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1- Introduction 

The demand for cost reduction in the area of transportation 

like automotive or aerospace applications calls for 

decrease in fuel consumption which in turn can be 

achieved by weight reduction. In this regards aluminium 

and its alloys have been the primary candidate for the 

structural parts owing to their low density, high strength 

and ductility. In particular the newly designed and 

developed AA 7000 alloy series are mainly used for high 

strength applications due to their important properties like 

age treatable, high formability, good welding properties 

and energy absorption. Examples of this series include 

bumper beams, chassis parts, crash boxes for light weight 

cars, and fuselage and upper wing structure for commercial 

aircrafts. The properties of these alloys can be further 

improved by adopting new processing techniques, usage 

of grain refiners, proper heat treatment and inclusion of 

micron or nano-sized reinforcements. Super high strength 

aluminum alloys have been extensively studied after 

mechanical deformation for several decades, but little 

attention has been made on the alloy in as-cast condition 

and semi-solid state. As-cast structures of the mentioned 

alloys have a significant influence on their mechanical 

properties and the quality of finished products. The 

structure of such materials can be controlled by some 

important factors such as: changing the composition, 

adding grain refining agents, minimizing inclusions and 

applying thermomechanical treatments. In this paper we 

report the development of GNPs reinforced Al-8Zn-3Mg-

2.5Cu matrix nanocomposites. Here the Al-8Zn-3Mg-

2.5Cu alloy is chosen as a matrix material because of its 

high hardness and ultimate tensile strength. In addition, it 

is a heat treatable alloy and light weight material compared 

to that of brass, copper and steel. The Al-8Zn-3Mg-2.5Cu-

SiCnp nanocomposites were synthesized by a combination 

of powder metallurgy and stir casting with ultrasonic 

waves. The Al-8Zn-3Mg-2.5Cu with and without SiC 

nano-particles were subjected to mechanical and wear 

testing to evaluate the hardness and wear resistance. 
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2- Experimental  

The chemical composition of the Al-8Zn-3Mg-2.5Cu 

aluminum alloy used as matrix material in this. The Al-

8Zn-3Mg-2.5Cu aluminium alloy ingots cut into various 

small pieces and then placed into a graphite crucible. The 

graphite crucible was placed in an electrical resistance. 

Melting of aluminum alloy was done by heating it to a 

temperature of ~ 750 ° C. Then, stirring of Al-8Zn-3Mg-

2.5Cu alloy melt was accomplished for 10-15 min with the 

help of a mechanical stirrer (500 rpm) and applying 

ultrasonic waves (2000w) for 60 s to homogenize the 

uniform temperature throughout the melt followed by 

addition of pre-heated aluminum powder and SiC np with 

different wt.% in the metal melt. Nanocomposite 

specimens have been prepared with the addition of 1, 2, 3 

and 5 wt.% SiC np. After successful addition of SiC np and 

uniform mixing, the composite melt was poured into a 

permanent mold designed and fabricated according to 

ASTM B557M-10 standard. For microstructural studies, 

optical microscope and SEM equipped with an energy 

dispersive X-ray analysis (EDX) have been used. The cut 

nanocomposite sections were polished using SiC based 

abrasive papers and then etched by Keller’s reagent. 

Hardness test was carried out according to ASTM E10 

standard to check resistance of nanocomposite towards the 

plastic deformation. Dry sliding wear tests were conducted 

in accordance with ASTM G99 standard using a pin-on-

disc set up at room temperature. 

 

3- Results and Discussion 

The initial preform of Al-SiC np nanocomposite was 

prepared by mechanical alloying and powder metallurgy 

technique. After 2 h of milling, the particle size of 

aluminum powder decreased by milling process, which 

will have better dissolution and lower agglomeration 

during stir casting. Fig. 1 shows the SEM micrographs of 

morphology and size of flake shaped Al-SiC 

nanocomposite powders after 2 h of milling.  

From Fig. 2, it is noticeable that addition of SiC np and 

ultrasonication processes assisted stir casting increases the 
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number of grain boundaries and therefore promotes a more 

homogeneous distribution of intermetallic precipitates. 

The optimum content of SiC np that can be used to 

reinforce Al-8Zn-3Mg-2.5Cu matrix is 3 wt.%. 

The wear results for Al-8Zn-3Mg-2.5Cu alloy and 

nanocomposite with and without T6 heat treatment is 

shown in Fig. 3 and 4. The amounts of weight loss against 

sliding distance for all the samples are plotted. This plot 

was obtained at constant normal loads (20 N) with a 

constant rotation speed of the counter disk of 250 rpm. 

Adding of SiC np, T6 heat treatment make decreases in 

weight loss compared to that of unreinforced aluminum 

alloy. It observed that the amount of weight loss has 

increased by increase in sliding distance showing a linear 

trend. Comparison between unreinforced and 

nanocomposite samples before and after T6 heat treatment 

shows that the addition of SiC np to Al-8Zn-3Mg-2.5Cu 

matrix has reduced the weight loss in comparison with 

unreinforced Al-8Zn-3Mg-2.5Cu alloy. The decrease in 

weight loss is mainly attributed to uniform distribution and 

strong interfacial bonding of SiCnp with Al-8Zn-3Mg-

2.5Cu matrix. 

 
Fig. 1. Image of Al-30SiCnp composite powder after 2 hours 

of high energy milling.  
 

  
Fig. 2. SEM back-scattered images, showing the 

microstructures of the AlAl-8Zn-3Mg-2.5Cu alloy with: (a) 

As cast, (b) 1 wt.%, (c) 3 wt.% and (d) 5 wt.% SiC 

nanoparticles. 

 
Fig. 3- The amount of weight loss of nanocomposite samples 

containing different percentages of SiC nanoparticles before 

and after applying T6 under 20 N.  
 

  
Fig. 4- SEM images of wear surfaces of nanocomposite 

reinforced with 3% by weight of SiC nanoparticles under a 

force of 20 N, a) before T6 heat treatment, b and c) after T6 

heat treatment. 
 

4- Conclusions 
1- Stir casting method with ultrasonic waves is very 

effective for improvement of the mechanical properties 
of Al-8Zn-3Mg-2.5Cu aluminum alloy matrix SiC np 
reinforced composites and achieves uniform 
distribution of SiC np in the aluminum matrix. 

2- The optimum amount of nanoparticles is 3 wt.% SiC.  
3- When the wt.% of SiC np reaches more than 3 wt.%; 

agglomeration of SiC np at the grain boundaries causes 
embrittlement, porosities, less interfacial bonding and 
so decrease in mechanical properties. 

4- The SEM investigation of the worn surfaces had shown 
that abrasive wear was the main wear mechanism in 
these composites. 
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بعد از  SiC نانوذراتتقویت شده با  Al-8Zn-3Mg-2.5Cuوم یآلومیننانوکامپوزیت  سایشيریزساختار و خواص  بررسي 

 *پیرسختيعملیات حرارتي 

 مقاله پژوهشی

 (1)محمد علی پور

DOI: 10.22067/jmme.2022.79507.1084 

 

کاربيد  نانوذراتدرصد  5و  3، 2، 1 با شده تقويت Al-8Zn-3Mg-2.5Cuآلومينيوم نانوکامپوزيت ريزساختار و  سايشیخواص  ،تحقيق اين در  چکیده

 مافوقستگاه داز ات جهت اختلاط مناسب آلياژ و نانوذر .شدبررسی  صوت مافوق زائی حباب کمک با گردابی گري ريخته روششده به  توليد (SiCسيلسيم )

مطالعات شد. رفته بکار گميکروسکوپ الکترونی روبشی  ،براي مطالعات ريزساختاري استفاده شد. همچنين وات  2000با توان مجهز به سيستم خنک کننده  صوت
وزنی(، کاهش  %5)ت نانوذراالاي اين درصدهاي بدر اما  ،شدهباعث کاهش اندازه دانه  SiCپراکنده  نانوذراتکه حضور  دادنشان  نانوکامپوزيتريزساختاري 

را به همراه پوزيت نانوکام و مقاومت به سايش افزايش چشمگير سختی، و کاهش اندازه دانهحضور نانوذرات همچنين . شودمحسوسی در اندازه دانه ايجاد نمی
 .شدند کامپوزيت يشمقاومت به ساو  و باعث کاهش سختی شدهذرات در مرزدانه ها کلوخه اي اين  ،(وزنی 5%) SiC نانوذرات يهاي بالادرصددر البته  .دارند

درصد نانو  ينتر ينهه بهکرا نشان داد   يشمقاومت به سا ينبهتر یحرارت ياتقبل و بعد از عمل ذرات کاربيد سيلسيمنانو  یوزن %3شده با  يتتقو يتنانوکامپوز

 باشد. یم ذرات کاربيد سيلسيم

 .صوت مافوق فرآوري گردابی، گري ريختهسيليسيم،  کاربيد نانوذرات ريختگی، نانوکامپوزيت  واژه های کلیدی

 
Investigation of the Microstructure and Mechanical Properties of Cast Al-8Zn-3Mg-2.5Cu 

Nanocomposite Reinforced with SiC Nanoparticles after age Hardening Heat Treatment 
 

Mohammad Alipour 
 

Abstract  In this study, microstructure and wear properties of Al-8Zn-3Mg-2.5Cu nanocomposite reinforced with 1, 2, 

3 and 5 wt.% SiC nanoparticles (SiCnp) produced by stir casting and ultrasonic treatment have been investigated. 

Ultrasound device equipped with a cooling system with 2000 W powers was used for mixing alloy and nanoparticles. 

Also scanning electron microscopy was used for microstructure studies. The microstructure of nanocomposite was 

investigated by scanning electron microscope.The microstructural studies of the nanocomposite revealed that SiCnp 

addition reduces the grain size, but adding higher SiCnp content (5 wt.%) does not change the grain size considerably. 

Further investigations on hardness revealed that the addition of SiCnp increases hardness and wear resistance. At higher 

SiCnp contents (5 wt.%), the presence of SiCnp agglomerate on grain boundaries was found that causes decrease the 

hardness and wear resistance. The optimum amount of nanoparticles before and after heat treatment is 3 wt.% SiCnp 

that nanocomposite exhibits best wear resistance. 
 

Keywords  Casting nanocomposite, SiC nanoparticles, Stir casting, Ultrasonic treatment.  
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 1402سال سی و چهار، شمارۀ يک،      مهندسی متالورژي و موادنشريۀ 

 مقدمه 

 تهپيشرف مواد انواع مهمترين جمله از فلزي زمينه هاي¬کامپوزيت
 اه کامپوزيت نوع اين. دارند سال 50 از بيش قدمتی باشندکه می

 يهواپيماساز نقل، و حمل نظامی، صنايع همانند زيادي صنايع در
 ازجمله. [3-1] باشند می استفاده مورد قدرت انتقال خطوط و

 آلومينيمی زمينه هاي¬کامپوزيت فلزي، زمينه هاي¬کامپوزيت

 ويژه استحکام پايين، دانسيته قبيل از مزايايی دليل به که ،هستند
 خوردگی و خستگی به مقاومت عالی، سايش به مقاومت بالا،

 و هوافضا صنايع جمله از گوناگون صنايع در امروزه مناسب،

 .[6-3] هستند گسترده اي کاربرد داراي خودرو
 از ناپيوسته  ذرات با شده  تقويت فلزي زمينه هايکامپوزيت 

ناگونی  هاي  راه تالورژي  نظير گو  پيش در مذاب  تزريق پودر، م
 هاي روش و مکانيکی آلياژسااازي همزمان، رسااوب ساااخته،
 گري ريخته  کوبشااای، گري ريخته  نظير گري ريخته  گوناگون 

 شوند می توليد ها روش ديگر و گردابی گري ريخته جامد، نيمه

 فلز شاااديد  هم زدن شاااامل  گردابی گري ريخته  روش. [3,7]
  داخل به کننده تقويت ذرات شدن وارد و گرداب تشکيل  مذاب،
 مذاب، به کننده تقويت ذرات افزودن از پس. باشاااد می گرداب

صله  دوغاب  با سپس  ،شود  می هم زده معينی زمان مدت به حا
 .[7] گيرد می انجام گري ريخته متداول، هاي روش
 در سخت کننده تقويت ذرات حضور که است بذکر لازم 
 نمی شود. خواص بهبود به منجر همواره نرم آلومينيم زمينه

 تهيه هاي¬کامپوزيت در تخلخل و اکسيدي هاي فيلم حضور
 جمله از مختلف دلايل به گردابی گري ريخته روش از شده

 دوغاب هم زدن حين در مذاب داخل به هوا شدن کشيده
 ريخته از پس دوغاب از گازها خروج از ممانعت و کامپوزيتی

 تواند می، زمينه آلياژ با مقايسه در بيشتر گرانروي به دليل  گري

 اثر شده گري ريخته هاي¬کامپوزيت مکانيکی خواص روي بر
-ذره فلزي زمينه هاي¬کامپوزيت مورد در. باشند داشته معکوس

 وجود ذره، و زمينه بين مناسب و يکنواخت توزيع عموماً ،يا

 تخلخل بودن ناچيز يا وجود عدم نيز و فيزيکی و شيميايی تطابق
 فيزيکی و مکانيکی خواص حصول سبب اکسيدي هاي فيلم و

 .[7] شود می نهايی محصول در مطلوب

 -مذاب مخلوط صوت، مافوق سازي حباب روش در 
. دنگير می قرار شديد صوت مافوق امواج تأثير تحت نانوذرات

 از .شود می انجام غيرمستقيم و مستقيم صورت دو به عمل اين

 معروفند، غيرخطی اثرات به که امواج اين اثرات مهمترين جمله
 که صوتی جريان .[8,9] است صوتی جريان و گذرا زائی حباب
 شيب اثر در مذاب حرکت است، ارزش با بسيار هم زدن براي

 شدن بزرگ تشکيل، گيرنده بر در زائی حباب. است صوتی فشار
 نانوکامپوزيت ساخت در. است حباب شدن منفجر يا فروپاشی و
 هاي خوشه نخست مرحله در صوت مافوق امواج کمک به ها

 بين از امواج زائی حباب اثر توسط مذاب در موجود نانوذرات
 جريان پديده توسط مجزا نانوذرات بعد مرحله در و دنرو می

 شکل) شوند می پراکنده مذاب داخل در يکنواخت طور به صوتی

1) [10]. 
 نانوذرات هاي خوشه در موجود حفرات در هوا که آنجائی از 

 اي جوانه عنوان به شده حبس هواي بنابراين است، شده حبس

 افزودن اوليه مراحل در. کند می نقش ايفاي حباب تشکيل براي
 تعداد بنابراين است، زياد بسيار ها خوشه تعداد مذاب به نانوذرات

 بوجود هاي حباب. بود خواهد زياد نيز شده تشکيل هاي حباب
 بزرگ از پس و کنند می رشد منفی فشاري سيکل حين در آمده
 طور به مثبت فشاري سيکل حين در مشخص اندازه تا شدن

 مدت در که ريزي هاي حباب. شوند می پاشيده هم از ناگهانی

 ميکرونی گرم نقاط شوند، می منفجر ثانيه 6-10 از کمتر زمانی
  C5000   ترتيب به نقاط اين فشار و دما. کنند می ايجاد را گذرا

 سرد و شدن گرم سرعت چنين هم. است اتمسفر 1000 بالاي و

 . [9] است K/S  1010 حدود در نقاط اين شدن

 کلوخه و ها خوشه به گونه انفجار ضربات گذرا حباب هاي 
 نانوذرات هاي خوشه طريق اين از و کنند می وارد نانوذرات هاي

 بسيار حرارت هاي درجه همراه به شديد ضربه. شکنند می را
. شود می مذاب توسط ذرات ترشوندگی افزايش سبب گذرا بالاي

 که است داده نشان نانوکامپوزيت ها اين مکانيکی خواص بررسی

 نسبت نانوکامپوزيت ها نهائی استحکام و تسليم استحکام سختی،
 بررسی. [8] است بيشتر چشمگيري ميزان به پايه آلياژ به

 دانه اندازه که است داده نشان فوق ينانوکامپوزيت ها ريزساختار

 مربوطه آلياژ به نسبت نانوکامپوزيت زمينه فاز دندريتی بازوهاي و
 حذف ،نانوذرات حضور مهم اثرات از يکی. است تر کوچک
 .[9] است شده گزارش مضر فلزي بين ترکيبات
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مافوق  امواج از ناشی گردابی جريان و کاويتاسيون تاثير شماتيک  1 شکل

 .[10] مذاب داخل در نانوذرات يکنواخت پخش براي صوت

 

  بودن بهتر يا برابر براي عوامل مهمترين از شااده ياد مطالب 
 می محسااوب پايه آلياژ به نساابت نانوکامپوزيت پذبري انعطاف

  نسبتاً  نانوکامپوزيت زمينه در نانوذرات پراکندگی و توزيع. شوند 
 در نانوذرات کلوخه و خوشااه تعدادي همواره و اساات مطلوب
شاهده  ها مرزدانه امتداد در يا و ها مرزدانه مجاور نواحی  شده  م
 بيشتر  مجزا نانوذرات که است  شده  گزارش اين، بر علاوه .است 

 اند شااده پراکنده زمينه فاز دندريتی بازوهاي يا ها دانه درون در
[8]. 

 نانوذرات بهتر توزيع براي جديدي روش حاضر پژوهش در 
 به ذوبی فرآيند مبناي بر ريزساختار بيشتر اصلاح همچنين و

 مبنا اين بر. است شده گرفته نظر در مافوق صوت فرآوري کمک

 و پرانرژي کاري آسياب از بعد (npSiCکاربيد سيلسيم ) نانوذرات
 شده اضافه مذاب به آلومينيوم ميکرونی پودر با شدن کامپوزيت

-می قرار مافوق صوت و گردابی گري ريخته فرآوري تحت و

 بررسی نانوکامپوزيت خواص و زمينه ريزساختار سپس. گيرند
 ،پيشرفته صنايع در xxx7 سري آلياژهاي اهميت دليل به. شودمی

 ساخت در زمينه آلياژ عنوان به Al-8Zn-3Mg-2.5Cu آلياژ

در رابطه با نوآوري پژوهش  ه است.شد انتخاب نانوکامپوزيت
 حاضی می توان به اين نکات اشاره کرد:

ساخت نمونه نانوکامپوزيت در دو مرحله که مرحله اول که  -1

از متالورژي پودر می باشد باعث پخش بهتر شامل استفاده 

و يکنواخت تر نانوذرات داخل مذاب آلومينيوم خواهد شد 

 که در مقالات به ندرت از اين روش استفاده شده است و

  7000در رابطه با آلياژهاي سري نبود کار تحقيقاتی 

تاثير درصدهاي مختلف نانوذرات کاربيد سيلسيم بر روي  -2

 .Al-8Zn-3Mg-2.5Cu رفتار سايشی آلياژ

 

 روش تحقیق

 ترکيب با Al-8Zn-3Mg-2.5Cu آلومينيوم آلياژ از تحقيق اين در
 پودرهاي و SiC نانوذرات و (1) جدول در شده مشخص
 ساخت براي ميکرومتر 40 ابعاد با آلومينيوم ميکرونی

 از. شد استفاده AlAl-8Zn-3Mg-2.5Cu-SiC نانوکامپوزيت
 تا 35 بين اندازه متوسط به توان می نانوذرات ويژگی هاي جمله

 شکل در. کرد اشاره وزنی درصد 99 بالاي خلوص و نانومتر 50
 EM با مدل (TEMميکروسکوپ الکترونی عبوري ) تصوير ،(2)

 SiC نانوذرات براي اندازه آناليز و Philips شرکت ساخت 208

 درصدهاي در SiC نانوذرات تحقيق اين در. است شده داده نشان
 Al-8Zn-3Mg-2.5Cu آلومينيوم مذاب به درصد 5 تا 1 وزنی
 .يدآ بدست بهينه حالت تا ندشد اضافه

 

  Al-8Zn-3Mg-2.5Cu ومينيآلوم اژيآل يیايميش بيترک  1جدول 

 )درصد وزنی(.
element Al Zn Mg Cu Ti Zr Fe Si Mn 

 0.1 0.12 0.1 0.15 0.1. 2.4 3 8.2 تعادل %

 

 
 .SiC نانوذراتاز  TEMآناليز اندازه و تصوير   2شکل 

 

 پودر ساخت  روش از مذاب به نانوذرات افزودن براي 
 مدل پرانرژي کاري آسياب از استفاده با کامپوزيتی

 NARYA-MPM 2*250 H ابتدا روش اين در. شد استفاده 
 ابعاد با آلومينيومی پودر و SiC نانوذرات از مخلوطی

 تحت ساعت 2 مدت به پرانرژي آسياب داخل در ميکرومتر 40
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 با آلومينيم کامپوزيتی پودر تا ندگرفت قرار آسياب عمليات
 پودر درصد 70 و نانوذرات درصد 30 حاوي SiC نانوذرات
 مذاب به حاصل پودري کامپوزيت سپس. يدآ بدست آلومينيوم

 npSiC30-Al کامپوزيتی پودر تصوير (،3) شکل در. شد افزوده
 .است شده داده نشان

 

 
ساعت آسياب  2بعد از  Al-30SiCnpتصوير پودر کامپوزيتی   3شکل 

 کاري پرانرژي.

 

 آلياژ از مناسب مقدار ابتدا مختلف هاي نمونه ساخت براي 

 داده قرار گرافيتی بوته داخل در Al-8Zn-3Mg-2.5Cu آلومينيوم

 دماي با مقاومتی کوره يک داخل در مذکور مجموعه. شد

 پس و آلياژ کامل ذوب از پس. شد داده قرار سانتيگراد درجه750

 پودر نانو افزودن و هم زدن عمل مذاب، در زنهم بردن فرو از

 بر دور 500 زنهم سرعت. گرفت صورت مذاب به کامپوزيتی

 دقيقه 10 مکانيکی زنهم اعمال زمان مدت و گرديد تنظيم دقيقه

 از بوته ،هم زدن عمل پذيرفتن پايان از پس. شد گرفته نظر در

 مدت به مذاب سرباره، لايه زدن کنار از بعد و شده خارج کوره

 توان با مافوق صوت عمليات تحت ثانيه 30

 قالب داخل در حاصل مذاب سپس. گرفت قرار وات 2000 

 از حاصل هاي نمونه وسط قسمت از. شد يختهر (4 شکل) فلزي

 1 قطر با متر سانتی 1 ارتفاع به اي استوانه هاي نمونه قالب اين

 سمباده کاغذ با ابتدا ها نمونه اين سطح. گرديد تهيه متر سانتی

. گرفت قرار زنی سمباده عمل تحت 5000 تا 200 ضدآب هاي

 حجمی درصد يک محلول درو  شد پوليش ها نمونه سطحسپس 

 . گرديد اچ ثانيه 30 مدت براي آب در هيدروفلوئوريک اسيد

 ميکروسکوپ از استفاده با ابتدا مذکور هاي نمونه ريزساختار 

 در VEGA\\TESCAN-LMUبا مدل  (SEM) روبشی الکترونی
 اصلی هدف. گرفت قرار ارزيابی مورد مختلف هاي بزرگنمائی

 شکل و اندازه بر نانوذرات نقش به بردن پی بررسی، اين از

 زمينه در نانوذرات توزيع نحوه يوتکتيک، فاز دندريتی، بازوهاي
 فازهاي ديگر و مختلف هاي نمونه ريزساختار نانوکامپوزيت،

براي ارزيابی رفتار . بود نظر مورد آلياژ ريزساختار در موجود

از آزمون سايش پين بر روي  ASTM-G99طبق استاندارد  سايشی
آزمون سايش در دماي محيط و تحت نيروي  ديسک استفاده شد.

نيوتن انجام شد. براي بهبود خواص مکانيکی نانوکامپوزيت 20

توليدي و تاثير عمليات حرارتی بر روي خواص سايشی 
بر روي نمونه ها انجام شد.  T6نانوکامپوزيت، عمليات حرارتی 

شرايط عمليات حرارتی به قرار زير می باشد: همگن کردن 

ساعت، کوئنچ  8درجه سانتيگراد به مدت  450دماي  ساختار در
درجه سانتيگراد به مدت  120به دماي محيط، نگهداري در دماي 

براي انجام سختی از روش سختی سنجی برينل ساعت.  24

 استفاده شد.
 

 
 

 ب( ابعاد نمونه تست کشش. ،الف( قالب ريخته گريتصوير   4شکل 

 

 نتایج و بحث

 نکته  .نانوکامپوزیتی آلیاژ پایه و پودرمطالعات ریزساختاری 
 ميکرونی پودرهاي شکل و اندازه شود اشاره بدان بايد که مهمی

 اما بود، ميکرون 45 پودرها اين اوليه اندازه. باشد می آلومينيوم

 پودرها شکل و اندازه پرانرژي، کاري آسياب ساعت 2 از بعد
 پودرهاي شکلسبب شد که  شده انجام عمليات .کرد تغيير

. يابد کاهش نيز آنها اندازه و اي صفحه به کروي از ميکرونی

 نانو کردن اضافه از بعد ،شد داده نشان (3) شکل در که طورنهما
 آسياب عمليات از بعد و ميکرونی پودرهاي به SiC پودرهاي

 داخل در يکنواخت صورته ب SiC پودرهاي نانو پرانرژي، کاري

 . اند شده پخش آلومينيومی پودرهاي



 7 محمد علی پور

 

 

مهندسی متالورژي و موادنشريۀ  1402سال سی و چهار، شمارۀ يک،        

 آلياژي عناصاار داراي Al-8Zn-3Mg-2.5Cuآلومينيوم  آلياژ 
 در ئه شده ارا SEMتصوير  . باشد  می مس و منيزيم روي، اصلی 
شان  (5) شکل    يوتکتيکی ساختار  داراي آلياژ اين می دهد که ن

 .باشد می ها مرزدانه در

 

 
و يوتکتيک صوير ميکروسکوپ الکترونی روبشی ريزساختار ت  5شکل 

 .Al-8Zn-3Mg-2.5Cuآلومينيوم  مرزدانه اي آلياژ پايه

 

 نانوذرات توزيع  .ریختگی نانوکامپوزیت در نانوذرات توزیع

 پراکنده حين در مذاب در کهاست  اتفاقاتی تأثير تحت ،زمينه در
 همچنين دهد.روي می گري ريخته از قبل و نانوذرات ساختن

 در .شودايجاد می انجماد حين در که است هايی پديدهمتاثر از 

 و شدن شناور شدن، نشين ته به توان می اول مورد خصوص
 مهمترين دوم مورد خصوص در. کرد اشاره شدن اي کلوخه حتی

 به که است نانوذرات و انجماد جبهه بين کنش ميان مسأله
 شکل به توان می آنها جمله از که است وابسته بسياري فاکتورهاي

 گراديان نانوذرات، حجمی کسر انجماد، سرعت انجماد، جبهه
 انجماد جبهه جلوي در آلياژي عناصر غلظت گراديان و دمايی

 از مذاب در نانوذرات اگر که است ديهیب .[11] داشت اشاره
 که داشت انتظار توان نمی نباشند، برخوردار مناسبی پراکندگی

 مذاب اين انجماد از شده حاصل نمونه در نانوذرات توزيع

 . باشد مطلوب
 می آميژان پودر صورت به نانوذرات افزودن با که اين علت 
 بيان توان می اينگونه را يافت دست نانوکامپوزيت ساخت به توان
 استفاده پرانرژي آسياکاري روش از آميژان پودر تهيه در که کرد
 ناشی شديد برشی و اي ضربه نيروهاي اثر در بنابراين است، شده
 و رفته بين از نانوذرات هاي خوشه آسياب، هاي گلولهاز 

 خواهند توزيع آميژان پودر زمينه در مجزا صورت به نانوذرات
 آميژان پودر زمينه در نانوذرات يکنواخت توزيع(. 3 شکل) شد

 نيروي کاهش نتيجه در و نانوذرات بين فاصله افزايش سبب
 فراهم نيروي غلبه احتمال موضوع اين. شد خواهد آنها بين جاذبه

 را نانوذرات بين جاذبه نيروي بر مکانيکی زنهم توسط شده
 در نانوذرات هاي خوشه تشکيل از مانع نتيجه در و داده افزايش
 ذرات شدن ذوب از پس و مذاب به آميژان پودر افزودن هنگام

 .شود می آميژان
 مذاب داخل در ذرات اندازه هرچه که است مشخص کاملاً 

 ، اين ذراتبزرگتر شده اي کلوخه ذرات نسبت به باشد کوچکتر

 شدن پخش در مجموع. شوند می حل مذاب داخل در رت راحت
 در. افتد می اتفاق مهم پديده دو توسط مذاب داخل در نانوذرات

 مذاب، داخل به SiC-آلومينيوم کامپوزيتی پودرهاي تزريق هنگام

 می اتفاق آلومينيوم ميکرونی پودرهاي شدن شدن ذوب و انحلال
 کاري آسياب عمليات با SiC نانوذرات چون هنگام اين در افتد،

 پودرهاي و اند گرفته قرار آلومينيوم پودرهاي داخل درپرانرژي 

 نانوذرات از پودرها اين هستند، SiC نانوذرات حامل آلومينيوم
SiC نانوذرات مستقيم تماس از و کرده محافظت مذاب مقابل در 

 ميکرونی پودرهاي که هنگامی. کرد خواهند جلوگيري مذاب با
 در SiC نانوذرات ،شدند ذوب و حل مذاب داخل در آلومينيوم

 سازي رها اين. شوند می سازي رها مذاب آلومينيوم زمينه داخل
 می اتفاق مذاب مکانيکی هم زدن مدت در SiC پودرهاي نانو

 تا نانوکامپوزيت به مافوق صوت امواج اعمال با ادامه در. افتد
 هم از کاملاً SiC نانوذرات هاي کلوخه قالب، در ريختن مرحله

 يکنواختی شدگی پخش زمينه داخل در نانوذرات و شده باز

 . آورند می بدست
 از بعد Al-8Zn-3Mg-2.5Cu آلومينيوم آلياژ ريزساختار 
 شکل در، SiC نانوذراتدرصد وزنی  5 و 3 ،2 ،1 کردن اضافه

 نانوذرات افزودن با ،(6) شکل مطابق با. است شده داده نشان (6)
SiC، هاي شاخه و افتاده اتفاق زمينه داخل در ساختاري تغييرات 

 ساختار جاي به ريزساختار نهايی شکل و شده شکسته دندريتی
 شکل به هايی دانه با ساختاري به کشيده هاي شاخه با دندريتی

 ترکيبات ،SiC نانوذرات افزودن با ضمن در. اند آمده در رز گل
 ،بودند ضخيمو  درشت که ها مرزدانه در شده تشکيل فلزي بين

 مجموع در. اند شده پخش زمينه داخل در يکنواخت صورته ب
 ،درصد 3 تا SiC نانوذرات کردن اضافه از حاصل ريزساختار

 با ،(1)رابطه  پچ هال رابطه طبق و شده ها دانه شدن ريزتر باعث
با افزايش  .شد خواهد بهتر استحکامی خواص ها دانه شدن ريزتر

خواص استحکامی در نتيجه سختی نمونه ها نيز افزايش خواهد 
يافت که باعث بهبود مقاومت به سايش نمونه هاي نانوکامپوزيت 

 خواهد شد.
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(1)                                                     

  kاصطکاکی،  تنش 0، تنش تسليم y، (1)در رابطه  
س اسابرپچ  اثر هال .هاستقطر متوسط دانه d پارامتر قفل شدن و

ود. نابجايی ها در مرزدانه ها توضيح داده می ش پديده انباشتگی
ا هتنش در مرز دانه  اين انباشتگی ها موجب ايجاد نواحی تمرکز

می شوند که در فعال سازي چشمه هاي نابجايی در دانه هاي 
ساس، اآنها بين دانه ها نقش اساسی دارند. براين  مجاور و انتقال

تر شدن اندازه دانه موجب محدود شدن اين انباشتگی ها کوچک
و در نتيجه محدوديت پخش نابجايی ها در حجم اجسام می 

 کلوخه اي شده و باعث نانوذرات ،اما در درصدهاي بيشتر .شود
 . ه اندکاهش خواص استحکامی شد

 نيز زمينه داخل در نانوذرات يکنواخت توزيع با ارتباط در 
 ترک کردن قفل مکانيزم از استفاده با ذرات اين که گفت توان می

 و استحکام افزايش باعث ترک اشاعه هنگام زمينه داخل در ها
 و مکانيزم دو مجموع در پس. ه اندشد کامپوزيت نانو چقرمگی

 با که اين اول. افتد می اتفاق نانوکامپوزيت داخل در مهم پديده
 يابدمی کاهش زمينه آلياژ هاي دانه اندازه نانوذرات، کردن اضافه

 نانوکامپوزيت مکانيکی خواص بهبود باعث پچ هال رابطه طبق که
 اين يکنواخت پخش و نانوذرات افزودن با که اين دوم. شودمی

 در ترک کردن قفل مکانيزم از استفاده با زمينه داخل در ذرات
می  نانوکامپوزيت چقرمگی و استحکام افزايش باعث زمينه داخل
 چون ،(درصد 5) SiC نانوذرات بالاتر درصدهاي در اما. شود

 نشده توزيع زمينه در یخوببه  نانوذرات باشد، می زياد آن مقدار
 اين که کنندمی تجمع ها دانه مرز در بيشتر و شوندمی کلوخه و

 نانو مکانيکی خواص کاهش باعث نانوذرات شدن ايکلوخه
 شود.می کامپوزيت

 

 
 

 .SiC نانوذرات  %5 )د ، و%3 )ج ،%1 )ب ،Al-8Zn-3Mg-2.5Cuآلومينيوم آلياژ پايه  )الف ،تصوير ميکروسکوپ الکترونی روبشی ريزساختار  6شکل 
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 .SiC تقويت کننده نانوذراتدرصد  5سطح نمونه نانوکامپوزيت با و نحوه توزيع عناصر  EDXآناليز   7شکل 

 

از سطح نمونه کامپوزيت زمينه  EDX(، آناليز 7در شکل ) 

و  SiCدرصد نانوذرات  5با  Al-8Zn-3Mg-2.5Cuآلومينيوم 
شکل  مطابق باتوزيع عناصر مختلف نشان داده شده است. نحوه 

عناصر اصلی روي، مس و منيزيم در داخل دانه و همچنين  (،7)

 2MgZnعلت تشکيل فاز يوتکتيک ه مرزدانه ها توزيع شده اند. ب
و حضور فاز يوتکتيک  Al-8Zn-3Mg-2.5Cuدر آلياژ آلومينيوم 
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عناصر منيزيم و روي بيشتر در مرزدانه ها  در مرزدانه ها، حضور
با  SiC نانوذرات. است و همچنين در داخل دانه ها نيز مشهود

داراي توزيع و پراکندگی مناسبی هستند، اما در  (7)توجه به شکل 

کلوخه اي شده و تجمع کرده اين ذرات بعضی از مناطق نمونه، 
اند که باعث کاهش خواص مکانيکی نانوکامپوزيت می شود. در 

لت درصد پايين فاز تقويت ، به عSiCدرصدهاي پايين نانوذرات 

علت ه اما در درصدهاي بالاتر ب آيد،بدست میزيع بهتري کننده، تو
از جبهه انجماد پس  کلوخه اي شدن، نانوذرات در حين انجماد

که باعث کاهش خواص  کنندمیزده شده و در مرزدانه ها تجمع 

 شود. میمکانيکی نانوکامپوزيت 
 

حجم از دست رفته ماده  يانگرب يشنرخ سا  .یشرفتار سا یبررس

 یواحد مسافت لغزش يمکعب( به ازا يليمتر)به م يشسا يلهبه وس

 يبرا يتکم ينا يلهبه وس يشسا يري)به متر( است. اندازه گ

 .است يدمف يارمختلف مواد بس يهادر دسته يشنرخ سا يسهمقا

کاهش وزن  يزانمختلف، م يهادر نمونه يشمحاسبه نرخ سا يبرا

برخوردار است. در  يیبسزا يتاز اهم يتنانوکامپوز يهادر نمونه

 يبا درصدها يتنانوکامپوز يها، کاهش وزن نمونه(8)ل شک

 يبه ازا یحرارت ياتقبل و بعد از عمل کننده،يتمختلف فاز تقو

 نشان داده شده است. نيوتن  20 يروياعمال ن

با فاز  يتنانوکامپوز يهانمونه يش، نرخ سا(9)در شکل  

نشان داده  نيوتن 20 يرويبرحسب ن يدسيليسيمکارب کنندهيتتقو

 شده با  يتتقو هاييتنانوکامپوز يبرا يششده است. نرخ سا

 یحرارت ياتبعد از عمل يدسيليسيمنانوذرات کارب یدرصد وزن 3

T6  برابر کاهش  67/2 يببه ترت يهپا ياژنسبت به آل يوتنن 20در

حاصل از اضافه کردن نانوذرات و  يج. با توجه به نتادهدینشان م

اندازه دانه، کاهش اندازه دانه باعث کاهش نرخ  يآنها بر رو يرتاث

مقاومت  فزايششده است. علت ا يهپا ياژنسبت به نمونه آل يشسا

. باشدیها منمونه یسخت يشبا کاهش اندازه دانه، افزا يشبه سا

آنها نشان داد که با  یبر سخت ينهزم يهاشدن دانه يزر يرتأث یبررس

 ينو ا يافته يشافزا يتنانوکامپوز یها، سختکاهش اندازه دانه

 يش. افزاکندیم يتپچ تبع-هال یاز رابطه تجرب یسخت يشافزا

راه دارد همرا به يکشکل پلاست ييرماده در برابر تغ قاومتم ی،سخت

 .شودیم يشموجب کاهش نرخ سا و براساس رابطه آرچارد

  
 

هاي نانوکامپوزيت حاوي درصدهاي مختلف ميزان کاهش وزن نمونه  8شکل 

 تحت نيروي T6نانوذرات کاربيدسيليسيم قبل و بعد از اعمال عمليات 

 نيوتن. 20 

 
درصد  3 يحاو يتنانوکامپوز يهاو نمونه يهپا ياژآل يشنرخ سا  9شکل 

 .T6 ياتقبل و بعد از عمل يدسيليسيمکارب یوزن

 

  يدسيليسيمدرصد نانوذرات کارب  يشبا افزا يشمقاومت به سا  

 است.   يافته يشو نانو صفحات گرافن افزا
را در رابطه با  ياطلاعات ارزشمند يشسطوح سا یبررس 
 يشاز سطوح سا SEM ير. تصاودهدیارائه م يشسا هاييزممکان

 يدسيليسيمشده با نانوذرات کارب يتتقو يتنانوکامپوز يبرا يافته
با  شودیطور که مشاهده مهمان آورده شده است. (10) در شکل
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استحکام و  يشعلت افزا به يدسيليسيمافزودن نانوذرات کارب
چسبان  يشسا يزممکان ينچنهم .شودیکم م يشنرخ سا ی،سخت

درصد  1) يينپا يدرصدها يحاو هاييتو خراشان در نانوکامپوز

درصد  يشزاحاکم است. اما با اف يدسيليسيم( نانوذرات کاربیوزن
 یاستحکام و سخت ی،درصد وزن 3تا  يدسيليسيمنانوذرات کارب

خراشان  يشسا يزمو مکان يابدیکاهش م يششده و نرخ سا يشترب

درصد نانوذرات  يشترب يشاما با افزا شودیغالب م يو ورقه ا
صورت کلوخه شده و به ينهذرات در داخل زم ينا يدسيليسيم،کارب

و لذا باعث کاهش  شوندیپخش نم ينهکنواخت در داخل زمي

حالت،  ين. در اشوندیم يشنرخ سا يشو افزا یاستحکام و سخت
آن  يلکه دل شودیم يدهد ياديز هايیکندگ يشدر سطوح سا

 . باشدیم يدسيليسيمنانوذرات کارب يهاکلوخه
 

 
 نيوتن،  20درصد وزنی نانوذرات کاربيدسيليسيم تحت نيروي  3از سطوح سايش نانوکامپوزيت تقويت شده با  SEMتصاوير   10شکل 

 .T6( بعد از عمليات حرارتی پ، ب و T6الف( قبل از عمليات حرارتی 
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قرار   T6 یحرارت يات که تحت عمل   يیها در نمونه  ينچنهم 
سا اند، نگرفته   ياتبدون عمل يهاتر از نمونه يينپا يلیخ يشرخ 
باعث   يرسااازيپ یحرارت يات. در مجموع عملباشاادیم یحرارت

ساختار آل  ييراتیتغ  یحرارت يات. بعد از عملشود یم ياژدر داخل 
 ينو از ب ينهتر در زمواختيکنو  يزتررسوبات ر  يلعلت تشک  به

و  یسخت  ی،حرارت ياتعمل يندفرآ ينرفتن رسوبات بزرگ در ح 

 ينيمآلوم 7xxx يسااار ياژهاي  . در آليابد  یم يشاساااتحکام افزا 
امر  ينا يل کمتر اسااات و دل يرساااازينانوذرات، زمان پ   يحاو 

رسوبات    یزنجوانه يبرا یمناسب  يهاحضور نانوذرات )که محل 

رسوبات باعث    ينا يل. تشک باشد یهستند(، م  يرسازي پ يندر ح
سخت   يشافزا ستحکام و  سازي پ يتوکامپوزنان یا شده خواهد   ير

  يبو کاهش ضااار يششاااد و در ادامه، باعث کاهش نرخ ساااا

 .شودیاصطکاک م
 

 سنجییسخت يجنتا (11) در شکل  .سختی سنجی

مختلف نانوذرات  يشده با درصدها يتتقو هاييتنانوکامپوز
نشان داده شده است. در مجموع با افزودن  يدسيليسيمکارب

 يافته يشافزا يتنانوکامپوز يهانمونه یتمام ینانوذرات، سخت

 یدرصد وزن 3شده با  يتتقو يتنمونه نانوکامپوز یاست. سخت
نسبت به نمونه  یحرارت ياتبعد از عمل يدسيليسيمنانوذرات کارب

و   يمظاهر .شودیمشاهده م یسخت يشدرصد افزا 67 يهپا
به  Al2O3گزارش کردند که افزودن نانوذرات  [12]همکارانش 

به روش  یدرصد حجم 3 يزانتا م A356 ينيمآلوم اژيآل
 يرهمراه است و افزودن مقاد یسخت يشبا افزا یگرداب گرييختهر
کلوخه موجب کاهش  يلتشک يلبه دل کنندهيتاز ذرات تقو يشترب

مقدار ذرات  يشافزا با یسخت يش. علت افزاشودیم یسخت
و  ينهو سخت در فاز زم يکیحضور ذرات سرام کننده،يتتقو

در مقابل  یموضع يکشکل پلاست ييرتغ يبرا يشترب يدهايق يجادا
 [13] شن  و همکارانش است. یفرورونده در آزمون سخت

است.  يشترب ينهاز زم يفلز ينهزم هاييتکامپوز یکه سخت يافتنددر
 يردر ز کنندهيتمقدار ذرات تقو یموضع يشامر افزا ينعلت ا

 یآزمون سخت يندر ح ينهزم کيپلاست يلانس يلفرورونده به دل
 يدق کنندهيتبا کاهش اندازه ذرات تقو ينچنذکر شده است. هم

 يجهو در نت شودیم يشترب هايیحرکت نابجا يد شده برايجاا
و همکارش   يهمزائو ی. به طور مشابهيابدیم يشافزا یسخت

 /3O2vol.%Al 2Al يتنانوکامپوز ینشان دادند که سخت ]14[

و   يعاست. الرب Al/10 vol.%SiC يکروکامپوزيتاز م يشترب
ذرات  یحجم رصدد 10نشان دادند که با افزودن [15] همکارانش

SiC  6/29از  یمقدار سخت ينيمآلوم ينهبه زم يکرومترم 43با اندازه 

گزارش کردند که  ينمحقق ين. هميابدیم يشافزا يکرزو 2/37به 
 يشافزا یمقدار سخت يزن کنندهيتبا کاهش اندازه ذرات تقو

درصد  2شده با  يتتقو ينيمآلوم ينهزم يتکامپوز ي. برايابدیم

توسط ملا  %92 يزانبه م یسخت يشافزا Al2O3 راتنانوذ یوزن
 يقاتتحق یگزارش شده است. به طور کل [16]و همکارانش 

در  کنندهيتکه با افزودن ذرات تقو دهندیانجام شده نشان م

نسبت  يفلز هايينه( به زمي)نانومتر رومتريککوچکتر از م ياسمق
 است. ستيابیقابل د یاز سخت يسطوح بالاتر يکرومتريبه ذرات م

 

 
سنجی براي نانوکامپوزيت تقويت شده با نتايج آزمون سختی  11شکل 

 نانوذرات کاربيدسيليسيم.

 

 گیری نتیجه

  AlAl-8Zn-3Mg-2.5Cu/SiC هاي نانوکامپوزيت   در اين تحقيق، 
ساخته   مافوق صوتبه روش ريخته گري گردابی با کمک امواج 

شد.        سی  ساختار آنها برر نتايج  شدند و خواص مکانيکی و ريز
 :هستند به شرح زيرنهايی حاصل از اين مطالعه 

در ناحيه هايی  ،بر مذاب مافوق صوتدر اثر اعمال فرآوري  -1

، جوانه هاي جامدي از مذاب بر اثر افزايش فشار موضعی

د. اين جوانه ها باعث ايجاد ساختاري بسيار نمی شو تشکيل

 که طبق رابطه هال دنتر در زمينه پس از انجماد می شوريز

 را به همراه دارد.افزايش خواص استحکامی زمينه  ،پچ

باعث شااکسااته شاادن و پراکندگی   مافوق صااوتفرآوري  -2
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شوند که از      سوبات در داخل فاز زمينه می  دندريت ها و ر

 را بدنبال دارد.ق نيز افزايش خواص مکانيکی اين طري

ه فرآوري آسياب کاري پرانرژي و توليد تقويت کننده ب -3

صورت کامپوزيتی باعث توزيع و پخش يکنواخت تر 

 می شود.در حين ذوب و انجماد در زمينه آلياژ  نانوذرات

در اين  SiC نانوذراتدرصد بهينه براي فاز تقويت کننده  -4

، تحقيق با توجه به مطالعات ريزساختاري و سختی نمونه ها

 درصد وزنی انتخاب شد. 3

نشان داد که با کاهش اندازه دانه، نرخ  يشآزمون سا يجنتا -5

درصد  يشبا افزا يناست. همچن يافتهکاهش  يشسا

 يتنانوکامپوز يدر نمونه ها يشنرخ سا SiCنانوذرات 

به  ی،درصد وزن 3تا  SiCنانوذرات  يش. با افزاييابدکاهش م

مقاومت به  يش،سا يندر ح افزايش خواص مکانيکی علت

 SiCنانو نانوذرات  يش. اما با افزايکندم يداپ يشافزا يشسا

،  SiCشدن نانوذرات  يبه علت کلوخه ا یدرصد وزن 5تا 

و  SiCانوذرات نفصل مشترک  يفتمرکز تنش و تضع يجادا

کاهش  يششده و مقاومت به سا يشترب يشنرخ سا ينه،زم

 .ييابدم

شده  يتتقو يتنمونه نانوکامپوزنتايج سختی نشان داد که  -6

 ياتبعد از عمل يدسيليسيمنانوذرات کارب یدرصد وزن 3با 

نشان  یسخت يشدرصد افزا 67 يهنسبت به نمونه پا یحرارت

 می دهد.

 

 تشكر  و تقدیر
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1- Introduction 
Using the high temperature of self-progressive combustion 

synthesis method, especially for aluminothermic systems, 

is a new approach for making all kinds of intermetallic 

compounds, ceramics and composites with high melting 

point and hardness. In this process, due to the self-

progressive and exothermic reactions between the 

components in the initial mixture in liquid state, the matrix 

metal and reinforcing phases are in situ formed. So that, 

the phase oxides are placed in the surface layer and a large 

amount of impurities evaporate resulting a two layer 

composite with high purity. By combining the mechanical 

activation and combustion synthesis processes, the 

chemical reaction takes place at a lower temperature and 

at a higher speed reaching a composite with nanostructure. 

In this work, to investigate the possibility of formation of 

intermetallic compounds such as aluminide, silicide and 

chromide, the Al-Cr2O3-Si, Al-Fe2O3-Cr2O3-NiO, Al-

Fe2O3 and Al-Cr2O3, Al-Fe2O3-Cr2O3 systems, two cases 

of stoichiometry and excess aluminum content were 

considered and the synthesis process was studied by 

thermal analysis and phase composition (X-ray 

diffraction) investigations.   

 

2- Experimental method 

The percentage composition of the powder mixtures used 

in different stages of the research, calculated based on the 

stoichiometric coefficients of their respective reactions, 

which is given in Table 1. In order to homogenize and 

activate mechanically the powder mixture samples, they 

subjected to the grinding process in a planetary grinding 

machine (Nanoshot PBM 210 model, teflon chamber with 

a volume of 300 cm3, weight ratio of alumina balls to 

powder equal to 5, argon gas atmosphere, planet rotation 

speed of 80 rpm, and chamber rotation speed of 380 rpm) 

for 150 minutes. All the samples subjected to differential 

thermal analysis using the DTA-TG device, STA 504, 

BAHR, Germany, under argon atmosphere with a heating 
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rate of 10 C/min. Phase composition of samples were 

analyzed using X-ray diffractometer, X'Pert PRO MPD, 

Cu-Kα with a wavelength of 1.5406 angstroms, 

accelerating voltage of 40 kV and current intensity of 30 

mA, scanning step time of 2 seconds and scanning step 

size of 0.02 degrees. By using X'Pert High Score software, 

the types of phases in the diffraction pattern have been 

identified.  

 
Table 1 Chemical composition (weight percent) of the 

powder mixture samples studied in the thermal analysis 

process 
Re. Fe Si NiO Cr2O3 Fe2O3 Al sample 

1 - - - - 60 40 S1 

2  - - - 65 -  
34.7 

+ 

7 

S2 

3 - 20 - 55 - 25 S3 

4 41.9 - 7.2 19 15.4 16.5 

+ 

3.3 

S4 

5 - - 32 - 68 - S5 

1- 4Al+Fe2O3  Al2O3+2FeAl 
2- 3Al +Cr2O3 + xAl Al2O3+ Cr2Al +xAl 

3- 5Al+2Cr2O3+4Si  2Al2O3+Cr2Al+2CrSi2 
4- 1.05Fe+0.135Fe2O3+0.175Cr2O3+0.135NiO+ 0.71Al  

1.275Fe+ 0.35Cr +0.135Ni+0.355Al2O3 
5-Fe2O3 + NiO  NiFe2O4 

 

3. Results and discussion 

 According to Fig. 1, for the aluminum-iron oxide system, 

two endothermic peaks are observed at 100°C and 665°C, 

which are related to moisture evaporation and aluminum 

melting processes, respectively. By melting aluminum, the 

aluminothermic self-ignition reaction is intensified, besides 

iron reduction and aluminum oxide formation increasing the 

slope of the DTA curve. According to the X-ray diffraction 
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results in Fig. 2, the presence of an exothermic peak at 

897°C can be related to the alumino-thermic reaction and 

formation of alumina and FeAl intermetallic compound. 

 
Fig. 1- Thermal analysis curve for sample S1 

 
Fig. 2- X-ray diffraction pattern for sample S1 after thermal 

analysis. 

 

According to the results of thermal analysis and X-ray 

diffraction, for the aluminum-chromium oxide system, the 

temperature of combustion peak is 942 ℃ and the main 

phases of aluminum oxide and chromium and some 

dechrome aluminide are formed as secondary phases. For 

the combustion system of aluminum, silicon and 

chromium oxide, the results of X-ray diffraction showed 

the formation of chromium silicides, but chromium 

aluminides are not observed, which indicates the higher 

stability of chromium silicide than chromium aluminide.  

 
5Cr + 3Si  Cr5Si3   ∆G = -202 Kj/mol                       (1(] 

 

5Cr + 8Al  Cr5Al8    ∆G = -182 Kj/mol                    (2)  

 

According to the thermal analysis results for this 

system, the combustion peak of aluminothermic occurs at 

the temperature of 1200 C. Chromium silicides, Cr5Si3 

and CrSi, are formed at temperatures of 1326 and 1404C 

respectively. The formation of chromium silicate phase in 

this system can be the result of silico-thermic reaction and 

the reduction of chromium oxide by silicon. 

The results of thermal analysis for the system of 

aluminum, iron oxide-chromium oxide and nickel oxide 

(Fig. 3) showed three exothermic peaks at temperatures of 

315, 864 and 1000°C, which according to the results of X-

ray diffraction (Fig. 4), are related to the formation of 

Al13Fe4 intermetallic composition, Al2O3 formation 

through aluminothermic reaction and solid solution phase 

formation with Fe0.7Cr0.19Ni0.11 chemical composition 

 

 
Fig. 3- Thermal analysis curve for sample S4. 

 
Fig. 4- X-ray diffraction pattern for sample S4 after thermal 

analysis 

 

The formation of iron aluminide compound can be due to 

the presence of excess iron and aluminum in the primary 

system, which strengthens the formation of this 

compound. The endothermic peak at 1509 ℃ corresponds 

to the melting of the metal phase of the solid solution 

(close to stainless steel). 

 

4. Conclusions 

Adding aluminum in the primary aluminothermic mixture 

in addition to the stoichiometric amount causes the 

formation of intermetallic compounds of iron aluminide 

and chromium aluminide as secondary phases in the 

sample after thermal analysis. 2. With the presence of 

silicon in the primary aluminothermic mixture, chromium 

silicide compounds are formed instead of chromium 

aluminide. 3- In the Al-Fe2O3-Cr2O3-NiO system, the 

metal phase of stainless steel is formed with the 

combination of Fe0.7Cr0.19Ni0.11 and Al2O3 ceramic phase.
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 *NiO-3O2Cr-3O2Fe-Al در سیستمخود احتراقی آلومینوترمیک  فرآیندتحلیل حرارتی و فازی 
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ی، یبات بین فلزترکساخت انواع ی آلومینوترمیک یک روش نوین برای هاسیستمی دما بالا به خصوص برای روش سنتز احتراقی خود پیشرونده  چکیده

به  ازی شدههمگن س ی پودرینمونه مخلوط هااین مطالعه در  در مقیاس تحقیقاتی و نیمه صنعتی است.ی ذوب و سختی بالا ها با نقطهامپوزیتکسرامیک ها و 

آزمون آنالیز مورد  NiO-3O2Feو  3O2Fe-Al ،3O2Cr-Alَ ،Si-3O2Cr-Al ،NiO-3O2Cr-3O2Fe-Alآلومینوترمیک   یهاسیستمنسبت مورد نظر در 
دهد که وارد کردن یم ایج نشاننت. نمونه و مقایسه آنها با یکدیگر انجام گرفته استترکیب فازی )تفرق اشعه ایکس( سپس تجزیه و تحلیل قرار گرفته و  یحرارت

فازهای ثانویه در  عنوانبه کروماید فلزی آلومیناید آهن و آلومینآلومینیم در مخلوط اولیه آلومینوترمیک اضافه بر مقدار استوکیومتری باعث تشکیل ترکیبات بین

شود. در تشکیل می اید کرومبا حضور سیلیسیم در مخلوط اولیه آلومینوترمیک ترکیبات سیلیساید کروم به جای آلومین شود. علاوه براینپوشش کامپوزیتی می
ید فقط اکسگیرند. در صورتی که می شکل 3O2Alی و فاز سرامیک 0.11Ni0.19Cr0.7Feفاز فلزی فولاد ضدزنگ با ترکیب  NiO-3O2Cr-3O2Fe-Alسیستم 

 .گیردمی نیکل و اکسید آهن در مخلوط پودری اولیه وجود داشته باشند فریت نیکل شکل

 نالیز فازیآ آنالیز حرارتی،، NiO-3O2Cr-3O2Fe-Al آلومینوترمیک سیستم ،سنتز خوداحتراقی فرآیند   کلیدی هایواژه

 

Thermal and Phase Analysis of Aluminothermic Self-Propagation Process  
in Al-Fe2O3-Cr2O3-NiO System 

 

Saed Soltani               Mahdi Kalantar             Mohmmad Reza Pahlavan Shamsi 

 

Abstract The high temperature self-progressive combustion synthesis method, especially for aluminothermic systems, 

is a new method for making all kinds of intermetallic compounds, ceramics and composites with high melting point and 

hardness. In this study, first the homogenized powder mixtures in the desired ratio in alumino-thermic systems of Al-

Fe2O3, Al-Cr2O3, Al-Cr2O3-Si, Al-Fe2O3-Cr2O3-NiO and Fe2O3-NiO is subjected in differential thermal analysis process 

and then, the phase composition (X-ray diffraction) of the thermal analyzed samples has been investigated. The 

obtained results indicate the formation of intermetallic compounds of iron and chromium aluminide as secondary phases 

with the presence of excess aluminum over the stoichiometric values in the thermally analyzed samples. In addition, 

with the presence of silicon in the aluminothermic mixtures, chromium silicide compounds are formed instead of 

chromium aluminide. For the Al-Fe2O3-Cr2O3-NiO system, the metallic phase of stainless steel with a ratio of 

Fe0.7Cr0.19Ni0.11 and the ceramic phase of Al2O3.are formed. For the Fe2O3- NiO system, only nickel ferrite is formed. 
 

Key words: Self-combustion synthesis process, Alumino-thermic system of Al-Fe2O3-Cr2O3-NiO, Thermal analysis, 

Phase analysis 
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 مقدمه 

دما بالا که تحت عنوان  هروش سنتز احتراقی خود پیشروند
SHS (Self-propagating high-temperature synthesis) 

ترکیبات بین ساخت انواع شود یک روش نوین برای شناخته می
در ، ذوب و سختی بالا هبا نقطها کامپوزیتفلزی، سرامیک ها و 

 هبه واسط این فرآیند در مقیاس تحقیقاتی و نیمه صنعتی است.

های خود پیشرونده و گرمازا که در حین واکنش بین واکنش
دهد فازهای زمینه و استحکام اجزا در مخلوط اولیه رخ می

گیرند. در این حالت شکل می (In situ) شکل در جابهدهنده 

حدی افزایش یابد که فازهای فلزی و حتی تواند بهدما می
طوری که اکسیدهای شوند بهرفته ذوب گشکلسرامیکی 
در  گیرندی سطحی قرار میشکل سرباره در لایهبه ناخالصی

 ها در این دماها تبخیر و خارج ناخالصی ضمن مقدار زیادی از
. [5-1]باشد می شوند که نتیجه آن محصولی با خلوص بالامی

علاوه بر این، فرآیند دارای مزایای صرفه جویی در انرژی، 

 همواد اولیو استفاده از  ت بالای سنتزد، سرعسادگی فرآین
های سنتز احتراقی در از مهمترین عیوب روش .راستتارزان

های گرمازا به دلیل عدم مواردی انجام نشدن کامل واکنش

ها از لحاظ اختلاط کامل مواد اولیه، فعال نبودن آن
تاول ، ترکیبات ناخواسته یگیرشکلو  هاواکنش، ترمودینامیکی

تبخیر  در نتیجهحضور هوای حبس شده  هواسطبه ن مذابزد
ها و ایجاد محصولی با تخلخل و اعوجاج بالا است ناخالصی

برای کاهش عیوب گفته شده لازم است دما و شدت  .[6-10]
مورد کنترل قرار بگیرد و از افزایش  فرآیندهااحتراق در این نوع 

با مثال  انعنوبهو شدت احتراق خیلی زیاد جلوگیری شود. 
 در سیستم استفاده از آلومینا در مخلوط مواد اولیه

 2ZrO-3O2B-2TiO-Al شدت واکنش آلومینوترمیک و توان می

خود در واکنش چرا که آلومینا . دمای حاصله را کاهش داد
 ،2ZrB+  2+TiB3O2Al  2+ ZrO3O2+ B 2Al + TiO،احتراقی
ز ا .[11] کندمی ملرقیق کننده ع عنوانبهو  دهنده نبودهواکنش

علاوه های آلومینوترمیک سیستم ،سنتز احتراقی واکنش هایبین 
ی فرآیندهابر مزایا و کاربردهای گفته شده برای 

متالوترمیک در تواند نقش یک احیاء کننده می خوداحتراقیسنتز

های راه )ریل استخراج فلزات، جوشکاری ترمیتی فرآیندها
 یا آلومینیم و آلیاژهای آنینه ی زمهاکامپوزیتساخت  (،آهن

ترکیبات با حضور زمینه سرامیکی ی هاکامپوزیتساخت 

 .[21-12]داشته باشد  (انواع آلومینایدهاخصوص هبفلزی )بین
فرآیند  تلفیقتوان با می ی سنتز خوداحتراقیفرآیندهادر 

به سازی مکانیکی( و فرآیندهای سنتز احتراقی آسیاکاری )فعال

 عبارتی به یک نانوکامپوزیت رسیدو یا به وساختارترکیبات نان
پودر قبل از انجام واکنش  سازی مکانیکیفعال. [22-24]

به دو علت مورد توجه است. اول اینکه انرژی  آلومینوترمیک

ذخیره شده در ماده در حین فرآیند آسیاکاری افزایش یافته 
دمای ی که واکنش شیمیایی در مرحله سنتز احتراقی در طوربه

ترتیب فرآیند . بدینگیردمی با سرعت بیشتری انجام کمتر و

سازی مکانیکی )آسیاکاری( + سنتز احتراقی )عملیات فعال
دهنده در حرارتی( توانایی ایجاد همزمان اجزاء زمینه و استحکام

جویی در زمان و انرژی، کامپوزیت را داشته و علاوه بر صرفه

قابل توجهی بالاتر  طوربه محصول نهایی همگنی و ریزدانگی
نسبت به روش متالوری پودر را دارا بوده و نانوکامپوزیتی با 

دهد می فازهای مورد نظر و با تراکم و خواص مکانیکی بالا را
که در  تحقیقاتی هایکار تعدادی از بر اساس نتایج .[25-27]

به سیستم پایه و ...  C4B, Ti, Ni, 3O2Crترکیبات عناصر یا  آنها

3O2Fe-Al، ،ی حاصله هاکامپوزیتدر  اضافه شده است

ترکیبات بین فلزی، ، های آهن با ساختار ستونی ریزکریستال

2TiB  وAlFe، AlCrFe ،NiFe, کاربید ، سرامیکی هایو فاز
در بعضی از  .[33-28] رفته استگشکلآلومینا  تیتانیم و

عنوان هب (3CrO)ظرفیتی اکسید کروم سهاز مطالعات انجام شده 
های در واکنش (3O2Cr) ظرفیتیاکسید کروم شش جایگزین

. دلیل آنها برای این [34] اندآلومینوترمیک استفاده نموده

 503در برابر 1094) و دمای احتراق بالاترگرمازایی جایگزینی 
با جایگزینی مثال  عنوانبه، ( است2و  1مطابق واکنش کیلوژول 

3CrO  3به جایO2Cr  در سیستمFe-NiO-3O2Cr-3O2Fe-Al.، 

رفته در ضمن فرآیند سنتز احتراقی سیالیت گشکلمذاب 
دهی سطوح که از آن برای پوشش و در موردیداشته بالاتری 

شدگی آن بر داخلی یک لوله استفاده شود، ترشوندگی و پخش

داده تری روی سطح لوله فولادی بهتر بوده و پوشش یکنواخت
 .[34] است

 

Cr2O3 + 2Al  2Cr + Al2O3 + 530 KJ/mol              )1( 
 

CrO3 + 2Al  Cr + Al2O3 + 1094 kJ                       )2( 
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مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  1402 ،یک، شمارۀ چهارمسال سی و        

آنالیز حرارتی و هدف از این تحقیق مطالعه و بررسی  
 آلومینوترمیک سیستم های مختلفحالتترکیب فازی 

 NiO-3O2Cr-3O2Fe-Al  ,Si-3O2Cr-, Al3O2Cr-, Al3O2Fe-Al(

)NiO-3O2Cr-3O2Fe-NiO, Al-3O2eF با استفاده از  ترتیببه
-Differential Thermal Analysis)های آنالیز حرارتی آزمایش

Gravity Thermal Analysis) (DTA-GTA)  و آنالیز تفرق
مخلوط از ای دنبال ترکیب بهینه. در حقیقت بهاستاشعه ایکس 

اد شده بوده تا مواد اولیه در سیستم آلومینوترمیک یپودری 
فازی شامل ماهیت با  بتواند کامپوزیت یا پوشش کامپوزیتی

 . مورد نظر را بدهدسرامیکی و فلزی فازهای فلزی، بین اتترکیب
 

 روش تحقیقمواد و 

ی ترکیبات گیرشکلبرای بررسی امکان   .مواد و آماده سازی
 هایفلزی از نوع آلومیناید، سیلیساید و کروماید، سیستمبین
 Si-3O2Cr-Al ,NiO-3O2Cr-3O2Fe-Al , 3O2Cr-, Al3O2Fe-Al

, 3O2Cr-3O2Fe-Al  در دو حالت استوکیومتری و آلومینیم
اضافی مورد مطالعه آنالیز حرارتی قرار گرفت و نوع ترکیبات و 

همین رفته مورد تجزیه و تحلیل قرار گرفت. بهگشکلفازهای 
م، اکسید ید کروپودرهای آلومینیوم، اکسید آهن، اکسمنظور 
 قرار گرفتاستفاده مواد اولیه مورد  عنوانبه و سیلیسیم نیکل

رد موپودری  هایمخلوطهای ترکیب درصد نمونه. (1)جدول 
استفاده در مراحل مختلف تحقیق محاسبه شده بر اساس 

 (2)جدول  درهای مربوط به آنها ضرایب استوکیومتری واکنش
آلومینیم اضافه استفاده شده که البته در مواردی از آمده است. 

  مقادیر آنها در کنار مقادیر استوکیومتری آمده است.
، تمام سازی مکانیکیفعال سازی ومنظور همگنبه 
ه در یک دستگا فرآیند آسیاکاریمخلوط پودری مورد  هاینمونه

محفظه تفلونی با  ، 210PBM ای )مدل نانوشاتآسیای سیاره
ر براب به پودر ییآلومینا های ی گلولهنسبت وزن، 3Cm 300حجم 

، سرعت rpm80 ، سرعت دوران سیارهاتمسفر گاز آرگون، 5با 
  .ندگرفت قرار دقیقه 150مدت به (rpm 380 دوران محفظه 

فلزی از نوع برای بررسی امکان ایجاد فازهای ترکیب بین 
 Si-3O2Cr-Alهای آلومیناید، سیلیساید و کروماید در سیستم

,NiO-3O2Cr-3O2Fe-Al -3O2Fe-, Al3O2Cr-, Al3O2Fe-Al

 ,3O2Cr  در دو حالت استوکیومتری و آلومینیم اضافی نمونه
سازی شده برای هر سیستم مورد مطالعه مخلوط پودری همگن

رفته گشکلآنالیز حرارتی قرار گرفته و نوع ترکیبات و فازهای 
ده سیاکاری شآهای تجزیه و تحلیل شده است. تمامی نمونه

های انجام شده در بینی دمای تحولات و واکنشمنظور پیشبه
 Differential)نها، تحت آزمون آنالیز حرارتی افتراقی آ

Thermal Analysis)(DTA و(Thermal Gravity Analysis) 
TGA) با استفاده از دستگاهDTA-TG, BAHR,Germany, 

STA 504,  تحت اتمسفر آرگون و با نرخ گرمایشC/min 10 
 .قرار گرفتند

 

 مشخصات مواد اولیه   1جدول 

 مواد اولیه شرکت سازنده میزان خلوص )%( (µmاندازه ذرات)

50 8/99 Merck آلمان (آلومینیومAl) 

20 96 Panreac اسپانیا (اکسید آهنFe2O3) 

20 99 Loba هند (اکسید کرومCr2O3) 

45 5/99 Merck آلمان (اکسید نیکلNiO) 

45 99 Loba هند (سیلیسیومSi ) 
 

 مورد مطالعه در فرآیند آنالیز حرارتیمخلوط های پودری نمونه های  )درصد وزنی( ترکیب شیمیایی  2جدول 

 

 نمونه Fe Si NiO 3O2Cr 3O2Fe Al شماره واکنش

3 - - - - 60 40 S1 

 S2 [34]7/34+7 - 65 - - - آلومینیم اضافه  20%      4

5 - 20 - 55 - 25 S3 

 S4 [29,30]5/16+3/3 4/15 19 2/7 - 9/41 آلومینیم اضافه 21%      8

9 - - - 32 68 - S5 
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اش استفاده از دستتگاه پتر  با  هانمونه آنالیز فازی.  یابیمشخصه
بتا   Cu-Kα، پرتتو تکفتام   X'Pert PRO MPDپرتو ایکس متدل  

کیلو ولتت   40آنگستروم، ولتاز شتاب دهنده  5406/1طول موج 

 ثانیته،  2زمتان هتر گتام روبشتی      ،میلی آمپر 30جریان  و شدت
 100تتا   1ررستی  درجه و محدوده ب 02/0 یاندازه هر گام روبش

 X'Pert High Scoreافتزار  ز نترم درجه انجام گرفت. با استفاده ا

   انواع فازهای موجود در الگوی پراش شناسایی شده است.

 

 نتایج و بحث

جهتت بررستی دقیتق چگتونگی     ا تا اینج  .آنالیز حرارتی افتراقی
هتتای آلومینوترمیتتک و مراحتتل انجتتام آنهتتا در  وقتتوع واکتتنش

هتای  اکستید آهتن، تستت    -های مختلف بر پایه آلومینیمسیستم
نهتا  آآنالیز حرارتی افتراقی انجام گرفت که در این قسمت نتایج 

 گیرد.می مورد تجزیه و تحلیل قرار

 
 اکسید آهتن  -آلومینیم در ابتدا سیستم ساده.  3O2Fe-Alسیستم 
تستت آنتالیز    مورد بررستی  در حالت استوکیومتری (S1)نمونه 

در آمتده استت.    (1)آن در شتکل  قرار گرفت که نتایج  حرارتی
آهن احیاء شده تشکیل آلومینایتد آهتن    کل اینجا فرض شده که

 .(3)واکنش  بدهد
 

4Al+Fe2O3  Al2O3+2FeAl                                 )3(  

و  C 100مطابق شکل فوق دو پیتک گرمتاگیر در دماهتای    
C665  مربتوط بته تبخیتر رطوبتت و      ترتیببهمشاهده شده که

ذوب آلومینیم است. بعد از ذوب شدن آلتومینیم واکتنش ختود    
احتراقی آلومینوترمیک در راستای احیتاء شتدن آهتن و تشتکیل     

HFe, +23O2Al 3O2Al +Fe2 = -) ]35[اکستید آلتومینیم   

836kJ )  شدت گرفته است، زیرا شیب منحنتیDTA    نستبت بته
شرایط قبل از ذوب شدن آلومینیم افتزایش یافتته استت. وجتود     

بتا توجته بته نتتایج تفترق اشتعه        C897پیک گرمازا در دمای 
تواند مربوط به تشکیل ترکیب بین فلزی می (2)ایکس در شکل 

FeAl  1با آنتالپی تشکیل-kJ/.mol 2/50- = fH∆ برای  ]36[اشد ب
دمایی قبل از ذوب آلومینیوم شیب منحنی افقی بوده که  همحدود

مکانیکی پودر در حین آسیاکاری است.  سازیفعالنشان از عدم 
در محدوده دمایی پس از ذوب آلومینیوم با توجه به شیب مثبت 

دلیتل  منحنی آنالیز حرارتی یک روند گرمازایی وجود دارد که به
یم مذاب بوده و شروع فرآیند آلومینوترمیتک و  فعال شدن آلومین

را به دنبتال دارد. وجتود فتاز آلتومینیم و      3O2Alگیری فاز شکل
آهن نشان از این است که تشکیل آلومیناید آهن محدود بتوده و  

فتاز فلتزی آزاد    شتکل بهآلومینیم اضافه بر سیستم استوکیومتری 
یتت تشتکیل   شود و دیگتر اینکته آلتومینیم و آهتن قابل    می ظاهر

 محلول جامد با هم را ندارند.
 

برای بررسی اینکه آیا آلومینایتد کتروم     .xAl-3O2Cr-Alسیستم 
ی ختود احتراقتی در ضتمن    هتا سیستتم رفتن در گت شکلقابلیت 

 دهتتی دارد یتتا خیتتر سیستتتم ختتود احتراقتتی  فرآینتتد پوشتتش
 xAl-3O2Cr-Al  نمونه(2S)   مورد آنالیز حرارتی قرار گرفت کته

 آمده است. نسبت مواد اولیه مخلوط طبق (3)در شکل نتایج آن 
و حضتور   Al2Crفلتزی  با فرض تشکیل ترکیتب بتین   4واکنش 

 آلومینیم اضافه انتخاب شد.
 

3Al +Cr2O3 + xAl Al2O3+ Cr2Al +xAl                 )4(  

 

 

 
 

 S1 منحنی آنالیز حرارتی برای نمونه  1شکل 
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 بعد از آنالیز حرارتی. S1برای نمونه  الگوی پراش اشعه ایکس  2شکل 

 

 

 
 .S2منحنی آنالیز حرارتی برای نمونه   3شکل 

 

پیتتک گرمتتازا در  2دارای  S2بتترای نمونتته  DTAمنحنتتی  
مربوط بته تشتکیل    ترتیببهاست که  1331℃و  942℃دماهای 
واستتطه انجتتام واکتتنش بتتهکتتروم اکستتید و احیتتاء  3O2Alفتتاز 

تشکیل ترکیب بین در مرحله بعدی و ( 1)واکنش  الومینوترمیک
 . تنهتتا یتتک پیتتک گرمتتاگیر در دمتتای]37[ استتت Al2Crفلتتزی 

باشد. می وجود دارد که مربوط به ذوب شدن آلومینیوم 665 ℃ 

که نتایج آزمون پراش اشعه ایکس برای نمونته   (4)مطابق شکل 

S2 شتود متی  تأییتد لومیناید کروم دهد، تشکیل فاز آمی را نشان .
از فلتزی کتروم آزاد نشتان از ایتن استت کته تشتکیل        وجود فت 

 173زا در دمتای  اآلومیناید کروم محدود است. وجود پیک گرمت 

 هتای الصتی توانتد مربتوط بته ستوختن ناخ    می گراددرجه سانتی
 وارد سیاکاریسازی یا آغیرفلزی باشد که در ضمن فرآیند آماده

 .شده استنمونه مخلوط پودری 
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 بعد از آنالیز حرارتی. S2عه ایکس برای نمونه الگوی پراش اش  4شکل

 

وم برای بررسی اینکه آیا آلومیناید کر.   Si -3O2Cr-Al سیستم

دارد یا خیر و اینکه رفتن گشکلقابلیت در حضور سیلیسیم 

م از ترکیبات بین فلزی سیلیساید یا آلومیناید کروکدامیک 

 یخوداحتراق گیری دارند، سیستمترجیحا قابلیت شکل

 Si-3O2Cr-Al  نمونه(3S) ر آنالیز حرارتی قرا مطالعه و مورد

ه آمده است. نسبت مواد اولی (5)گرفت که نتایج آن در شکل 

( با فرض تشکیل ترکیبات 5طبق واکنش )S3 برای نمونه 

ایی با فرمول شیمی ترتیببهآلومیناید کروم و سیلیساید کروم 

Al2Cr  2وCrSi گردید. انتخاب 
 

5Al+2Cr2O3+4Si  2Al2O3+Cr2Al+2CrSi2             )5( 
 

بته   665℃یتک پیتک گرمتاگیر در دمتای      (5)مطابق شکل  

به ذوب آلومینیوم استت.   خورد که در اینجا نیز مربوطچشم می

در منحنتی   1404℃و  1326، 1200مازا در دماهای سه پیک گر

DTA  کمک طیتف پتراش اشتعه ایکتس انجتام      بهظاهر شده که

( و 6بعتد از آنتالیز حرارتتی )شتکل      S3 روی نمونته  گرفته بتر 

اصتلی کته شتدت     پیک .شناسایی شدند های ترمودینامیکیداده

و  3O2Al ,به تشکیل ترکیتب گرمازایی نسبتا بالایی داشته مربوط

استت. در مرحلته    )واکتنش آلومینوترمیتک(  احیاء اکسید کتروم  

در  ترتیتب بته  CrSi و 3Si5Cr بعدی در دمالاهای بالاتر ترکیبات

 . همچنانکته دیتده  [37] گیرنتد می شکل 1404و  1326دماهای 

شود آلومیناید کروم در این سیستتم احتراقتی شتکل نگرفتته     می

بته  است که نشان از پایدارتر بتودن سیلیستیدهای کتروم نستبت    

ی ترمودینامیکی داده شده در هادادهباشد. می آلومینایدهای کروم

. البتته بایتد   [17]کند می تأییدا این موضوع ر 7و  6های واکنش

سیدهای کروم نیز محدود بتوده  ینشان کرد که تشکیل سیل رخاط

سایر ترکیبات مانند اکسید آهن و اکستید نیکتل نیتز     و زمانی که

گیتری  تتوان شتکل  متی  و شتده وارد شوند این محدویت بیشتتر  

 .[37] سیلیسیدها را منتفی دانست

 
5Cr + 3Si  Cr5Si3     ∆G = -202 Kj/mol                 )6( 

 

5Cr + 8Al  Cr5Al8∆    G = -182 Kj/mol                 )7( 

 
 (6وجود فاز سیلیکات کروم در طیف اشعه ایکس )شتکل   

تواند در نتیجه واکنش ستیلکوترمیک و احیتاء اکستید کتروم     می
گیتری  (. کته نتیجته آن شتکل   8)واکتنش   توسط سیلیسیم باشتد 

مرحله سیلیس با اکسید کروم فاز ستیلیکات را  سیلیس است. در 

 دهد.می شکل
 

Cr2O3 + 3/2Si 2Cr + 3/2SiO2                             )8(  
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 .S3منحنی آنالیز حرارتی برای نمونه   5شکل 

 

 

 
 بعد از آنالیز حرارتی.S3 الگوی پراش اشعه ایکس برای نمونه   6شکل 

 

بتترای بررستتی قابلیتتت     . NiO-3O2Cr-3O2Fe-Alسیستتتم 
 نیکتل و احتمتالا   -کتروم -گیری فتاز محلتول جامتد آهتن    شکل

3O2Cr-3O2Fe-Al-فلتزی در سیستتم ختوداحترقی    ترکیبات بین

NiO نمونته  ای از این نمونه( سیستمS4    متورد آنتالیز حرارتتی )
آمده استت. نستبت متواد     (7)قرار گرفت که نتایج آن در شکل 

( در نظر گرفته شتده استت کته در    8اولیه مخلوط طبق واکنش )

بتوده  وزنی اضافه بر مقدار استوکیومتری  %21آن میزان آلومینیم 
با آهن جایگزینی شتده استت تتا افتزایش      3O2Feو درصدی از 

دمای حاصل از احتراقی بودن سیستم کنتترل شتده و در ضتمن    

 حالت انفجاری سیستم نیز محدودتر شود.
 

1.05Fe+0.135Fe2O3+0.175Cr2O3+0.135NiO+0.71Al 

1.275Fe+0.35Cr+0.135Ni+0.355Al2O3                     )8(  
 

و  C315سه پیک گرمازا در دماهای  (7)مطابق شکل  

C864  وC1000 شود که با توجه به نتایج تفرق مشاهده می
 [38,39]( و همینطور نتایج تحقیقات قبلی 8اشعه ایکس )شکل 

، 4Fe13Alفلزی ط به تشکیل ترکیب بینتواند مربومی ترتیببه

گیری به واسطه واکنش آلومینوترمیک و شکل 3O2Alگیری شکل
باشد.  0.11Ni0.19Cr0.7Feفاز محلول جامد با ترکیب شیمیایی 

دلیل حضور آهن و تواند بهمی تشکیل ترکیب آلومیناید آهن
آلومینیم اضافی در سیستم اولیه باشد که تشکیل این ترکیب را 
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مربوط به  1509 ℃نماید. پیک گرماگیر در دمای می تقویت
 ذوب فاز فلزی محلول جامد )نزدیک به فولاد ضد زنگ( است. 

 
هتای  ( برای نمونه9)شکل  DTAمنحنی .  NiO -3O2Feسیستم 

مدت یک ساعت یک پیتک گرمتازا در دمتای    آسیاکاری شده به
◦C1200 فریت نیکل تواند مربوط به تشکیل می را نشان داده که

 C1200◦ (. وجتود شتیب منفتی در منحنتی تتا      9باشد )واکنش 
تواند مربتوط بته بتالا بتودن انترژی اکتیواستیون لازم بترای        می

 گیری مولکول فریت نیکل باشد.دیفوزیون و شکل

 

Fe2O3 + NiO  NiFe2O4                               )9( 
 

ز آنتالیز  عتد ا ببترای نمونته فتوق     xدر طیف تفترق اشتعه    
 گونه پیکی از اکسید نیکل و اکسید آهن( هیچ10حرارتی )شکل 

گیری کامتل فریتت نیکتل    دهنده شکلدهد که نشانرا نشان نمی
 در شکل است. DTAیید کننده نتایج مربوط به أبوده و ت

 

 
 

 
 

 .S4منحنی آنالیز حرارتی برای نمونه   7شکل 

 

 
 

 .S4مونه الگوی پراش اشعه ایکس برای ن  8شکل 
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 آنالیز حرارتی افتراقی مخلوط پودری اکسید آهن و اکسید نیکل به نسبت استوکیومتری و آسیاکاری شده در یک ساعت  9 شکل

 

 
 

 نالیز حرارتیآبعد از  مخلوط پودری اکسید آهن و اکسید نیکل Xالگوی تفرق اشعه   10شکل 

 

 ستاعت  با افزایش زمان آسیاکاری از یک (11)مطابق شکل  
 C1000◦بته   C1200◦از ساعت دمای تشکیل فریتت نیکتل   5به 

دلیل فعال شتدن ذرات پتودر بتا افتزایش     تواند بهرسد که میمی
هتای  واستطه افتزایش تتنش   زمان آسیاکاری باشد. درحقیقت بته 

ایش ناپایداری پودر افز پسماند ناشی از انرژی کرنشی الاستیکی،

ش با آزادشدن انرژی افتزای یافته و تمایل به تشکیل فریت نیکل 
یابد و درنتیجه انرژی اکتیواسیون لازم بترای تشتکیل فریتت    می

 یابد. نیکل کاهش می

برای نمونته مخلتوط پتودری آستیاکاری شتده       XRD آنالیز 
گونه فاز جدیتدی شتکل   دهد که هیچساعت نشان می 5مدت به

ون ( که نشان دهنده بالا بودن انرژی اکتیواسی12گیرد )شکل نمی

 است. 4O2NiFe برای تشکیل 
هتا کتاهش وزن را   ( برای کلیته نمونته  13)شکل  TGآنالیز  

رطوبتت   دهنده خروج مواد فرار،تواند نشانمی دهد کهنشان می
مل توان گفت عوامی از طرفی ؛و احتمالا مواد قابل احتراق باشد

هتای اضتافی   دختالتی در ایجتاد واکتنش    محیطی مثل اکستینن، 

   نداشته است.
 
 

 
 

 ((Cدما 
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 برای مخلوط پودری اکسید آهن و اکسید نیکل آسیاکاری شده به نسبت استوکیومتری  DTAهای منحنی  11شکل 

 ساعت . 5مدت الف (یک ساعت ب( به

 

 

 

 نسبت استوکیومتریبه NiOو 3O2Feنمونه خام مخلوط پودری  Xالگوی تفرق اشعه   12شکل 

 ساعت . 5مدت آسیاکاری شده به

 

 
 ساعت 5مخلوط پودری اکسید آهن و اکسید نیکل آسیا کاری شده به مدت   TGمنحنی   13کل ش

  

 ((Cدما 

 ((Cدما 
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 گیرینتیجه

روش سنتز به ی انواع کامپوزیتگیرشکلدر پنوهش حاضر 
 آلومینوترمیک بر پایه آلومینیمسیستم در خوداحتراقی 

 NiO-3O2Cr-3O2Fe-Al ه استرار گرفتمورد بررسی ق .
خلاصه فهرست  طوربهدست آمده در زیر همهمترین نتایج ب

 اند:شده

ه بر وارد کردن آلومینیم در مخلوط اولیه آلومینوترمیک اضاف -1
فلتتزی مقتتدار استتتوکیومتری باعتتث تشتتکیل ترکیبتتات بتتین

در  فازهتای ثانویته   عنوانبهآلومیناید آهن و آلومیناید کروم 

 شود.مینمونه بعد از آنالیز حرارتی 
یلیسیم در مخلوط اولیه آلومینوترمیک ترکیبات با حضور س -2.

 شود.  جای آلومیناید کروم تشکیل میسیلیساید کروم به
فاز فلزی فولاد ضتدزنگ   NiO-3O2Cr-3O2Fe-Alدر سیستم -3

 3O2Alو فتتاز ستترامیکی  0.11Ni0.19Cr0.7Feبتتا ترکیتتب 

 گیرند. می شکل
 در صورتی که فقط اکسید نیکل و اکستید آهتن در مخلتوط   -4

 طتور بته پودری اولیه وجود داشته باشند فریت نیکل شتکل  

 گیرد.می کامل شکل
 

 تشكر و تقدیر 
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1- Introduction 
In metal-matrix composites, a wide range of metals and 

alloys such as aluminum, titanium, magnesium, copper 

and nickel are used, and in applications where weight is 

not a critical parameter, alloys and metals such as iron, 

nickel, copper, cobalt, silver and zinc are used as metallic 

matrix. Among these, one of the most common metal-

matrix composites is aluminum-based composites and its 

alloys. Reason for using aluminum alloys could be 

summarized as low density, relatively low melting point, 

high strength to weight ratio, good ductility and good 

corrosion resistance (1). 

Common reinforcement phase of aluminum alloys 

includes carbides, nitrides, oxides, and some pure 

materials such as graphite. The main parameters in 

determining the effectiveness of the reinforcement phase 

are as follows: the shape, size, distribution and connection 

to the matrix are in the interface. In general, continuous 

fiber reinforcements have a greater effect on improving the 

mechanical properties than particle or short fiber 

reinforcements (2,3). 

The pressure used for diffusion metallizing is also one 

of the parameters that strongly affects the final properties 

of the composite. Using pressure to diffusion metallizing 

is one way to overcome the problem of non-wettability in 

aluminum-carbon composites while if the pressure used 

for diffusion metallizing is low, the aluminum melt will 

penetrate only between the main bundles of fibers and the 

filaments within the bundles will not be impregnated by 

the melt, which will cause defects and loss of composite 

properties. 

According to the above, the most important challenges 

in the manufacturing of aluminum-matrix composite pipes 

with ceramic continuous fiber are wetting of the fibers with 

the melt and penetration of the melt into the fibers during 

the squeeze casting process. 
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2- Experimental 

A356 alloy is used as the aluminum composite matrix. 

T300 carbon and E-glass fibers used as reinforcement. 

Each bundle of fibers contains approximately 3000 

filaments, the thickness of the braided fiber bundle is about 

0.5 mm, and each filament has an average diameter of 7-8 

µm. Table 1 shows the properties of the fibers used. 

 
Table 1. Properties of the used carbon and glass fibers  

 

                 Fibers 

             Properties  

T300 E-glass 

Tensile strength (GPa) .3.5 .2 

Elastic modulus (GPa) .230 .76 

Elongation (%) .1.5 .4.7 

)3Density (gr/cm .1.76 .2.54 

 
In order to prevent harmful reactions and also to resolving 

the weakness of wettability between carbon fibers and the 

matrix, nickel-phosphorus coating was applied on carbon 

fibers by electroless method. The glass fibers were not 

coated. Preheating the fibers has a significant effect on 

their wettability and in addition, the use of fibers without 

preheating causes rapid freezing of the melt on the surface 

of the fibers and prevents the process of penetration of the 

melt on the lower layers. The fiber preheating temperature 

is 500 °C. 

Two resistance furnaces were used to melt the alloy 

and perform composite operations. These furnaces are 

cylindrical with a maximum temperature capability of 

1100 °C. In one of these furnaces, aluminum ingots were 

melted, and in the other, the mold and preform were 

preheated. After carbon fiber coating and heat treatment, 

aluminum mandrel with a diameter of 4 cm was prepared. 

Then, according to the percentage of final reinforcement 

in the composite, the fibers were wrapped around the 

mandrel and placed inside the mold. After preparing the 

conditions, the casting process began. In order to prevent 
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cold welding of the part to the mold and also to control the 

temperature of the mold as one of the constant parameters 

of the process, before casting each sample, pre-heating of 

the mold, ramrod and fibers (so that the fibers are 

embedded in the mold) were performed. An electric heater 

equipped with a thermostat and precision thermocouple 

was used for preheating. The preheating temperature of the 

mold in aluminum squeeze casting is about 500 °C and it 

was kept at this temperature for one hour so that the mold 

and the preform of the fibers are at the same temperature. 

Lubricant was used to prevent damage to the mold surface 

due to contact with the melt and also to facilitate the exit 

of parts. The A356 ingot was melted at 800 °C. As soon as 

the preheating process of the mold and fibers was 

completed, the aluminum melt was poured into the mold 

and immediately the ramrod was placed in its place and the 

required pressure was applied on the surface of the melt. 

After 2 minutes, the pressure was removed from the mold 

and after cooling the mold, the sample was removed. With 

this method, one A356 alloy pipe, two composite pipes 

reinforced with 30 wt.% of carbon fibers with nickel-

phosphorus coating and without coating and four 

composite pipes reinforced with glass fibers in the 

30,40,50,60 wt.% were produced. 

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 gravimetric and 

differential scanning calorimetry (TGeDSC) (STA504, 

Jupiter, NETZSCH). The samples (approximately 6e10 

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. In this study, the microstructure of the cast 

samples and the failure sections of the samples were 

examined by scanning electron microscopy made by Te-

scan. The density of the samples was measured by 

Archimedes method according to ASTM B962 standard. 

In order to investigate the mechanical properties of the cast 

samples, three-point bending and Brinell hardness tests 

were used. Three-point bending test was performed under 

ASTM D790 standard. In the bending test, the bending 

specimens are 4 mm thick and 6 mm wide. The movement 

speed of the jaw is 1 mm/min and the distance between the 
two fixture stands is 23 mm. Bending test was performed 

with universal the device. The ring test was performed 

under ASTM D2290 standard. In this test, the samples are 

in the form of a ring with a width of 13 mm. Jaw movement 

velocity is 3 mm/min. The ring test was performed with 

universal device. 

 

3-Results and Discussion 

Figure 1 shows the SEM images of uncoated and coated 

carbon fibers. The surface of the fibers is almost 

completely covered by the elements nickel and 

phosphorus, and the structure of the coating is an island, 

which is one of the properties of the nickel-phosphorus 

electroless process.  

  
Fig.1 Scanning electron microscopy (SEM) images of the 

surface of fibers a) without coating and b) with nickel-

phosphorus coating. 
 

Fig. 2 shows the microstructure of uncoated and coated 

carbon fiber reinforced composite pipe. Despite the 

pressure during the casting process, the aluminum melt did 

not penetrate into the uncoated carbon fiber due to the lack 

of carbon fiber coating and therefore the inadequacy of the 

wetting angle of the aluminum melt with the carbon fiber, 

and only covers the surface of the carbon fiber (Fig 2-a). 

Fig. 2-b shows the microstructure of a coated carbon fiber-

reinforced composite pipe in the longitudinal and 

transverse sections. Aluminum melt is completely 

penetrated between the carbon fibers by applying pressure 

during the casting process.  

The hardness of the cast pipes was calculated in Brinell 

(Table 2). In pipes with glass fibers, with increasing the 

weight percentage of fibers to 50%, the hardness of the 

samples increased from 71 to 135 Brinell and then in pipe 

with 60% by weight of glass fibers, due to compaction of 

fibers and increased porosity in the microstructure, the 

hardness of the casting tube has been reduced to 105 

Brinell. 
 

  
Fig.2 SEM images of composite pipe reinforced with a) 

uncoated carbon fiber and b) uncoated carbon fiber 

 
Table 2. Hardness of cast pipes. 

 

Sample code Hardness (BHN) 

Al 68 

C30 83 

G30 71 

G40 116 

G50 135 

G60 105 

 
Fig. 3 shows the results of the theoretical and experimental 

bending modulus. As expected, the flexural modulus of a 

carbon fiber-reinforced composite pipe is higher than other 

pipes.  
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Fig.3 theoretical and experimental flexural modulus 

composite pipe reinforced with carbon and glass fibers. 

 
The results of flexural strength of cast pipes are given 

in Table 3. Reinforced composite pipe with 30 wt.% of 

carbon fiber is 257.82 MPa and for composite pipe 

reinforced with 30 wt.% of glass fiber is reported 334.47 

MPa. This is due to the better wettability of the glass fibers, 

the stronger adhesion strength, resulting in a strong 

interface between the glass fiber and the aluminum matrix 

and a weak interface between the carbon fiber and the 

aluminum matrix.  

 
Table 3. Flexural strength of cast pipes. 

 

Pipes bending strength (MPa) 

Al 193.36 

C30 257.82 

G30 334.47 

G40 340.82 

G50 171.85 

G60 79.31 

 

Table 4 shows the tensile strength results under the ring 

test. Tensile strength of carbon fiber reinforced composite 

pipe with 314.46 MPa has the highest tensile strength. In 

glass fiber-reinforced composite pipes, the tensile strength 

decreases with increasing fiber weight percentage, so that 

in 60 wt.% glass fiber-reinforced composite pipes, the 

tensile strength reaches 50.75 MPa. 

 
Table 4. Flexural strength of cast pipes. 

 

Pipes Tensile strength (MPa) 

Al 180.47 

C30 314.46 

G30 257.22 

G40 227.79 

G50 121.82 

G60 50.75 

 

4- Conclusions  

The most important results obtained in this research are as 

follows: 

 By applying nickel-phosphorus coating on 

carbon fibers, the wettability of carbon fibers is 

improved by the aluminum melt and causes the 

aluminum melt to penetrate into the carbon fibers. 

 The hardness of composite pipes reinforced with 

glass fibers, with increasing the weight 

percentage of fibers to 60%, decreases 28% and 

the hardness of 105 Brinell is achieved. 

 The flexural modulus of composite pipes 

reinforced with glass fibers, with increasing 

weight percentage of fibers, has decreased from 

60.37 GPa to 12.98 GPa. 

 With increasing the weight percentage of glass 

fibers of composite pipes, the flexural strength 

has decreased from 340.82 MPa to 79.31 MPa. 

 The tensile strength under the nol ring test, with 

increasing the weight percentage of fibers, has 

decreased from 314.46 MPa to 50.75 MPa due to 

the lack of proper penetration of aluminum melt. 

  

https://mechanic-ferdowsi.um.ac.ir/?lang=en
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 *و شیشه  كربن فایتقويت شده با ال ومینیآلوم نهیزم شکل ایلولهكامپوزيت  یکیريزساختار و خواص مکان یبررس

 مقاله پژوهشی
 (4) مهدی عبدالهی آذغان                 (3)محمدرضا زحمتکش          (2)شهاب پلویی                 (1)علی علیزاده

DOI: 10.22067/jmme.2023.77877.1066 

طی فرآیند  کنندهتیتقو عنوانبهE-glass و الیاف شیشه  300Tزمینه و الیاف کربن  عنوانبه 356Aدر این پژوهش، از آلیاژ آلومینیومی   چکیده
ای از ی لایهلهیوسبهرولس، گری کوبشی برای تولید کامپوزیت زمینه فلزی استفاده شد. بدین منظور ابتدا الیاف کربن، با استفاده از روش الکتریخته
دهی شده و بدون وششالیاف کربن پدرصد وزنی  30های کامپوزیتی با و لوله 356Aی آلیاژی آلومینیوم گردید. سپس لوله دهیپوششفسفر  –نیکل 

س از فرآیند گری شدند و پگراد ریختهدرجه سانتی 500مگاپاسکال و دمای  75درصد وزنی الیاف شیشه در فشار  60و  50، 40، 30پوشش و 
زنی الیاف درصد و 50یتی با های کامپوزی قرار گرفتند. سختی لولهبررس موردهای کامپوزیتی و خواص مکانیکی آن گری، ریزساختار نمونهریخته

 کام خمشی،درصد کاهش پیدا کرد. بالاترین استح 5/9برابر لوله آلیاژی بود و چگالی با افزایش درصد وزنی الیاف تا  2شیشه حدوداً 
 Mpa 82/340 درصد وزنی  30 کامپوزیتی بای درصد وزنی الیاف شیشه بود. استحکام کششی لوله 40با  شدهتیتقوی کامپوزیتی و مربوط به لوله

اشت. مکانیزم غالب درصدی نسبت به لوله آلیاژی، بیشترین استحکام کششی را د 76گیری شد با افزایش الیاف کربن که به روش آزمون نول اندازه
 شه، برش الیاف بود.ا الیاف شیشده بهای کامپوزیتی تقویتشده با الیاف کربن، خروج الیاف و در شکست لولهی کامپوزیتی تقویتدر شکست لوله

 گری کوبشی، آزمون نولفسفر، ریخته-الیاف کربن، الیاف شیشه، پوشش نیکل  كلیدی هایواژه
 

Investigation on Microstructure and Mechanical Behavior of Carbon and  
Glass Reinforced Aluminum Composite Pipes 

 

Ali Alizadeh          Shahab Poloee             Mohammad Reza Zahmatkesh          Mehdi Abdollahi Azghan 

 

Abstract  In this research, for the fabrication of metal composites, A356 aluminum alloy serves as the matrix, and T300 

carbon fiber and E-glass serve as reinforcements, in a squeeze casting process. Carbon fibers were first coated with a 

layer of nickel-phosphorus using the electroless method. Then, aluminum alloy 356 pipe and composite pipes with 30 

weight percent of carbon fibers and 30,40,50 and 60 weight percent of glass fibers were cast at 75 MPa and 500 °C. After 

casting, the microstructure, and mechanical properties of composite samples were investigated. Nickel-phosphorus 

coating on carbon fibers has a significant effect on the wettability of carbon fibers with aluminum melt and thus the 

penetration of aluminum melt into carbon fibers. The hardness of composite pipes reached approximately 2 times that of 

alloy pipe and the density decreased to 9.5% with increasing weight percent of fibers. The highest bending strength was 

obtained at 340.82 MPa, which is related to the reinforced composite pipe with 40 weight percent of glass fibers. Tensile 

strength was measured by the nol ring test, in which a composite tube with 30 weight percent of carbon fiber had the 

highest tensile strength with a 76% increase over the alloy pipe. The predominant mechanism in the failure of carbon 

fiber-reinforced composite pipe was fiber pull-out and in the failure of glass-fiber-reinforced composite pipes, the fibers 

were cut. 

Keywords  Carbon fibers, Glass fibers, Nickel-phosphorus coating, Squeeze casting, Nol ring test 
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 مقدمه 

ی وسیعی از فلزات و های زمینه فلزی، گسترهدر کامپوزیت
 نیکل مورد م، تیتانیم، منیزیم، مس ووومینیلیاژهای آلیاژها مانند آلآ

رانی پارامتر بح ،که وزن کاربردهاییو در گیرند می استفاده قرار
و روی  نباشد آلیاژها و فلزاتی مانند آهن، نیکل، مس، کبالت، نقره

-تداولمدر این میان یکی از  .شوندعنوان زمینه فلزی استفاده میبه

م و وومینیلهای پایه آهای زمینه فلزی، کامپوزیتترین کامپوزیت
کم،  یلیاژهای آلومینیوم چگالیاژهای آن است. علت استفاده از آلآ

 وپذیری خوب شکل لا،با استحکام ویژهدمای ذوب نسبتاً پایین، 
 .[1,2] شده استمقاومت به خوردگی مناسب عنوان

سیدها     یهاکنندهتیتقو  شامل کاربیدها، نیتریدها، اک متداول 
لی در ص و برخی مواد خالص مانند گرافیت هستند. پارامترهای ا 

ش  ازه، توزیع و پیوند آن با شکل، اند  کنندهتیتقو یتعیین اثربخ
 .[3,4]  زمینه در فصل مشترک است

به علت مزایایی همچون استحکام و مدول ویژه  کربن یافلا 

ریب انبساط حرارتی بسیار پایین، ضاستحکام خستگی زیاد،  ،لابا
از کاربردهای  لاکتریکی بالدانسیته پایین و هدایت حرارتی و ا

هوافضا، ساختمانی، ورزشی  ای در صنایع مختلف نظامی،گسترده

یاف لاین ا و خودروسازی برخوردار هستند. تنها ایراد وارد بر
ها در برابر ، مقاومت پایین آنیطیمحستینظر از مسئله زصرف
ها ی آناستفاده قکه این معایب از طری ربه و خمش استض

. رسدها به حداقل میدر کامپوزیت کنندهتیعنوان تقوبه
-کنندهنسبت به تقویتپیوسته های الیاف کنندهویتتق یطورکلبه

 تأثیر بیشتری در بهبود خواص، ای یا الیاف کوتاههای ذره

 . [5,6] دمکانیکی دارن
های روش آلومینیومیهای زمینه برای ساخت کامپوزیت 

 ها را به سه گروه کلی حالتتوان آنمختلفی وجود دارد که می

های حالت جامد برای روشد. بندی کرجامد، مایع و گاز تقسیم
استفاده قرار  و کاربردهای ویژه مورد لاحصول خواص مکانیکی با

برای اکثر آلومینیومی  های زمینه، کامپوزیتحالنیگیرند. باامی

شوند. کاربردهای تجاری با فرایندهای حالت مایع تولید می
جامد های حالت مایع دارای مزایایی نسبت به روش حالت روش

مثال تهیه فلز مذاب نسبت به تهیه پودر فلزات عنوانهستند. به

توان قطعات تر است. همچنین میتر و حمل شمش آن آسانارزان
-روش های گوناگون با استفاده از و اندازه هاشکلکامپوزیتی را با 

 برای فلزات غیر کامپوزیتی تولید کرد افتهیگری توسعههای ریخته

[7,8]. 

کربن،  وستهیپ افیبا ال یومینیآلوم نهیزم یهاتیکامپوز نکهیا با
 یابعادی داریپا نیمخصوص بالا و همچن یاستحکام و سفت یدارا
 نیب ییایمیو واکنش ش فیضع یاما ترشوندگ باشند،یم یخوب

 افتنی دستی برا یموانع بزرگ ،یومینیآلوم نهیکربن و زم افیال
-یم هاتیکامپوز نیمورد انتظار از ا یبالا ییبه خواص و کارا

به تر کردن  قادر C° 1000ی بالا یتنها در دماها ومینی. آلومباشند

بالاتر از  یاست که در دماها یدر حال نیکربن هست و ا افیال
C° 550دیداده و کارب واکنش سرعت با کربنبه ومینی، آلوم 
مسئله منجر به  نیکه ا دهدیم لیتشک 3C4Al بیبا ترک ومینیآلوم

 نی؛ بنابراگرددیم تیکامپوز کربن و افت خواص افیال هیتجز
 وستهیپ افیبا ال یومینیآلوم نهیزم یهاتیکامپوز ییخواص نها
-تیتقو افیال نیو زمان تماس ب دما ریشدت تحت تأثکربن، به

  .[9] هست تیکامپوز دیتول نیدر ح وم،ینیکننده و مذاب آلوم
ها  یکی افی ال گرمشیپ  نمونه    ییاز موارد مؤثر در خواص ن
 گرمیشپ یکربن افیاستتتفاده از ال کهیطورهستتت به یتیکامپوز

سر   شده موجب انجماد  که مانع از ادامه  شود یم نهیمذاب زم عین
مورداستفاده    فشار  .گرددیم وسته یصورت پ نفوذ مذاب به ندیفرآ
ست که به  ییاز پارامترها زین یفلزخوران یبرا خواص   شدت بر ا

منظور از فشتتار به استتتفاده هستتت. رگذاریتأث تیکامپوز یینها
در  یغلبه بر مشتتکل عدم ترشتتوندگ یهااز راه یکی یفلزخوران
فشتتتار  که ی، درصتتتورتاستتتت کربن-ومینیآلوم یها تی کامپوز 

تنها  ومینیباشتتد، مذاب آلوم نییپا یفلزخوران یمورداستتتفاده برا
درون دسته  یهاکرده و رشته  نفوذ افیال یاصل  یهادسته  نیدر ب
مستتئله باعب به  نیکه هم گردندیمذاب آغشتتته نم لهیوستتها به

 .[10,11] گرددیم تیکامپوز خواص وجود آمدن نقص و افت
ی آلیاژی  لوله کامپوزیتی با زمینه     [12]اوربلو و همکارانش   

یت  Mg12AlSiآلومینیوم  ید و خواص     و تقو نده کربنی را تول کن

ترین مقدار بیشخمشتتی و ریزستتاختاری آن را بررستتی کردند. 
شد.  ترین مقدار در بالا اندازهکربن در کف و کم شاهده  گیری  م

افزایش درصد حجمی الیاف کربن افزایش استحکام خمشی  شد 

 ی کامپوزیتی را به دنبال دارد. لوله
کامپوزیت زمینه فلزی با  به بررسی    [13]سشان و همکاران   

با افزودن  هیپا اژیآل یسختتقویت کننده به شکل الیاف پرداختند. 

  یاتیعمل یپارامترهایافت و  شیافزا ویکرز 180به  120از  افیال
از حد مذاب و فشار    شیو قالب، گرم شدن ب  ی پریفرممانند دما
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موادمهندسی متالورژی و نشریۀ  1401 ،یک، شمارۀ چهارمسال سی و        

انتخاب شوند تا   ستم یس  کی یبه طور مناسب برا  دیوارد شده با 

 کننده حاصل شود. تیو تقو زمینه نیب صل مشترک مناسبیف
به بررستتی الیاف کربن با روکش   [14]حجاری و همکاران  

شار در تولید کامپوزیت زمینه آلومینیومی    نیکل و همچنین تاثیر ف

سته به روش   شار گاز  با تقویت کننده الیاف پیو پرداختند. نفوذ ف
  یبرا ازیفشار مورد ن ،کلیکربن روکش شده با ن  افیاستفاده از ال 

به   نی. اادکاهش د  MPa 30به   MPa 50از را  تی کامپوز  دی تول

 مذاب  ومینیکربن با آلوم  افی ال ترشتتتوندگی  تی بهبود قابل  لی دل
 .است
به بررسی خواص کششی کامپوزیت  [15]دائود و همکاران  

 سهیدر مقازمینه آلومینیومی تقویت شده با الیاف کربن پرداختند. 
و  GPa 221به  GPa 3/73کششی از  ، مدولومینیآلوم اژیبا آل

افزایش  MPa 2555به  MPa 206از  یینها یکشش استحکام

 25/1درصد به  9از  قطعه تا شکست میزان کرنش، اما یافت
 یافت.کاهش درصد 

  خراشتتان شیرفتار ستتابه بررستتی  ]16[و همکاران  ایوای 
آلومینا پرداختند.  افیشتتتده با ال تیتقو ومینیآلوم یهاتیکامپوز

 یهاو گستتترش ترک کیپلاستتت الیاف آلومینا مانع تغییرشتتکل
صتتد حجمی آلومینا در شیبا افزا شیستتا زانی. مشتتدند شیستتا

 یافت. کاهش درصد 30حدود 
به بررسی تقویت آلیاژ آلومینیوم  ]17[و همکاران  آرسنائولت 

 یتیکامپوز با الیاف و صفحات کاربید سیلیکون پرداختند. الیاف

شت. دا صفحات کامپوزیتینسبت به  یبالاتر استحکام کششی
 بالاتر و اندازه چگالی نابجایی لیمقاومت به دل شیافزا نیا

 بود. ومینیآلوم اژینسبت به آل زمینهکوچک در  هایدانهریز

لب          طا به م جه  ته   با تو قات صتتتورت گرف  نیتر، مهمتحقی
تیتقو آلومینیومی نهیزم یتیکامپوزهای لولهستتاخت  یهاچالش

با مذاب و  افیال یترشتتوندگ وستتته،یپ یکیستترام افیشتتده با ال

ختهیر ندیفرا نیدر ح افیال یهابه داخل رشتهمذاب  یرخنه ده
درصد   ریتأثو  یافلپوشش ا ، مقاله حاضر  در است.  یکوبش  یگر

 یدیلکامپوزیت تو ریزساختار و خواص مکانیکی بر  وزنی الیاف

 شد. یبررس گری کوبشیریخته به روش
 

 بخش تجربی

ی آلومینیومی زمینه عنوانبه 356Aاز آلیاژ  در تحقیق حاضر.  مواد
 افیاستفاده، ال مورد هایکنندهتیتقو. شد استفادهکامپوزیت 

هر دسته بود که  E-glassو الیاف شیشه  300T یکربن با نام تجار

ضخامت دسته الیاف ، رشته 3000طور تقریبی شامل الیاف به
 7-8 هر رشته دارای قطر متوسطو متر میلی 5/0شده حدود بافته

نشان داده  استفاده مورد افیالخواص  (1)بود. در جدول  میکرون

 (2)های ساخته شده نیز در جدول همچنین کد نمونه  شده است.
 آورده شده است.

 

 در تحقیق حاضر استفاده مورد هایافیخواص ال  1جدول 

 

 خواص
 الیاف

 E-glass شیشه 300Tکربن 

 5/3 2 (GPa)استحکام کششی 

 230 76 (GPa) مدول الاستیک

 7/4 5/1 افزایش طول )%(

 76/1 54/2 (3gr/cm) دانسیته

 5/3 2 (GPa)استحکام کششی 

 

 .ی ساخته شده در تحقیق حاضرهاکد نمونه  2جدول 
 

 کد نمونه نمونه

 Al آلومینیوم

 C30 درصد وزتی کربن 30با  آلومینیوم

 G30 درصد وزتی شیشه 30با  آلومینیوم

 G40 درصد وزتی شیشه 40با  آلومینیوم

 G50 درصد وزتی شیشه 50با  آلومینیوم

 G60  درصد وزتی شیشه 60با  آلومینیوم

 

پذیری بالای عنصر کربن به علت واکنش  .هاساخت کامپوزیت
 دیکاربموجود در الیاف  کربن و آلومینیوم در دمای بالا و تشکیل 

 افیال هیمسئله منجر به تجز نیکه ا 3C4Al بیبا ترک ومینیآلوم
 یریجلوگ منظور. به[18] گرددیم تیکامپوز کربن و افت خواص

گی بین و همچنین رفع ضعف ترشوند مضر یهااز انجام واکنش

 کربن به افیال یفسفر رو -کلیپوشش نالیاف کربن و زمینه، 
اعمال شد. برای ذوب کردن آلیاژ و انجام  الکترولس روش

ی از دو کوره مقاومتی استفاده گردید. در سازتیکامپوزعملیات 

ها شمش آلومینیومی، ذوب و در دیگری عمل یکی از این کوره
الیاف  یاز مرحله پوشش دهبعد گرم کردن قالب انجام شد. پیش
تهیه شد.  cm 4آلومینیومی به قطر  لوله، و عملیات حرارتی کربن
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نهایی در کامپوزیت، الیاف  کنندهتیتقوسپس با توجه به درصد 

ی سازآمادهپیچیده و درون قالب قرار داده شد. پس از  لولهبه دور 
وش منظور جلوگیری از جبهگری آغاز شد. شرایط، فرایند ریخته
عنوان یکی از همچنین کنترل دمای قالب به سرد قطعه به قالب و

عملیات  ،گری هر نمونهپارامترهای ثابت فرایند، قبل از ریخته
آلومینیوم . صورت گرفتدر دمای  و الیاف سنبه ،گرم قالبپیش

توسط سنبه به درون الیاف تزریق   Mpa 600ذوب شده با فشار 

، دو لوله کامپوزیتی A356یاژی با این روش، یک لوله آلشد. 
 –درصد وزنی الیاف کربن با پوشش نیکل  30تقویت شده با 

فسفر و بدون پوشش و چهار لوله کامپوزیتی تقویت شده با الیاف 

 تولید شدند.  60و  50 ،40 ،30 هایوزنیشیشه در درصد 
 

ساختار   سی ریز ساختار کامپوزیت   .برر شکست   ریز ها و مقطع 
میکروستتتکول الکترونی روبشتتتی گستتتیل میدانی     له یوستتتبه 
(FESEM) (Field Emission Scanning Electron 

Microscopy)   مدلTESCAN MIRA3  به طیف ستتتن   مجهز 
EDS (Energy Dispersive Spectroscopy ).بررسی شد 

 

کانیکی فیزیکی و  های آزمون گالی   .م نه  چ به روش    نمو ها، 
شمیدس   طبق AC002مدل  Bel Engineeringسن  و چگالی ار

  شد. گیریاندازه  ASTM  B962 استاندارد
،  تهیه شتتتده های بررستتتی خواص مکانیکی نمونه  منظوربه 

انجام  ASTM D790ی تحت استتتاندارد انقطهستتهآزمون خمش 
متر  میلی 4های خمش دارای ضخامت شد. در این آزمون ، نمونه

و طول  mm/min 1متر و ستترعت حرکت فک  میلی 6و عرض 
یه  ندارد       میلی 23گاه  تک تا حت استتت قه نول ت متر بود. آزمون حل

ASTM D2290 ها به صتتورت انجام شتتد. در این آزمون، نمونه

قه  با عرض  حل   متر استتتت. ستتترعت حرکت فک    میلی 13ای 
mm/min 3          هتتا نیز از   بود. برای ستتتنجش ستتتختی نمونتته
 سنجی برینل استفاده شد. سختی

سه بار انجام  برای هر گروه از نمونههای مکانیکی آزمون  ها 
 و میانگین آن گزارش شد.

 

 نتایج و بحث

از الیاف  SEMتصاویر   (1)شکل    .هابررسی ریزساختار نمونه  

دهد. کربن قبل و بعد از پوشتتش نیکل و فستتفری را نشتتان می 

دهد که گونه پوشش را نشان می  الیاف بدون هیچ (الف-1)شکل  

به دنبال آن تماس مذاب با الیاف ایجاد فاز مخرب در فصتتتل          
شترک را به دنبال دارد.   طور به افیطح الس  (ب-1)شکل   طبقم

شده و ساختار پوشش    دهیو فسفر پوش   کلیکامل توسط عناصر ن  

 الکترولس ندیجز خواص فرآ نیاستت که ا  ایرهیصتورت جز به
فسفر بر روی سطح    -. حضور پوشش نیکل  فسفر هست   -کلین

الیاف کربن، مانع از تماس مستتتتقیم مذاب آلومینیوم با ستتتطح       

واکنشتتی بین آلومینیوم و الیاف  جهیدرنتشتتود و الیاف کربن می
( رخ نخواهد داد. حضور این فاز مخرب در فصل   3C4Alکربن )

یف شتتدن مشتتترک الیاف کربن و زمینه آلومینیومی موجب ضتتع

فصتتل مشتتترک شتتده و افت خواص مکانیکی را همراه خواهد  
 داشت.

 

 
از سطح الیاف کربن الف( بدون پوشش و ب(  FESEMتصاویر   1شکل 

 فسفر  –دارای پوشش نیکل 
 

 سنجی توزیع انرژی آنالیز طیفو   SEMتصویر   (2)شکل   

(EDS )شش نیکل   از سفر الیاف کربن   –پو شان می را ف  دهد.ن

در ستتطح الیاف را تایید  Pو   Niحضتتور عناصتتر   EDSآنالیز 
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، در ابتتتدا فلز نیکتتل بر روی دهیپوشتتتشدر حین  کنتتد.می

یاف که دارای انرژی ستتتطحی بالاتری      مکان  هایی از ستتتطح ال
 پراکنده صتتتورتبه µm  2/0 باشتتتند، تا ضتتتخامت حدودمی

سپس با ادامه رسوب  رسوب  گذاری، فلز نیکل در تمامی کرده و 

سترش می    شش     اگر کهیطوربه، یابدسطح الیاف گ ضخامت پو
صتتتورت  افزایش پیدا کند، پوشتتتش به µm 5/0 نیکل به حدود

با . گرددتقریباً یکنواخت و پیوستتته در ستتطح الیاف تشتتکیل می

سوب  ضخامت ادامه ر شد   ،µm 8/0 های بالاتر ازگذاری و در  ر
 مورد سطح الیافی که قبلاً  رویعی ض صورت مو پوشش نیکل به 

ته  یدهپوشتتتش مه می   قرارگرف ند، ادا بد و   ا جدداً  یا عب     م با

ستتطح الیاف بر روی  شتتدهلیغیریکنواختی در پوشتتش تشتتک 
 .[14] گرددمی

 

 

 
 

از فصل مشترک الیاف کربن و  FESEMویر الف( تص  2شکل 

  Aحاصل از نقطه  EDS ب( و فسفر-پوشش نیکل

 در شکل الف.

با الیاف   شده تیتقوی کامپوزیتی ریزساختار لوله  (3)شکل   

دهد. فسفر را نشان می-کربن فاقد پوشش و حاوی پوشش نیکل 

 رغمیعلالف( -3در نمونه حاوی الیاف فاقد پوشتتتش )شتتتکل 

ند ریخته    عدم      فشتتتار حین فرای یل  به دل مذاب آلومینیوم  گری، 

شش الیاف کربن و   شوندگی     جهیدرنتپو سب نبودن زاویه تر منا

یاف کربن نفوذ نکرده     مذاب آلومینیوم   یاف کربن، درون ال با ال

مذاب  نفوذعدم . ردیگیدر برماست و فقط سطح الیاف کربن را   

توان به کافی  پوشتتش را میفاقد الیاف کربن  هایبه درون دستتته

نبودن زمان تماس بین الیاف و مذاب نستتتبت داد. با توجه به          

ماده بوده  اینکه خاصیت ترشوندگی تابعی از زمان تماس بین دو   

لذا به نظر    کند و زاویه ترشتتتوندگی باگذشتتتت زمان تغییر می      

سد که زمان انجماد مذاب آلومینی می  ازین م کمتر از زمان موردور

سهیل     شوندگی و ت ضای   نفوذجهت کاهش زاویه تر مذاب به ف

و همین مسئله موجب عدم  است الیاف کربن بودههای بین دسته 

انجام عمل فلزخورانی     مانع  و الیاف کربن درون ورود مذاب به   

ی به ترتیب ریزستتتاختار لوله      (ب و ج -3)شتتتکل   .گرددمی

فسفر،   -با الیاف کربن دارای پوشش نیکل  شده تیتقوکامپوزیتی 

شان می  سطح مقطع در مقطع طولی و  دهد. مذاب آلومینیوم را ن

کامل در بین  طوربهگری، در اثر اعمال فشتتار حین فرایند ریخته

سب آلومینیوم در بین  الیاف کربن نفوذ کرده است. علت نفوذ منا 

، زیرا با است روی الیاف کربن  شده اعمالالیاف ناشی از پوشش   

اعمال پوشش، زاویه ترشوندگی بین الیاف و مذاب آلومینیوم کم   

سمت     سان  جهیدرنتکند( و درجه میل می 0شده )به  تر مذاب آ

یاف نفوذ  ند. علاوه بر این، می در بین ال باعب   پوشتتتش ده ک ی 

 .[4] شودچسبندگی بهتر مذاب با الیاف کربن می

در فصتتل   3C4Alفاز  بررستتی وجود یا عدم وجودمنظور به 
با توجه به مشتتتترک الیاف کربن پوشتتتش داده شتتتده و زمینه )

مالی   یل  Cو  Alواکنش احت ته شتتتد     EDS(، از تحل کمک گرف
شکل   شکیل فاز کاربیدی   EDS(. با توجه به نتای  4) ، اثری از ت

در فصل مشترک الیاف کربن و زمینه آلومینیومی )فصل مشترک       

y فسفر بر روی الیاف کربن مشاهده  –( و همچنین پوشش نیکل
 نشد.
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د درص 30شده با از کامپوزیت زمینه آلومینیوم تقویت SEM ویراصت  3شکل 

-ب(  با پوشش نیکل ،فسفر-وزنی الیاف کربن الف( بدون پوشش نیکل

 فسفر در مقطع عرضی.-فسفر در مقطع طولی و ج( با پوشش نیکل

 

 

 
 

 شده با از کامپوزیت زمینه آلومینیوم تقویت SEM صویرالف( ت  4شکل 

 فسفر و -درصد وزنی الیاف کربن با پوشش نیکل 30

 در شکل الف. yحاصل از منطقه  EDSب(  

 

شده با های کامپوزیتی تقویتریزساختار نمونه (5)شکل  

و  50، 40، 30های الیاف شیشه در مقطع طولی با درصد وزنی

کننده درصد هستند. توزیع الیاف، کسر حجمی بالای تقویت 60

های کمتر، در مناطقی در درصد وزنی .و نفوذ موفق مشهود است

ناتوانی مذاب آلومینیوم در نفوذ به درون ها را به دلیل تخلخل

ها توان یافت، اما با افزایش درصد وزنی الیاف، تخلخلالیاف می

مذاب آلومینیوم،  تر شدن نفوذنیز به دلیل تراکم الیاف و سخت

. به علت د(-5)های قرمز در شکل کند )دایرهافزایش پیدا می

هوای ریزی درون قالب، درصدی از سرعت زیاد حین ذوب

های الیاف فرصت خروج از قالب موجود درون قالب و بین رشته

را پیدا نکرده و به همین سبب این گاز درون مذاب محبوس 

کننده و همچنین یاف تقویتلح اطگاز موجود در سشود. می
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یاف لح مستعد و زیاد این اطگاز بر روی س یهاحباب یزنجوانه

ذا افزایش میزان لو  د از عوامل افزایش حفرات گازینتوامی

باشد. گازهایی که جذب  نسبت به درصد الیاف کمتر تخلخل

روند؛ بنابراین از بین نمی یراحتشوند بهمی کنندهتیح تقوطس

-های مناسبی جهت جوانهداخل مذاب، محل و شیشه یاف کربنلا

 زیادل مساحت لیباشند از طرفی به دهای گازی میزنی حباب

اعمال فشار باعب بهبود . شودکور تشدید مییاف شرایط مذلاین ا

عه که در حال انجماد هست، طهایی از قمذاب به قسمت نفوذ

ل لاخواهد شد. همچنین اعمال فشار سبب افزایش میزان انح

ی که امکان داشت در حین ییعنی گازها ،شودگازها در مذاب می

ل گاز در مذاب، تبدیل به عیوب لاشدن و کاهش حد انح سرد

 ریزنی حفرات نیز تأثبر روی جوانه، با اعمال فشار ،گازی شوند

 .[19] کندمیگذارد و حفرات را حذف و یا کوچک می
 

 های کامپوزیتیلولهی لچگا  ها.بررسی خواص فیزیکی نمونه

با درصد الیاف مختلف در  با الیاف کربن و شیشه شدهتیتقو

نشان داده شده است. چگالی تئوری طبق قانون  (2)جدول 

با  شدهتیتقوی کامپوزیتی ها به دست آمد. تخلخل لولهمخلوط

ی درصد و درصد تخلخل لوله 15/2درصد وزنی الیاف کربن  30

 89/1درصد وزنی الیاف شیشه  30با  شدهتیتقوکامپوزیتی 

ی دهپوشش وجود بای با الیاف کربن درصد بدست آمد. در لوله

تر از الیاف، میزان ترشوندگی الیاف کربن با مذاب آلومینیومی کم

دهد ترشوندگی الیاف شیشه با مذاب آلومینیوم بود که نشان می

ی کامپوزیتی با الیاف کربن نتوانست به مذاب آلومینیوم در نمونه

ی کامپوزیتی با الیاف شیشه، فضاهای بین الیاف را پر میزان لوله

های کامپوزیتی تخلخل بالاتری دارد. در لولهکند و درصد 

درصد وزنی الیاف، مذاب  40تا  با الیاف شیشه شدهتیتقو

ی بین الیاف شیشه نفوذ کرده و توانست فضاهای خوب بهآلومینیوم 

بین الیاف را تا حد ممکن پر کند اما با افزایش درصد وزنی الیاف 

ی نفوذ خوببهمذاب شیشه، به دلیل تراکم و فشردگی زیاد الیاف، 

و فضاهای بین الیاف را پر نکرده و همین امر درصد تخلخل را 

 درصد افزایش داد. 93/6تا 
 

 

 

 

 
شده با الیاف شیشه کامپوزیت زمینه آلومینیوم تقویت SEM ویراصت  5شکل 

 درصد وزنی. 60و د(  50، ج( 40، ب( 30با الف( 
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 .کامپوزیتیهای چگالی حاصل از نمونه  2جدول 
 

 نمونهکد 
درصد  چگالی

 نسبی تجربی تئوری  تخلخل

Al 67/2 65/2 25/99 75/0 

C30 33/2 28/2 85/97 15/2 

G30 65/2 6/2 11/98 89/1 

G40 64/2 6/2 48/98 52/1 

G50 62/2 54/2 94/96 06/3 

G60 60/2 42/2 07/93 93/6 

 

شده ی رگههای ریختلولهسختی .  هاخواص مکانیکی نمونهبررسی 

های کامپوزیتی (. در لوله3شد )جدول  گیریاندازهبر حسب برینل 

درصد وزنی الیاف، سختی لوله دارای الیاف کربن  30گری شده با ریخته

که علت آن استحکام  برینل است 71برینل و لوله دارای الیاف شیشه  83

های دارای الیاف . در لولهبالای الیاف کربن در مقایسه الیاف شیشه است

ها از درصد، سختی نمونه 50شیشه، با افزایش درصد وزنی الیاف تا 

 60دارای  هاینمونهکرده و سپس در  پیدا برینل افزایش 135تا  71

درصد وزنی الیاف شیشه، به دلیل فشردگی و تراکم الیاف و افزایش 

برینل  105گری به (، سختی لوله ریخته2ها در ساختار )جدول تخلخل

 .کرد دایپکاهش 

 

 .نتای  حاصل از آزمون سختی  3جدول 
 

 (BHN) سختی نمونه

Al 68 
C30 83 
G30 71 
G40 116 
G50 135 
G60 105 

 

مقاومت  ای یکه سفت ، خاصیتی استماده کی یمدول خمش 
کند. یم یریگرا در برابر خمش اندازه در ناحیه الاستیک ماده کی

ی کامپوزیتی دارای الیاف کربن بیشتر از رود سفتی لولهانتظار می
با الیاف شیشه باشد که به علت مدول بالای  شدهتیتقوهای لوله

گیگاپاسکال( نسبت به مدول الیاف شیشه  230) T300الیاف کربن 
E glass (76  است. از طرفی با افزایش درصد الیاف )گیگاپاسکال

ها افزایش یافته حجم الیاف، سفتی لوله شدن شتریبشیشه به دلیل 
های خمش تر خم شدن نمونهو در آزمون خمشی باعب سخت

، مدول (1)رابطه  هاشود. با استفاده از معادله قانون مخلوطمی

 mEشود که در آن های کامپوزیتی محاسبه میخمشی تئوری لوله
ر کس mXمدول خمشی الیاف،  fEمدول خمشی زمینه آلومینیومی، 

 .]20[ کسر حجمی الیاف است fXحجمی زمینه آلومینیومی، 
 

Ec = (Em×Xm) + (Ef×Xf )                                                     )1( 
 

-نتای  مدول خمشی تئوری و تجربی را نشان می (6)شکل  

شده با ی کامپوزیتی تقویتدهد. مطابق انتظار مدول خمشی لوله
ها بود. با افزایش درصد وزنی در بیشتر از بقیه نمونهالیاف کربن 

شده با الیاف شیشه، مدول خمشی های کامپوزیتی تقویتلوله
ی کامپوزیتی طوری که در لولهیابد بهتجربی به شدت کاهش می

درصد وزنی الیاف شیشه، مدول خمشی به  60شده با تقویت

 رسد.می 356Aحدود یک چهارم مدول خمشی لوله آلیاژی 
 

 
 های ساخته شدهو تجربی کامپوزیت تئوریمدول خمشی   6شکل 

 

گری شده در جدول های ریختهلوله استحکام خمشینتای   
شده ی کامپوزیتی تقویتلوله نشان داده شده است که طبق آن (4)

ی مگاپاسکال و برای لوله 82/257درصد وزنی الیاف کربن  30با 
 47/334درصد وزنی الیاف شیشه  30شده با کامپوزیتی تقویت

. علت این امر، ترشوندگی بهتر الیاف شیشه، بودمگاپاسکال 

تر و درنتیجه فصل مشترک قوی بین استحکام چسبندگی مستحکم
شه و زمینه آلومینیومی و فصل مشترک ضعیف بین الیاف الیاف شی

شده های کامپوزیتی تقویتکربن و زمینه آلومینیومی است. در لوله

درصد وزنی استحکام  40با الیاف شیشه، با افزایش الیاف تا 
یابد که نسبت به نمونه مگاپاسکال افزایش می 82/340خمشی تا 
 76مگاپاسکال حدود  36/193با استحکام خمشی  356Aآلیاژی 

درصد افزایش یافته است. سپس با افزایش درصد وزنی الیاف، به 
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دلیل تراکم الیاف، عدم فضا برای نفوذ مذاب آلومینیوم، تشکیل 

زمینه آلومینیومی،  عدم پیوستگیها و همچنین حفرات، تخلخل
یابد. ی می، به طوری که استحکام خمشکاهش استحکام خمشی 

درصد وزنی الیاف  60شده با ی کامپوزیتی تقویتهلول کهبه طوری

 رسد.مگاپاسکال می 31/79شیشه به 
 

 .خمشیحاصل از آزمون  استحکام خمشی  4جدول 

 (BHNسختی ) نمونه

Al 36/193 
C30 82/257 
G30 47/334 
G40 82/340 
G50 85/171 
G60 31/79 

 

 ها پسحاصل از سطح شکست نمونه SEM  بررسی تصاویر 
یاف از زمینه لا خروجیاف و لدو مکانیزم برش ا از آزمون خمش،

یاف لا وندگیشنشان داد. به هر میزان تر را وح شکستطدر س
بهتر صورت گرفته باشد، پیوند  مینه )مذاب آلومینیومی(توسط ز
زمینه از طریق تر بوده و نیروی وارده به یاف و زمینه قویلبین ا

شده و استحکام یاف منتقللبه ا کاین پیوند مناسب در فصل مشتر
سطح شکست . [21] شودرا باعب می در حین آزمون بیشتر
ی . در این نمونهشده است نشان داده (7)در شکل ی هانمونه

ی خوببهدرصد وزنی الیاف بازالت، الیافی که  30کامپوزیتی حاوی 
است، فصل مشترک  قرارگرفته هاآنفسفر روی  –پوشش نیکل 

با زمینه آلومینیومی دارند و به همین دلیل در این الیاف، تری قوی
 –اما الیافی که پوشش نیکل  شکست از نوع برشی بوده است
قرار نگرفته است، فصل  هاآنفسفر مناسب و یکنواخت بر روی 

تری با زمینه آلومینیومی دارند و به همین دلیل مشترک ضعیف
-7است  )شکل  مکانیزم شکست این نوع الیاف، خروج الیاف

درصد وزنی مذاب آلومینیوم توانسته  40و  30 در نمونه .الف(
 گریدعبارتبهکامل نفوذ کند،  صورتبهبین الیاف شیشه موجود 

پیوند بین  ویاف توسط زمینه بهتر صورت گرفته لشدن ا آغشته
تر بوده و نیروی وارده به قویآلومینیومی  و زمینه شیشه یافلا

آمده  دست شده و استحکام بیشتری بهیاف منتقللبه ا کامپوزیت
، با افزایش درصد وزنی الیاف، نفوذ مذاب آلومینیومی به است

درون الیاف کمتر بوده است و علت این امر افزایش تراکم الیاف 
. همچنین، به دلیل هستو نبود فضای کافی برای نفوذ مذاب 

شتر و فضاهای های بالاتر تخلخل بیهمین مسئله، در درصد وزنی

شود که موجب افت خالی بیشتری در اطراف الیاف مشاهده می
همچنین استحکام پایین الیاف شیشه  شود.میخواص مکانیکی 

E glass نیز سبب شکسته شدن الیاف به شکل برشی شده است 
[12,22]. 

 

 

 

 
 ، C30از سطح شکست کامپوزیت الف(  SEM ویراصت  7شکل 

 G60و ج(  G40ب( 
 

کرنش پس از آزمون حلقه نول  –نمودارهای تنش  (8)شکل  
ی دهد. استحکام کششی لولههای تهیه شده را نشان میبرای نمونه

مگاپاسکال دارای  46/314شده با الیاف کربن با کامپوزیتی تقویت
-های کامپوزیتی تقویتبیشترین استحکام کششی است. در لوله

د وزنی الیاف، استحکام شده با الیاف شیشه، با افزایش درص
شده ی کامپوزیتی تقویتطوری که در لولهکند بهکششی افت می
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 75/50درصد وزنی الیاف شیشه، استحکام کششی به  60با 
 رسد.مگاپاسکال می

 

 
کرنش حاصل از آزمون حلقه نول برای  -نمودار تنش  8شکل 

 های ساخته شدهکامپوزیت

 

 یریگجهینت

-لولهکامپوزیت  یکیریزساختار و خواص مکاندر تحقیق حاضر، 

طالعه مو شیشه مورد  کربن فایتقویت شده با ال ومینیآلوم نهیزمای 
 قرار گرفت.

 نتای  حاصل از این تحقیق به شرح زیر است:
فسفر روی الیاف کربن، ترشوندگی  -با اعمال پوشش نیکل  -1

وذ الیاف کربن توسط مذاب آلومینیوم بهبود یافته و باعب نف
 .شدمذاب آلومینیومی به درون الیاف کربن 

های با افزایش درصد وزنی الیاف شیشه، چگالی لوله -2
 تا 3g/cm 6/2ها، ازکامپوزیتی به دلیل افزایش تخلخل

 3g/cm 42/2  کردکاهش پیدا. 

های کامپوزیتی تقویت شده با الیاف شیشه، با سختی لوله -3

 کرددرصد افت  28درصد،  60افزایش درصد وزنی الیاف به 
 .رسیدبرینل  105 به و سختی

های کامپوزیتی تقویت شده با الیاف کربن مدول خمشی لوله -4

 مدول خمشیدر درد وزنی یکسان بیشتر از الیاف شیشه یود. 
های کامپوزیتی تقویت شده با الیاف شیشه، با افزایش لوله

 37/60درصد وزنی الیاف، دچار کاهش شدید شده و از 

 .گیگاپاسکال رسید 98/12گیگاپاسکال به 
های کامپوزیتی، با افزایش درصد وزنی الیاف شیشه لوله -5

 31/79مگاپاسکال به  82/340استحکام خمشی از 

 .ردک دایپمگاپاسکال کاهش 
استحکام کششی تحت آزمون حلقه نول، با افزایش درصد  -6

وزنی الیاف، به دلیل عدم نفوذ مناسب مذاب آلومینیومی از 

 مگاپاسکال کاهش پیدا کرد. 75/50مگاپاسکال به  46/314

با الیاف کربن به دلیل فصل  شدهتیتقوی کامپوزیتی در لوله -7
مینیومی، شکست مشترک ضعیف بین الیاف کربن و زمینه آلو

 نمونه تحت آزمون خمش، با خروج الیاف همراه بود.
صل فبا الیاف شیشه به دلیل  شدهتیتقوی کامپوزیتی در لوله -8

م مشترک قوی بین الیاف شیشه و زمینه آلومینیومی و استحکا

، نمونه تحت آزمون خمش با E-glassپایین الیاف شیشه 
 برش الیاف دچار شکست شد.
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1. Introduction 

Silicon has a eutectic transformation with aluminum and 

can reduce its melting temperature. On the other hand, due 

to the production of the Ti5Si3 compound, it can be 

effective in increasing the oxidation resistance of 

compounds and composites containing titanium 

aluminide. Therefore, in this research, by the addition of 

different amounts of silicon to TiO2 and Al raw materials, 

it was tried to check whether silicon can help to form the 

oxidation-resistant phase of Ti5Si3. Also, the current 

research investigated that in what proportion of raw 

materials and with what morphology this phase can be 

created. The results showed that when silicon is added to 

the system in small amounts, it not only has a positive 

effect on the reactions but also prevents the formation of 

titanium aluminide compounds. As its percentage 

increases, it leads to the formation of the titanium 

aluminide compounds and also leads to the formation of 

the Ti5Si3 phase. This phase changes from a discrete 

morphology to a continuous state while the percentage of 

silicon increases more. By increasing the amount of 

silicon, the TiSi2 phase is formed, which is dispersed 

throughout the sample with a string-like structure. 

 

2. Experimental  

In the first stage, thermodynamic studies were done with 

the help of HSC Chemistry 5.11 software. To achieve this 

goal, it was assumed that the molar ratio of 1:2 of titania 

and aluminum is available in the raw materials and 0.01 

of silicon is added to them in 21 steps. Equilibrium 

compounds were calculated at 950°C. 

In the following, for the practical investigation of the 

effect of silicon on the reactions resulting from TiO2 and 

Al raw materials, molar ratios of 0.1, 0.28, 0.6, and 1 mol 

of powdered silicon (<5 µm, >99%) to a mixture with a 

ratio of 1 to 2 of aluminum and titania powder (<10 µm, 

>98%) was added. The selection of the above molar ratios 

was based on the silicon-aluminum binary diagram and 

the ratio of aluminum in the mixture of raw materials. 

Then, from the resulting mixture, the samples were 
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prepared in the form of a cylinder with a diameter of 1 cm 

and under a pressure of 140613.916 kg/m2, and then the 

obtained samples were heated at a temperature of 950°C 

in an argon atmosphere.  The heat treatment was 

conducted for 5 hours.  

 

3.  Results and Discussion 

Equilibrium compounds were investigated at 950°C 

(Figure 1). As can be seen in this figure, it is expected that 

titanium aluminide phases will be formed first, and then 

Ti5Si3, TiSi, and TiSi2 phases will be formed by increasing 

the amount of silicon.  

 

 
 

Figure 1: The equilibrium compositions of the titania, 

aluminum, and silicon system at 950 °C. 

 

 

a 
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Figure 2: Electron microscope images for samples 

containing molar ratios of 1 to 2 of TiO2 and Al, to which 

the molar ratio of a) 0, b) 0.1, c) 28/ 0, d) 0.6 and e) 1 of Si 

were added and heated at 950°C for 5 hours. 

 

Research has shown that among titanium aluminides, 
TiAl3 has the highest tendency to form due to having the 
minimum standard Gibbs free energy. This issue is also 
seen in the results obtained in the current research (Figure 
2a). This figure shows the sample containing titania and 
aluminum, which has been heated for 5 hours at 950°C. 
As can be seen in this picture, due to the reaction of TiO2 
and Al, TiAl3 and Al2O3 phases have been formed. With 
the addition of 0.1 silicon to the system, the amount of 
TiAl3 formation decreased drastically and it seems that 0.1 
silicon hindered the progress of titanium aluminide 
production reactions (Figure 2b). But with increasing the 
amount of silicon, due to the availability of sufficient 
silicon for aluminum, the need to penetrate at long 
distances is excluded, and therefore, aluminum and 
silicon dissolve faster, and by reducing the melting 
temperature, it is possible to produce titanium aluminide 

compounds (Figures 2c and 2d). As the amount of silicon 
increases, first, the Ti5Si3 phase (Figures 2c and 2d) 
increases and as the amount of silicon continues to 
increase, the TiSi2 phase (Figure 2e) appears in the 
structure. Also, in the beginning, the Ti5Si3 phase is 
formed in the form of islands (Figure 2c), and with the 
progress of its production rate, interconnected networks 
are formed from this phase (Figure 2d). 

Next, XRD analysis was used to determine the type of 

phases formed in each sample. The results of this test are 

given in Figure 3. As can be seen in this figure, from the 

reaction of 1 to 2 molar ratio of titania and aluminum, only 

TiAl3 is produced and there is no trace of other types of 

titanium aluminide. With the increase of 0.1 mol of 

silicon, the raw materials TiO2 and Al are clearly 

recognizable and silicon is an element without any special 

reaction in this analysis. By increasing the amount of 

silicon to 0.28 mol, while a large amount of TiAl3 was 

formed, the Ti5Si3 phase was also formed. The intensity 

of the peaks of this phase increases with increasing the 

amount of silicon in the sample to 0.6, and it decreases 

with the amount of 1 mole of silicon. Instead, the TiSi2 

phase appears in the sample containing 1 mole of silicon.  

 
Figure 3: XRD results prepared from samples containing 

1 to 2 molar ratios of TiO2 and Al, to which the molar 

content of a) 0, b) 0.1, c) 0.28, d) 0.6 and e) 1 of Si were 

added respectively. and subjected to heat treatment at 

950°C for 5 hours. 

 
4. Conclusion 

In this research, the effect of silicon on the production of 

titanium aluminide compounds from TiO2 and Al raw 

materials was investigated. The results showed that when 

silicon is added in small amounts to the system, not only 

it does not have a positive effect on the reactions, but also 

it prevents the formation of titanium aluminide 

compounds. By increasing the si content it helps the 

formation of Ti5Si3 phase. Ti5Si3 phase changes from 

discrete to continuous morphology with increasing silicon 

percentage. If the amount of silicon increases more, the 

TiSi2 phase is formed, which is dispersed throughout the 

sample with a string-like structure. 
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رسی شود. سیلسیم از یک طرف بر Alو  2TiOهای تولید ترکیبات آلومیناید تیتانیم از مواد اولیه در این مقاله سعی شد تا تاثیر افزایش سیلسیم بر واکنش  چکیده

ر تشکیل ترکیبات آلومیناید دتواند دمای ذوب آن را کاهش دهد که این امر به دلیل تعیین کننده بودن مرحله ذوب آلومینیم دارای یوتکیتک با آلومینیم است و می
ی حاوی آلومیناید تیتانیم هامقاومت به اکسیداسیون ترکیبات و کامپوزیتقادر است در افزایش  3Si5Tiتیتانیم اثرگذار باشد. از طرف دیگر به دلیل تولید ترکیب 

بررسی  ºC950ر دمای دو حرارت دادن آن  Alو 2TiOموثر باشد. لذا در این تحقیق سعی شد با افزودن مقادیر متفاوتی از سیلسیم پودری به مواد اولیه پودری 

از مواد اولیه و با چه  این فاز در چه نسبتی همچنین .کمک کند 3Si5Tiفاز مقاوم در برابر اکسیداسیون  تواند به تشکیلشود که آیا افزودن سیلسیم پودری می
ا ندارد که هی بر انجام واکنشنه تنها تاثیر مثبت (1/0 )نسبت شودشود. نتایج نشان داد که وقتی سیلسیم در مقادیر کم به سیستم افزوده میمورفولوژی ایجاد می

 3Si5Tiد و هم منجر به تشکیل فاز کنبا بیشتر شدن درصد آن هم به تشکیل این ترکیبات آلومیناید تیتانیم می .گیردترکیبات آلومیناید تیتانیم را نیز میجلوی تشکیل 
ا افزایش بیشتر میزان ب. (6/0)نسبت  کند. این فاز با بیشتر شدن درصد سیلسیم از مورفولوژی گسسته به حالت پیوسته تغییر فرم پیدا می(28/0)نسبت  شودمی

 شود. ای شکل در سراسر نمونه پراکنده میشود که با ساختار رشتهتشکیل می 2TiSi، فاز (1)نسبت  سیلسیم

 .آلومیناید تیتانیم، سیلسیم، ترکیبات بین فلزی، مکانیزم  کلیدی هایواژه

The Effect of Silicon on Formation Reactions of Titanium Aluminide Intermetallic Compounds 

 
Razieh Khoshhal                          Seyed Vahid Alavi Nezhad Khalil Abad 

 

Abstract  In this article, an attempt was made to investigate the effect of the addition of silicon on the titanium aluminide 

compound formation from TiO2 and Al raw materials. Silicon has a eutectic with aluminum and can reduce its melting 

temperature, which can have effective impact on the formation of titanium aluminide compounds. On the other hand, due 

to the production of Ti5Si3 compound, it can be effective in increasing the oxidation resistance of compounds and 

composites containing titanium aluminide. With this aim in mind, the present paper has strove to determine the impact of 

this element on the formation of titanium aluminides and the type of titanium silicide phases by adding different amounts 

of silicon to TiO2 and Al raw materials. The key findings emerged, showed that when silicon is added to the system in 

small amounts (0.1), it not only does not have a positive effect on the reactions, it also prevents the formation of titanium 

aluminide compounds, but with an increase in its percentage (0.28), it also causes the formation of these titanium 

aluminide compounds and leads to the formation of Ti5Si3 phase. This phase changes from a discrete morphology to a 

continuous state as the percentage of silicon increases (0.6). With a further increase in the amount of silicon (1), the TiSi2 

phase is formed, which is dispersed throughout the sample with a string-like structure. 

Key words Titanium aluminide, Silicon, Intermetallic compounds, Mechanism 
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 مقدمه

ا بموادی  Ti-Al-(Si)فلزی با وجود پیچیدگی تولید، ترکیبات بین
 حاضر حال در. [1,2] پایداری حرارتی خوب و چگالی کم هستند

 ایدم کاربردهای برای فلزیبین مواد بر روی ایگسترده تحقیقات
، حمل و نقل هوانوردی خودرو، کاربردهای برای ویژه به بالا،

به  افزودن سیلسیم .[3,5] دارد وجود کیهانی و شهری

رارت حتیتانیوم منجر به تولید فاز مقاوم در برابر یدهایاآلومین
شده  TiAlیا  Al3Ti ،3TiAl زمینه( در 3Si5Tiسیلیسید تیتانیوم )

تیتانیوم  تا زمانی که مقدار آلومینیوم موجود در آلومینیوم. [6] است

ون تواند خواص مقاوم در برابر اکسیداسیدرصد نرسد، نمی 75به 
ن تواند ایمی لسیمخوبی از خود نشان دهد، بنابراین افزودن سی

دهای لومینایبرای افزودن سیلسیم به آ. [7] مقاومت را بهبود بخشد
ا بهای مختلفی استفاده شده است. برخی سیلسیم را راهتیتانیم 
 و یا [8] اندسازی مکانیکی قرار دادهتحت آلیاژ TiAlپودر 

 تهای گوناگونی بر روی تیتانیم قرار گرفته اسسیلسیم به روش

ن آاز بخار سیلسیم و به دنبال نیز ها برخی از روش در .[9-13]
ز از نی در بعضی موارد. [14] اندلیات حرارتی استفاده کردهماز ع

ب سیلیکونایزینگ در حالت مذاب و سپس از آلومینایزینگ در مذا

Al-Si  کپسولعملیات حرارتی در . [17-15] شده استاستفاده-

از دیگر  [18] های شیشه کوارتز تحت فشار جزئی کم اکسیژن
ژل در ترکیب با -پوشش سلهای استفاده شده است. روش

های به کار برده نیز نوع دیگری از روش [9] عملیات حرارتی
و از  های سیلیسید بسیار سخت هستندلایه شده است.

م با نفوذ سیلسی ند.کنجلوگیری می C°950اکسیداسیون تا دمای
ث اگر چه ترد است اما باعشود که تولید می 3Si5Tiدر تیتانیم 

 بیشتر. سیلسیم باعث نفوذ [19,20]شود مینیز استحکام افزایش 
یسید شود و تیتانیوم را به یک سیلمیی آلومینیوم در لایه اکسید

فوذ را کاهش داده و از ن IVTiکند، سپس فعالیت می تبدیلپایدار 
IVTi کند. بنابراین تشکیل دی اکسید به بیرون جلوگیری می

 3Si5Tiگزارش شده است که فاز  .]2[ کندتیتانیوم را محدود می

ولید تبرای ذوب شدن دارد لذا  C2100°نیاز به دماهای بالاتر از 
TiAl-Si در عین حال [21] به روش ذوب بسیار هزینه بر است .

 2ZrO و 3O2Yهایی با جنس که ترکیبات به وجود آمده به بوته

ین . لذا روش متالورژی پودر برای تولید ا[7] زندنیز آسیب می
 .[24-22] ه تر استدسته از مواد مقرون به صرف

اولین مرحله مکانیزم  تحقیقات پیشین نشان داده است که 
 .[29-25]تشکیل ترکیبات آلومیناید تیتانیم، ذوب آلومینیم است 

لذا در این تحقیق سعی شد، بررسی شود که آیا افزودن سیلسیم 

تواند میکه دارای یوتکتیک کاهنده دمای ذوب با آلومینیم است، 
. از طرف های تولید آلومیناید تیتانیم کمک کندواکنشبه پیشرفت 

قادر است در افزایش مقاومت به  3Si5Tiدیگر ترکیب 

های حاوی آلومیناید تیتانیم اکسیداسیون ترکیبات و کامپوزیت
گرفت که یگر این تحقیق بر این موضوع قرارموثر باشد. هدف د

خصات از سیستم پودری با مش ترکیببررسی شود که آیا این 

همچنین این فاز استفاده شده در این تحقیق امکان وجود دارد. 
 شود. و با چه مورفولوژی تولید می از مواد اولیه در چه ترکیبی

 

 روش تحقیق

های ترمودینامیکی، به کمک نرم افزار بررسی در اولین مرحله
HSC،  انجام شد. برای دستیابی به این هدف، فرض شد که نسبت
تیتانیا و آلومینیم در مواد اولیه موجود است و در  از 2به1مولی 

شود. از سیلسیم به آنها اضافه می  0.01مرحله به میزان   21
دامه محاسبه شد. در ا C950°و C25°ترکیبات تعادلی در دو دمای

های حاصل از برای بررسی عملی تاثیر افزودن سیلسیم بر واکنش
مول   1و  .60، .280، .10مولی های نسبت ،Alو  2TiOمواد اولیه 

از  2به  1با نسبت  یبه مخلوط (5µm, >99%>) پودری سیمسیل

انتخاب  شد. اضافه 10µm, >98%>)) ی پودریآلومینیم و تیتانیا
آلومینیم -های مولی فوق بر اساس دیاگرام دوتایی سیلسیمنسبت
صورت م موجود در مخلوط مواد اولیه یو نسبت آلومین [30]

گرمی به شکل  2های ، نمونهمخلوط حاصل از سپسگرفت. 
تهیه  2kg/m 140613.916 و تحت فشارسانتیمتر  1استوانه با قطر 

در  C950°یدر دما به دست آمده،های ادامه نمونهدر شد و 

کوره  و Ascarite ،Drieriteکمک تصفیه شده به اتمسفر آرگون
عملیات تحت ساعت،  5به مدت  ،C550°حاوی سیم مسی در 

ترکیبات حاصل، نوع برای تعیین . (1)شکل  قرار گرفت ارتیحر
استفاده تحت   Explorer, EXP01-16015))مدل  XRDاز آنالیز

 VP)مدل  SEMکمک به هانمونههمچنین میکروساختار  .شد

  قرار گرفت.مورد بررسی ( 1450
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 یند سنتز.آها و انجام فرروند آماده سازی نمونه  1شکل 

 

  
 C950°ب( C25°الف(

از تیتانیا و آلومینیم در مواد اولیه و افزوده شدن  2به1: بررسی ترکیبات تعادلی سیستم تیتانیا، آلومینیم و سیلسیم با فرض حضور نسبت مولی 2شکل

 .C950° و ب( C25°ها در دماهای الف( واکنشمول و انجام  0.01مرحله به میزان  21سیلسیم در 

 

 نتایج و بحث

یند یوتکتیکی به آ، فر[30] سیلسیم -در دیاگرام دوتایی آلومینیم
درصد اتمی  12.6دمای ذوب آن در  کمینهخورد که چشم می

مول آلومینیم موجود در  2شده است که با توجه به  عسیلسیم واق
مول سیلسیم  0.28سیستم، برای رسیدن به این نقطه نیاز به افزودن 

دو ترکیب دیگر نیز از ترکیبات هیپو یوتکتیک و هایپر . بود

مقدار یک مول هم در  (. همچنین0.6 ,0.1یوتکتیک انتخاب شد )
میزان بیشتری از سیلسیم  تاثیر بازه هایپر یوتکتیک جهت بررسی

 مورد توجه قرار گرفت. 

 تعادلیفازهای  HSCدر ابتدا سعی شد به کمک نرم افزار  
 Equilibriumقابل تولید بررسی شود. برای این منظور از بخش 

Composition  1نرم افزار استفاده شد. فرض شد از ابتدا نسبت 

باشد و در ادامه  از تیتانیا و آلومینیم در سیستم موجود مول 2به 
 21اضافه شود. در  به آنها مول سیلسیم 0.1در هر مرحله میزان 
. ترکیبات تعادلی در انجام شد سیلسیم مرحله این افزایش

همانطور (. 2مورد بررسی قرار گرفت )شکل C950°و C25°دمای

رود ابتدا فازهای آلومیناید شود، انتظار میکه در این شکل دیده می
ل شوند و در ادامه با افزایش میزان سیلسیم به ترتیب تیتانیم تشکی

نکته قابل توجه تشکیل شوند.  2TiSiو  3Si5Ti ،TiSiفازهای 
شکیل فاز این است که افزایش دما بر روی تدیگر در این شکل 

TiSi  3بسیار بیشتر از فازSi5Ti  .تاثیرگذار است 
تحقیقات نشان داده است که در بین آلومینایدهای تیتانیم،  

3TiAl  استاندارد، گیبس انرژی آزاد  کمینهبه دلیل دارا بودن
این موضوع در . [26,29,31] بیشترین تمایل به تشکیل را دارد

شکل ) خوردنتایج به دست آمده در تحقیق جاری نیز به چشم می

دهد یا و آلومینیم را نشان مینمونه حاوی تیتان . این شکل(، الف3
ر تحت حرارت قرا C950°ساعت در دمای  5که برای مدت 

شود، در اثر صویر مشاهده میگرفته است. همانطور که در این ت

در شکل گرفته است.  3O2Alو  3TiAl، فاز Alو  2TiOواکنش 
از واکنش 3TiAlشد که تنها فاز  مشاهده خواهد XRDبخش نتایج 

2TiO  وAl آید و اثری از سایر انواع آلومینایدهای وجود می
 [32] بینی بودخورد. این امر از قبل قابل پیشتیتانیوم به چشم نمی

همانطور که گفته شد بیش از سایر  3TiAlچرا که تمایل 
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آلومینایدهای تیتانیم است و دیگر آلومینایدهای تیتانیم وقتی 
در دسترس موضعی پایان کنند که آلومینیم امکان تولید پیدا می

سیلسیم به سیستم، میزان تشکیل  1/0با اضافه شدن مقدار یابد. 

3TiAl سیلسیم  1/0رسد به شدت کاهش پیدا کرده و به نظر می
)شکل  های تولید آلومیناید تیتانیم بوده استمانع پیشروی واکنش

ها واکنش  2TiOشود همانطور که در این کل مشاهده می .ب( 3

شاید بتوان علت این امر  نکرده به وضوح قابل تشخیص هستند.
را اینگونه توجیه کرد که با توجه به شعاعهای اتمی آلومینیم، 

آنگستروم  2و  46/1، 82/1سیلسیم و تیتانیم که به ترتیب برابر 

باشد، همچنین ساختار کریستالوگرافی مشابه سیلسیم و می
به انحلال است، احتمالا تمایل آلومینیم  FCCم که هر دو یآلومین

در سیلسیم بیشتر از واکنش با تیتانیا است. این امر در مقادیر کم 

زمانی برای نفوذ آلومینیم در سیلسیم که شود سیلسیم منجر می
های تشکیل آلومینایدهای تیتانیم رخ ندهد مصرف شود و واکنش

دلیل در دسترس  ب(. اما با بیشتر شدن میزان سیلسیم، به3)شکل 
مسافتهای بالا در نیاز به نفوذ  ،برای آلومینیم کافی بودن سیلسیم

شوند آلومینیم و سیلسیم در هم حل می و لذا سریعتراست منتفی 
یناید تیتانیم، و با کاهش دادن دمای ذوب امکان تولید ترکیبات آلوم

، ج و د(. با بیشتر شدن میزان سیلسیم 3)شکل  شودفراهم می
میزان ، ج و د( و با ادامه افزوده شدن 3)شکل  3Si5Tiدا فاز ابت

شود. ، ه( در ساختار نمایان می3)شکل  2TiSiفاز  ،سیلسیم

 گیردای شکل میبه صورت جزیره 3Si5Tiهمچنین در ابتدا فاز 
های به هم تولید آن شبکهمیزان که با پیشرفت  ج( 3)شکل 
رسد . به نظر مید( 3)شکل  شوندتشکیل میای از این فاز پیوسته

ور افزایش مقاومت به ظبه من 3Si5Tiچنانچه هدف تولید 
اکسیداسیون ترکیبات و کامپوزیتهای حاوی آلومینایدهای تیتانیم 

تواند مقادیر مناسبی برای سیلسیم می 6/0تا  28/0است، مقاویر 

، از سیلسیم بیش از این میزان محتوایباشد. اما  3Si5Tiتولید فاز 
  .خواهد شد، ه( 3)شکل  2TiSiمنجر به تولید فاز 

بایست همبستگی خوبی بین اند که میمحققین بیان داشته 

ترکیبات حاوی سیلسیم و زمینه وجود داشته باشد تا امکان 

. از [33,34]مقاومت به اکسیداسیون بیش از پیش فراهم شود 

طرف دیگر بیان شده که نباید میزان سیلسیم آنقدر زیاد باشد که 

 را بگیرد Al3Tiجلوی تشکیل فاز مقاوم در برابر حرارت 

این با توجه به این واقعیات بیان شده و مشاهده  .[34,35]

رسد ، به نظر می(ج -3)ر شکل همبستگی ساختاری مناسب د

ناسبتری برای هدف دارای ترکیب سیلسیم م (ج-3)شکل نمونه 

 . استبیان شده در این تحقیق 

های محتمل بین تیتانیم و سیییلسیییم،   برای بررسییی واکنش 

فت.      قات پیشیییین مورد بررسیییی قرار گر و   Brillsonتحقی

تواند  نشیییان دادند که سیییرعت زینترینگ می      [36]همکارانش  

در محصولات متفاوتی از واکنش تیتانیم و سیلسیم حاصل کند.      

بیان شده است    Raaijmakers [37]پایان نامه انجام شده توسط   

که پس از اسییتفاده از زوج نفوذی بین تیتانیم و سیییلسیییم فاز   

2TiSi  کند که در دمای بالای گیرد. ایشیییان تاکید می شیییکل می 

°C500 های نازکی درجه فاز غالب تشیییکیل شیییده در بین لایه

ست. در دماها  2TiSi، همان Siو Ti از شکیل ی پایینا   تر امکان ت

TiSi         ته در دماهای بالاتر به تبدیل    2TiSiهم وجود دارد که الب

خالصیییی،           می نا به عواملی چون  بدیل  مای این ت ته د شیییود الب

ه وابسییتهای تیتانیم و سیییلسیییم و اندازه دانه آنها ضییخامت لایه

ست      شده ا صیف  شان دادند که   ]38[و همکارانش  Maex. تو ن

 تشکیل  C°400  TiSiو در دماهای بالاتر 4Si3Tiدردماهای پایین 

 2iTiS، فاز  C° 500یا C° 450شود و سپس با افزایش دما به   می

رسیید در روشییهای نفوذی به دلیل در به نظر میشییود. ایجاد می

دسییترس بودن میزان قابل توجهی از سیییلسیییم، محدودیتی در  

صد بالاتر     شکیل ترکیبات با در صر برای ت سیم    تامین این عن سیل

وجود نییدارد. امییا در روش پودری بییه دلیییل افزایش میزان         

اسییتوکیومتری خاصییی از مواد اولیه، میزان سیییلسیییم موجود در 

لسیم   تنها در مقادیر بالای سی  2TiSiها محدود است لذا فاز  نمونه

از فقابلیت تشکیل را دارد. از این رو چنانچه هدف تحقیق تولید  

3Si5Ti  د توانی پودر بهتر از سایر روشها می  باشد، روش متالورژ

 منجر به تولید محصول مناسب شود.  
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 ب الف

  
 د ج

 
 

 3Si5Tiترکیب  EDS: ه

 
 

 2TiSiترکیب  EDS: و

 

از  2به  1های حاوی نسبتهای مولی تهیه شده از نمونه )3Si5Ti، 2TiSi به دست آمده برای دو ترکیب EDS) و نتیجه کترونی تصاویر میکروسکوپ ال  3 شکل

2TiO  وAl  )1و ه(  6/0، د(28/0، ج(0.1ب( 0که به آنها به ترتیب مقادیر مولی الف Si اضافه شده است و در دمایC°950  اندساعت حرارت دیده 5به مدت . 
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و ه(  6/0، د(28/0، ج(0.1ب( 0که به آنها به ترتیب مقادیر مولی الف(  Alو  2TiOاز  2به  1های حاوی نسبتهای مولی تهیه شده از نمونه  XRDنتایج   4 شکل

1 Si اضافه شده است و در دمای°C950  اند.ساعت تحت عملیات حرارتی قرار گرفته 5به مدت 

 

تعیین نوع فازهای به وجود آمده در هر نمونه      در ادامه برای   
ستفاده شد. نتایج این تست در شکل       XRDاز آنالیز  آورده  (4)ا

ست.     شکل دیده می همانطشده ا ز واکنش  شود، ا ور که در این 
شود  تولید می 3TiAlاز تیتانیا و آلومینیم تنها  2به  1نسبت مولی  

خورد. با  چشیییم نمی و اثری از سیییایر انواع آلومیناید تیتاینم به  
به وضوح قابل    Alو  2TiOمول سیلسیم، مواد اولیه    1/0افزایش 

تشخیص است و سیلسیم عنصری بدون واکنش خاصی در این        
دهد افزودن این میزان سیلسیم نه شود که نشان میآنالیز دیده می

کند که باعث      تنها به تولید فازهای آلومیناید تیتانیم کمکی نمی         
شود. با افزایش میزان سیلسیم به   تشکیل آنها نیز می جلوگیری از 

تشییکیل شییده  3TiAlمول، در عین حالی که میزان زیادی  28/0
شدت پیکهای این فاز با  . نیز شکل گرفته است  3Si5Tiاست، فاز  

سیم نمونه به     سیل یابد و در میزان افزایش می، 6/0افزایش میزان 
در  2TiSiعوض فاز شود. در  مول سیلسیم با کاهش مواجه می   1

سیم خودنمایی می    1نمونه حاوی  سیل کند. نکته قابل توجه مول 
شکیل فاز   شاید علت این امر را     هانمونهدر  TiSiعدم ت ست.  ا

یه کرد که ه دسییت آمده از تحقیقات پیشییین توجبتوان با نتایج ب

شته  اند این فاز تنها در دماهای پایین امکان ظهور دارد و اذعان دا
. از آنجا که   ]37,38[ شیییودتبدیل می   2TiSiای بالا به   در دماه  

دمای این تحقیق بالاتر از دماهای اشییاره شییده در این تحقیقات 
 رسدمنطقی به نظر می TiSiاست، عدم حضور 

 

 نتیجه گیری

در این تحقیق تاثیر افزایش سیلسیم بر تولید ترکیبات آلومیناید 
انواع مورد بررسی قرار گرفت.  Alو  2TiOتیتانیم از مواد اولیه 

نیز به  آنهاو مورفولوژی فازهای قابل تشکیل از این مواد اولیه 
. نتایج نشان داد که وقتی سیلسیم در مقادیر کم بحث گذاشته شد

ها شود نه تنها تاثیر مثبت بر انجام واکنشبه سیستم افزوده می

 گیردیندارد که جلوی تشکیل ترکیبات آلومیناید تیتانیم را م
هم به  (0.28 )نسبت اما با بیشتر شدن درصد آن .(0.1)نسبت 

کند و هم منجر به تشکیل فاز تشکیل این ترکیبات کمک می

3Si5Ti 3فاز شود. میSi5Ti  درصد سیلسیم افزایش بیشتربا 
از حالت گسسته به مورفولوژی پیوسته تغییر فرم  ،(0.6 )نسبت
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)نسبت  سیلسیم باز هم افزایش یابدچنانچه میزان کند. پیدا می
ای شکل در شود که با ساختار رشتهتشکیل می 2TiSi، فاز (1

با توجه به نتایج بیان شده مشخص شود. سراسر نمونه پراکنده می

و  2TiOتوان با افزودن سیلسیم پودری به مواد اولیه شد که می
Al 3، هم به تسهیل تولیدTiAl ه کمک کرد و هم فاز مقاوم ب

 را در زمینه کامپوزیت حاصل ایجاد نمود.  3Si5Tiخوردگی 
 

 تقدیر و تشكر 
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1- Introduction 

Ni-based superalloys are good candidate for the high 

temperature applications such as hot sections of gas 

turbine engines in which improved creep behavior and 

high oxidation resistance are required. Presence of 

protective oxide scales can guarantee the oxidation 

resistance of these superalloys; however, the oxide scale 

may spall off during service cycles and bare alloy is 

exposed to the oxidant atmosphere. So, having a true 

perception of their oxidation behavior can aid in better 

performance of these superalloys. Due to the high 

resistance to creep, corrosion, oxidation and fatigue, GTD-

111 Ni superalloy is preferred over many nickel 

superalloys such as Inconel 738. This superalloy can be 

efficiently used in constant and moving blades of gas 

turbines. This alloy may meet temperatures as high as 1000 

°C in some service conditions; however, to the best of 

author’s knowledge, there is no study on its oxidation 

behavior at this temperature. The aim of present work is to 

provide more detailed analysis of oxide regions in GTD-

111 nickel base superalloy at 1000 °C. 
 

2- Materials and Methods 

GTD-111 Nickel base super alloy was first solution 

annealed at 1080 °C and immediately quenched in water. 

Samples with dimensions of 10×10×5 mm were prepared 

through electrical discharge machining. These samples 

were ground, polished, and etched in Marble’s reagent. 

Optical (OM, Olympus PMG3) and scanning electron 

(SEM, CamScan MV 2300) microscopies were employed 

to reveal the microstructure. After that, the oxidation 

performance of polished samples was examined using 

thermal gravimetric analysis (TGA, SETSYS) at 1000 °C 

for 100 h in air. The oxidized samples were characterized 

using grazing incidence X-ray diffraction (GI-XRD), 

field-emission scanning electron microscopy  (FE-SEM, 

Hitachi FE 4800), and glow discharge optical emission 

spectroscopy (GDOES, GD-Profiler 2, Horbia). 
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3- Results and Discussion 

Fig. 1a-b presents the microstructure of GTD-111 Ni 

superalloy after solution annealing heat treatment. As can 

be seen, the microstructure consists of γ matrix, γ’ 

precipitates, and small amounts of carbides. GI-XRD 

pattern of this superalloy, shown in Fig. 1c, confirms the 

presence of mentioned phases. Considering the detection 

limit of GI-XRD, no peak regarding the carbides is 

observed.  

 

 
Fig. 1. (a) OM and (b) SEM images of solution annealed 

GTD-111 Ni superalloy and corresponding (c) GI-XRD 

pattern.  

 

Fig. 2a shows the results of TGA after 100 h oxidation in 

air. The overall behavior of oxidation can be divided into 

two main stages: (1) Transient stage: the free surface of 

GTD-111 Ni superalloy has been exposed to the air. Since 

there is no thermodynamic and kinetic barrier, accelerated 

oxidation proceeds linearly to develop a uniform oxide 

https://jmme.um.ac.ir/article_43492.html?lang=en
https://mechanic-ferdowsi.um.ac.ir/?lang=en
https://jmme.um.ac.ir/?lang=en
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layer. (2) steady-state stage: this step can be considered in 

10-100 h intervals in which the slope of mass gain vs. time 

significantly decreases. Considering Eq. (1), the oxidation 

kinetics can also be quantitatively discussed.  
n

W
kt

A




 
 
 

                                                               (1) 

where ΔW/A, t, k, and n are specific weight gain, time, 

constant of oxidation kinetics, and kinetics power, 

respectively. By plotting the logarithmic graph, shown in 

Fig. 2b, k and n values can be calculated for the two 

mentioned stages (subscripts show the corresponding 

stage): k1=2.44×10-4 g/cm2·s, n1=0.91, k2=2.25×10-4 

g/cm2·s and n2=2.38. These values show that nearly linear 

and semi-parabolic kinetic laws are governing at the first 

and second stages, respectively. 

 

 
Fig. 2. (a) TGA results of GTD-111 Ni superalloy oxidized at 

1000 °C for 100 h and (b) corresponding kinetics evaluation. 

 

Fig. 3 represents the GI-XRD patterns for oxidized 

samples for 10 and 100 h exposure. For both exposure 

times, TiO2, Cr2O3, and Al2O3 are recognized. Since no 

NiO was observed, it can be claimed that the oxide did not 

spall off. According to the cross-sectional SEM and 

GDOES results (Fig. 4a), the oxide layer with a thickness 

of 2 μm consists of three portions: an outer Ti-rich, an 

intermediate Cr-rich, and an inner Al-rich region. 

Although the oxide layer thickness reach to 10 μm after 

100 h exposure, its composition regime remains constant 

(Fig. 4b). 

 

 
Fig. 3. GI-XRD patterns of GTD-111 samples oxidized for 

10 h and 100 h. 

 
Fig. 4. Cross-sectional SEM images and corresponding 

GDOES results of oxidized samples for (a) 10 and (b) 100 h 

exposure. 

 

4- Conclusions 

After oxidation of GTD-111 nickel base superalloy at 1000 

°C in air atmosphere, the following conclusions were 

drawn:  

(i) At the early stages of oxidation (< 10 h), a nearly linear 

kinetic law is observed which is replaced by a semi-

parabolic one for longer exposures (10-100 h). 

(ii) The oxide layer mainly consists of TiO2, Cr2O3, and 

Al2O3 phases and no Ni oxides were detected. 

(iii) From a compositional point of view, the oxide layer 

consists of an outer Ti-rich, an intermediate Cr-rich, and 

an inner Al-rich region. The oxidation of the latter was 

followed by internal oxidation. 
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ای از نظوور  سسوتره  مپردازد. برای این و اتمسفر هوا می C 1000°در دمای  GTD-111بررسی حاضر به تحلیل رفتار اکسیداسیون سوپرآلیاژ پایه نیکل   چکیده
ی سونج ( و طیو  GI-XRD) سوححی پراش پرتوو ایکو     ( FE-SEM(  میکروسکوپی الکترونی روبشی نشر میدانی )TGAآنالیز توزین حرارتی )ها شامل روش

 از خحوی وارد  فتوه رفتوه ر  سواع  اولیوه    10( به کار سرفته شدند. سینتیک اکسیداسیون این آلیاژ در دمای یاد شوده پو  از   GDOESانتشار نوری تخلیه تابشی )

تووان اولوین   را موی  تیتانیوم  GDOESو  FE-SEM. بر اساس تحلیل مقحیِ اکسیدی یکنواخ  بر سحح اس  که این موضوع همراه با تشکیل لایه شودمی سهمی
بورای   یون  شورای  سیداسو شود. با این حال  با اکسید شدن آن و تخلیه آن در زیور جبهوه اک  ای در نظر سرف  که با شروع اکسیداسیون  وارد جبهه واکنش میسونه

سویون داخلوی     شورای  بورای اکسیدا  2O-هوای  طی نفوذ به سوم  داخول سونوه     شود. در ادامه( مهیا می3O2Crشکل سیری سایر اکسیدها از جمله اکسید کروم )

درونویِ   ناحیهتمل بر ترکیب شیمیاییِ فیلم اکسیدی مش ساع  اکسیداسیون  100شود. بدینسان  پ  از فراهم می 3O2Alتشکیل جزایری از اکسیدهای  و آلومینیوم
اد شده اس . در این دما  اثری ینیز موید تشکیل فازهای اکسیدی  GI-XRDنتایج اس .  کرومغنی از  و لایه میانیِتیتانیوم بیرونیِ غنی از  ناحیه  آلومینیومغنی از 

 ع  اکسیداسیون مشاهده نشد.سا 100از جدایش پوسته اکسیدی و تشکیل اکسیدهای نیکل پ  از 

 

 GI-XRD  TGA  GDOES  اکسیداسیون دما بالا  GTD-111 نیکل آلیاژسوپر  کلیدی هایواژه

 

Oxidation Behavior of GTD-111 Nickel Base Superalloy at 1000 °C 
 

Faezeh Akhtari               Sadegh Pour-Ali             Reza Tavangar                    Seyyedsina Hejazi 
 

Abstract  The present study investigates the oxidation behavior of GTD-111 nickel base superalloy at 1000 °C in air. 

To this aim, several techniques including thermal gravimetric analysis (TGA), field emission scanning electron 

microscopy (FE-SEM), grazing incidence X-ray diffraction (GI-XRD) and glow discharge optical emission 

spectroscopy (GDOES) were employed. The oxidation kinetics of this superalloy alters from linear to parabolic after 10 

h exposure which is accompanied by the formation of a uniform surface oxide layer. Based on the cross-sectional 

analysis of FE-SEM and GDOES, Ti can most probably be considered as the first species which enters the reaction 

front when oxidation begins. However, as a result of its oxidation, Ti is depleted just beneath the oxide scale, and 

conditions changes in favor of the formation of other oxides, namely, Cr2O3. Subsequently, due to the internal diffusion 

of O2- species, Al is internally oxidized, and islands of Al2O3 form underneath the oxide layer. After 100 h of oxidation, 

the chemical composition of the oxide film consists of an Al-rich inner region, a Ti-rich outer region, and a Cr-rich 

intermediate layer. GI-XRD results also confirmed the formation of mentioned oxide phases. No indication of oxide 

spallation and formation of nickel oxides were observed even after 100 h of oxidation. 
 

Keywords  GTD-111 nickel superalloy, High temperature oxidation, GI-XRD, TGA, GDOES 
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 مقدمه

به طور سسترده در ساخ  اجزای سوپرآلیاژهای پایه نیکل 

ی هاسازی پیشرفته مانند پره هایهای داغ موتور توربینبخش
ناسب انتخاب آلیاژ م. [3-1] سیرندمورد استفاده قرار می هاآن

کنند  برای قحعات مهندسی که در شرای  دمای بالا کار می

برای  آلیاژهای مختلفی کهبوده و از میان اساسی  یچالشهمواره 
سیرند  شرای  کاریِ دمای بالا مورد استفاده قرار می

ای هسزین GTD-111ویژه سوپرآلیاژ سوپرآلیاژهای پایه نیکل و به

 یهپا . سوپرآلیاژهای[4] دنشومحسوب میقابل اعتماد و محمئن 

. های سوپرآلیاژها هستندترین سروهترین و بزرگنیکل از مهم
توانند آلیاژها در برابر حرارت بسیار مقاوم بوده و میسوپراین 

 خوبی حفظ کنند.های دمای بالا بهاستحکام خود را در محی 
سوپرآلیاژهای پایه نیکل اغلب در شکل ریختگی طراحی و 

 سیرند.شوند و در دماهای بالا مورد استفاده قرار میتولید می

ک یتاً مشتمل بر عمد طورکلی  ریزساختار این سوپرآلیاژهابه
لفی از (  رسوبات همدوس با زمینه و انواع مختγزمینه آستنیتی )

ن ای آهکاربیدها اس  که در زمینه ریزساختار و در طول مرزدانه

توان سه اند. بر اساس محالعات انجام شده  میتوزیع شده
 وآل ویژسی خواص خزشی بهبودیافته  رفتار اکسیداسیون ایده

 لکتروشیمیاییِ عالی را سه ملزومی در نظررفتار خوردسی ا
ا بآلیاژهای پایه نیکل در طول عمر خود سوپرسرف  که نوعاً 

د از ها درسیر هستند و بسته به شرای  کاری یک یا چند مورآن
 .[8-5] سیرندتری به خود میخواص یاد شده نقش پر رنگ

که برای اولین بار در اواس  دهه  GTD-111سوپرآلیاژ  
های توربین مقحع داغ مورد استفاده قرار سرف   برای پره 1970

بررسی اس . این سوپرآلیاژ در ماده مورد محالعه در این 

و مقاوم  خوردسی داغ نسب  به اینکونل  استحکام خستگی
که این سوپرآلیاژ در  حرارتی هایچرخه .[9]برتری دارد  738

ساز بروز ترک در عرض تواند زمینهکند  میتجربه میحین کار 

برای آن سروی   ی و عملاً کاهش مدت زمانسحح لایه اکسید
اکسیداسیون دمای بالا یک عل  اصلی یا   شود. در نتیجه

طع ابا مقهای توربین برای شکس  پره مهمحداقل یک عامل 

عملکرد و میزان مقاوم  در برابر خوردسی و . داغ اس 
تشکیل شده بر روی یک آلیاژ  یهای اکسیدفیلمسیداسیون اک

   ضخام آلیاژ پایه ریزساختار رکیب شیمیایی وت تح  کنترل

که هر یک از این  اس حفاظ  فیلم اکسیدی  قابلی  و اکسید

های بررسی. [14-10] عوامل با یکدیگر نیز در ارتباط هستند
محدودی در خصوص رفتار اکسیداسیون دمای بالای سوپرآلیاژ 

GTD-111 و  شده اس . در یک بررسی توس  برنمانا انجام
سوپرآلیاژ  موجود در سحح لایه اکسیدادعا شد که  [8]همکاران 

تقسیم  ناحیهبه سه  از حیث ترکیبی C 900°پایه نیکل در دمای 

 ناحیهب(   NiOیا  2OTiمتشکل از بیرونی  ناحیهال ( )شود: 
. 3O2Crشامل لایه میانی  )ج( و 3O2Al جزایر صورتبهدرونی 

صورت جزئی افزون بر لایه اکسید  تشکیل فازهای نیتریدی به

این سوپرآلیاژ در برخی شرای  با این حال   نیز سزارش شدند.
 کوتاه مدت صورتبه را نیز C 1000°دماهای بالاتر نظیر   کاری

تحلیل کاملی از ترکیب شیمیایی  تاکنون که [6]کند تجربه می

لایه اکسیدی و سینتیک اکسیداسیون در این دما ارائه نشده 
آنالیز توزین حرارتی های آزمون در بررسی حاضر  اس .
(TGA)کوپی الکترونی روبشی نشر میدانی  میکروس (FE-

SEM)    سححیپراش پرتو ایک (GI-XRD)  سنجی و طی
 لایه( جه  تحلیل GDOES)انتشار نوری تخلیه تابشی 

و مکانیزم  C 1000°در دمای  GTD-111در سوپرآلیاژ  یاکسید

 اکسیداسیونِ آن استفاده شده اس .
 

 مواد و روش تحقیق

بووده   GTD-111ماده مورد بررسی در محالعه حاضر  سوپرآلیاژ 
جی نشور  سون  که ترکیب شیمیایی این آلیاژ توس  آزموون طیو   

نشان داده شوده اسو . ایون    ( 1) دس  آمد و در جدولنوری به
تحو    C 1080°مدت یک ساع  در دمای سوپرآلیاژ در ابتدا به

 سرفو  و سوریعاً از ایون دموا در آب    قرار  انحلالیآنیل عملیات 
کواری تخلیوه   ماشوین در اداموه بوا اسوتفاده از روش    کوئنچ شد. 

تهیه  mm 51010های مکعبی در ابعاد   نمونهالکتریکی سیمی
جهوو  مشوواهده و بررسووی ریزسوواختار اولیووه توسوو    شوودند. 

میکروسکوپ  ( وOM, Olympus PMG3میکروسکوپ نوری )
 پو  ها   نمونه(SEM, CamScan MV 2300)الکترونی روبشی 
بوا  و پو  از آن   ده زنوی سونبا  2000توا   320از مان   از شماره 

 m 3/0ل سوسپانسوویون حوواوی آلومینووای محلووو کووارسیریبووه
 یحاومحلول ماربل که  ها بادند. در نهای   این نمونهشپولیش 

mL 50   آبHCl mL 50  4وCuSO g 10  اچ شدند.اس   
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مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  2140  یک  شمارۀ چهارمسال سی و        

 (%.wt)برحسب  GTD-111ترکیب شیمیایی سوپرآلیاژ   1جدول 

 

Ni B C Ta Fe Mo W Ti Al Co Cr 

Bal. 02/0 08/0 81/2 25/0 53/1 80/3 92/4 02/3 53/9 05/14 

 

 
 آنیل انحلالی شده. GTD-111ریزساختار سوپرآلیاژ از  SEMتصاویر )ال ( میکروسکوپی نوری و )ب(   1شکل 

 

ها اکسیداسیون  سحح نمونهدر ادامه  جه  انجام آزمون  
و  (2000زنی )تا شماره سازی اولیه  طی سنبادهپ  از آماده

( صیقلی شد. آزمون اکسیداسیون m 3/0پولیش )آلومینای 
در  C 1000°ساع  در دمای  100ها به مدت برای نمونه

 اتمسفر هوا انجام شد.

 TGA, Thermogravimetryآزمون آنالیز توزین حرارتوی )  

analysis) نیوووز در دسوووتگاهHigh-performance modular 

Thermogravimetric Analyzer (ambient/ 2400°C)   از برنود
SETSYS .قبوول از شووروع آزمووون  اتمسووفر داخوول  انجووام شوود

دستگاه به ساز آرسون تغییر کورده و پو  از رسویدن بوه دموای      
 فرآیند  محفظه از ساز آرسون تخلیه شد تا C 1000°هدف یعنی 

دما(. آغاز شود )اکسیداسیون تک C 1000°سیداسیون از دمای اک
پوذیری  تغییرات وزن هر نمونه توس  ترازوی دستگاه با تفکیک

g 02/0  ساع  ثب  شد. 100تا مدت زمان حداکثر 

منظور بررسی فازهای تشکیل شده در سحح و در ادامه به 
 GI-XRDها پ  از اکسیداسیون نیز  آنالیز لایه زیر سحح نمونه

زاویه  دلیل  بهGI-XRDها انجام شد. در آزمون بر روی نمونه

یافته از (  پرتوی پراش< 2 °ورودیِ کوچک پرتوی ایک  )
های بیشتری از نواحی رسد و دادهمی آشکارسازبه عمق کمتری 
 X’Pert Proدهد. برای این منظور از دستگاه می دس بهسححی 

MDP ( 2در سستره زاویه )°100-30 سام 2°سححی   زاویه  
 ( استفاده شد.Å 54060/1  ) Cu Kبا تابش  02/0°روبش 

سرفتوه بور سوحح    لایوه اکسوید شوکل   میکروسکوپی تحلیل  
هووا نیووز پوو  از اکسیداسوویون  بووا اسووتفاده از مشوواهدات نمونووه

( از برند FE-SEMمیکروسکوپی الکترونی روبشی نشر میدانی )
Hitachi FE 4800  . پروفیل عنصوری   افزون بر این انجام سرف

نشری سنجی یدی با استفاده از روش طی های اکساز مقحع لایه

 GDOES, Glow-Discharge Optical Emissionتخلیه نوری )

Spectroscopy توسوو  دسووتگاه )(GDOES, GD-Profiler 2) 
HORIBA   با یک آند مسی استاندارد با قحورmm 4    .ثبو  شود
 W 30و تووان اعموالی    Pa 650از آرسون بوا فشوار   پلاسمای س

شرای  منبع برای آنالیز استفاده شد. تخلیه تابشی تحو    عنوانبه
 مین شد.أت MHz 56/13فرکان  

 

 بحث نتایج و

  GTD-111ریزساختار سوپرآلیاژ  نتایج میکروسکوپی (1)شکل 
سونوه کوه از   هماندهد. نشان میرا  انحلالیآنیل پ  از عملیات 
 ه ریزساختار این سوپرآلیاژ شامل فاز زمینو آید  این شکل برمی

 مقادیر جزئوی از  و های )محلول جامد نیکل( به همراه رسوب
الاضولاع در  مختلو   صوورت بهکاربیدها اس . کاربیدها معمولاً 

هووا هووا و یووا مرزدانووهدر درون دانووه m 5هووای کمتوور از انوودازه

 .اندشدهمشخص 
 سوپرآلیاژ تو ایک  سححی از نمونهالگوی پراش پر 
 GTD-111  طور که درهمان نشان داده شده اس . (2)در شکل 
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سو با نتایج میکروسکوپی هم شود مشاهده میاین الگو 
و  دو فاز اصلی موجود در این سوپرآلیاژ فازهای  ریزساختار 

 ( هستند. فاز زمینه آستنیتی ساما با شبکه )FCC محلول  
  (1)بر اساس جدول  حلال بوده که عنوانبهجامدی از نیکل 
تیتانیوم  آلومینیوم  آهن  کروم  کبال    چونهم یشامل عناصر

فاز نیز  شونده اس . عناصر حل عنوانبه مولیبدن و تنگستن
 3Ni(Al,Ti)  نیکلاولیه تقوی  کننده در سوپرآلیاژهای پایه 

صفحات بلوری رسوبات در منسجم ) یک فاز رسوبیِکه  اس 

تحابق اس .  FCC با ساختار بلوری منظم تماس با زمینه ساما(
با سازساری شیمیایی اجازه   رسوبو شبکه زمینه  متغیرنزدیک 
رسوب کند و  زمینههمگن در سراسر  صورتبه 'γ دهد کهمی

ذکر اس  که با شایان  .[15,16] باشدپایداری بالایی داشته 
ظرسرفتن حد تفکیک این روش و غلظ  اندک فازهای درن

پراش مشخصی از  GI-XRDکاربیدی  این فازها در الگوی 
 خود نشان ندادند.

 

 
  GTD-111 نمونهسححی برای  الگوی پراش پرتوی ایک   2شکل 

 .انحلالی شدهآنیل 

 

پو  از   GTD-111 آزمون آنالیز حرارتی برای نمونوه نتایج  
آورده شده اسو .   (3)در شکل ساعته در هوا  100اکسیداسیون 

کلی اکسیداسیون در ایون بوازه   ال (  رفتار -3با توجه به شکل )

در  .در نظر بگیوریم  2و  1 توانیم در دو مرحله کلیرا می زمانی
( اکسیداسیون  عملاً سحح آزاد و بودون اکسویدآ آلیواژ    1مرحله )

GTD-111 سیورد  ی بالا قورار موی  سیدان دمادر معرض محی  اک

در هوا شکل سرفتوه  دارای ضخام  نانومتری که فیلم روئین )از 
کنویم(. از  موی نظر اس  و در سحح این آلیاژ حضور دارد  صرف

جا که تمام عناصر موجوود در آلیواژ  در دموای اکسیداسویون      آن

بوده و تمایل بسویار بوالایی بورای اکسیداسویون      G<<0دارای 

شوود کوه در غیواب سود     دهند  این موضوع باعث موی ینشان م
یافتوه  تسوریع  صوورت بوه ترمودینامیکی و سینتیکی  اکسیداسیون 

هوای  دنبال شود و اکسیداسیون با نفوذ به سوم  بیورونِ کواتیون   
د یوک لایوه اکسوید روی    فلزی دنبال شود و شرای  بورای ایجوا  

شودن  مشود. در ادامه اکسیداسیون و بوا ضوخی   سحح آلیاژ فراهم

( 2سرتاسریِ فیلم اکسیدی  رفته رفته اکسیداسیون وارد مرحله )
تووان آن را در بوازه   طوورکلی موی  ( که بوه 2شود. در مرحله )می

 TGAساع  در نظور سرفو   شویب نموودار      100تا  10زمانی 

حاکی از آن اس  کوه نمونوه شورای  نسوبتاً پایوداری را تجربوه       
دی روی سحح نمونه شکل کند. در این شرای  یک لایه اکسیمی
دهد. شایان ذکور اسو  کوه    سیرد که تمام سحح را پوشش میمی

ای نظیر جدایش لایه اکسیدی یا ریزش لایه اکسیدی هیچ پدیده
هسوتند    TGAم با تغییرات شدید وزنوی در نمودارهوای   أکه تو

کوه لایوه    اسو  شود. این موضوع نیز خود سواه آن مشاهده نمی
از زیرلایه به ارمغوان   آلی راظ  نسبتاً ایدهحفاتواند میاکسیدی 
 آورد. 
اکسیداسیون  آید  روندب( برمی-3همان سونه که از شکل ) 

ون را که سینتیک کلی اکسیداسی-( 1) توان با تکیه بر رابحهرا می
 :[17] کمّی نیز تحلیل نمود صورتبه -دهدنشان می

 

(1  )   
n

W
kt

A

 
 

 
  

 

 ( افزایش وزن در واحد سحح ΔW/Aرابحه  ) در این 
t   زمانk  ثاب  سینتیک اکسیداسیون وn ِنیز توان سینتیکی 

اکسیداسیون اس . با رسم منحنی لگاریتمی موجود در شکل 
ولیه و را برای مراحل ا kو  nتوان مقادیر سادسی میب(  به -3)

 لبرای مراحترتیب پایای اکسیداسیون بیان نمود. این مقادیر به
 ( وn  .s2gr/cm 10-4 44/2 = k = 91/0برابر با ) 2و  1
(38/2 = n  .s2gr/cm 10-4 25/2 = k هستند. نزدیک بودن )

   اکسیداسیون1حاکی از سینتیک خحی )مرحله  1به  nمقدار 
 ( حاکی از شرای 2)مرحله  2یافته( و نزدیکی آن به تسریع

دار پایدار و تح  کنترل نفوذ بودن اکسیداسیون اس . کاهش مق
k ( 2نیز خود معرف کاهش نرخ اکسیداسیون در مرحله )

 های سایر کارهایاین تحلیل با استدلال .اکسیداسیون اس 
در سینتیک  TGAتحقیقاتی انجام شده در حوزه کاربرد 

 .[18,19]یداسیون آلیاژهای فلزی در توافق اس  اکس
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 ساع  آزمون اکسیداسیون:  100برای   TGAنتایج آزمون  3شکل 

 کی اکسیداسیون.یهای سینت)ال ( تغییرات وزنی و )ب( مشخصه
 

تر و بهتر نسب  به این که در مراحل اولیه برای درک عمیق 
ترکیب فاز و اکسیداسیون و مراحل پایای اکسیداسیون چه 

های شیمیایی مسئول چنین رفتار اکسیداسیونی اس   آزمون
 ( انجام شده اس .GDOESو  GI-XRD  FE-SEMبعدی )

های اکسید مربوط به نمونه GI-XRDالگوهای  (4)شکل  
دهد. در هر دو نمونه ساع  را نشان می 100و  10 رایشده ب

های اکسیدی مشاهده ترکیب شیمیایی و فازهای یکسان در لایه
توس  آزمون  3O2Alو  2TiO  3O2Crشود. اکسیدهای می

اس .  ترین پیک نیز مربوط به فاز زمینه شناسایی شده و بزرگ

شود  شدت میطور که در الگوی پراش دو نمونه مشاهده  همان
ساع  در معرض  100ای که به مدت ها در نمونهپیک

که حاکی از سینتیک   اکسیداسیون قرار سرفته بود بیشتر اس 

افزون بر . اس  C 1000°در دمای  هااکسیداسیون نمونه فزاینده
ساع   100تا  10شود که در بین بازه زمانی مشاهده می این 

عملاً غلظ  اکسیدهای اکسید جدیدی شکل نگرفته اس  و 

سونه جدایش پیشین افزایش یافته اس . با توجه به این که هیچ
که  NiOافتد  عملاً اکسیدهایی مانند لایه اکسیدی اتفاق نمی

مشاهده نشده اس . نشان از اکسیداسیون زیرلایه دارند  
 موجود در سححاکسید  توان ادعا نمود کهمی بدینسان 
 NiO ظ بوده و هنوز میزان اکسیدمحاف GTD-111سوپرآلیاژ 

 باشد.قابل شناسایی  GI-XRDکه با روش  نیس قدری به
سوحح   GDOES وفیول بررسوی ریزسواختار و پر   (5)شکل  

سواع  را   100و  10های اکسید شده در بازه زمانی مقحع نمونه
سواع  ترکیووب   100و  10دهود. بوورای بوازه زمووانی   نشوان مووی 

طور عمده متشکل از آلومینیووم  کوروم و   شیمیایی لایه اکسید به
یوک لایوه اکسوید در مراحول اولیوه       معنا کهاینبهتیتانیوم اس . 
سیرد و به مرور زموان تقریبواً هموان ترکیوب شویمیایی      شکل می

 10دو نمونه در بازه زموانی   GDOESشود. پروفیل تر میضخیم
ساع  حاکی از آن اس  که احتمالاً اولین عنصوری کوه    100و 

شوود  تیتوانیوم   در محی  اکسیدان وارد واکنش شده و اکسید می

توان در این واقعی  واکواوی نموود   این ادعا را میچراییِ . اس 
از  Tiغلظو    سواع    10  برای بوازه زموانی   صفر در سححِ که

کند. این شود و رفته رفته اف  پیدا میمی اتمی آغاز %20حدود 

بسیار  آلومینیوم و کروم ظیرهایی ندر حالی اس  که غلظ  سونه
های زیرین در ادامه با اکسید شدن تیتانیوم عملاً لایه کمتر اس .

جبهه اکسیداسیون از تیتوانیوم فقیور و از سوویی دیگور از سوایر      

د و زمینه برای تشکیل اکسید پیوسوته  نشوعناصر آلیاژی غنی می
جوه  شده بوا تو شود. لایه اکسید تشکیلو غنی از کروم فراهم می

  از لحاظ ترکیب شیمیایی GDOESو  GI-XRDبه نتایج آزمون 
 ناحیهشود. اکسید داخلی  میانی و بیرونی تقسیم می ناحیهبه سه 

 اکسوید میوانی شوامل   ناحیوه    بوده تیتانیوم بیرونی غنی از اکسید
اسو . بوا    آلومینیووم  درونی نیز غنی از اکسیدهایناحیه و  کروم

یز میزان اکسیداسیون داخلی که شامل اکسیداسیون ن فرآیندادامه 
 صوورت بوه ایون ناحیوه    کوه  یابدافزایش میاس    3O2Alاکسید 
 تمایل .(5)شکل  شودمی نمایان یاکسید پوستهدر زیر جزایری 

بالاتر تیتانیوم به اکسیداسویون در حضوور عناصور آلیواژی نظیور      
کروم و آلومینیوم در دیگر سوپرآلیاژهای نیکل نیز مشاهده شوده  

 .[20,21]اس  
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 ساع . 100و  10برای نمونه های اکسید شده به مدت  GI-XRDالگوهای   4شکل 

 

 
 

 های برای زمان C 1000°متناظر  برای لایه اکسیدی پ  از اکسیداسیون در دمای  GDOESریزساختار سحح مقحع و پروفیل   5شکل 

 ساع . 100ساع   )ب(  10)ال ( 

 

 گیرینتیجه

ح  ابتدا ت GTD-111 سوپرآلیاژ هایدر این بررسی نمونه

و سپ  تح  اکسیداسیون  قرار سرف  انحلالیآنیل عملیات 
ار ساع  قر 100 تا زمان بیشینه C 1000°دمای بالا در دمای 

 نتایج زیر استخراج شد:سرفتند و 

در ابتدای آزمون اکسیداسیون که سحح اکسید نشده آلیاژ  (1
GTD-111  در معرض محی  اکسیدان قرار سرف   لایه

بالایی شکل  ساع  اول با سرع  بسیار 10اکسیدی در 
دلیل تشکیل لایه اکسیدی محافظ  سرف . در ادامه نیز به

و نمونه شرای    پیشروی لایه اکسیدی کاهش یاف  سرع
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 تجربه کرد. را پایدارتری
و  3O2Cr  2TiOاکسیدهای  فازهای متشکل از یلایه اکسید (2

3O2Al چنین مشاهده شد که در بین بازه زمانی بوده و هم
ساع  اکسید جدیدی شکل نگرفته اس  و  100تا  10
غلظ  اکسیدهای پیشین افزایش یافته اس  )لایه  صرفاً

 اکسیدی ضخیم شد(. 

ساع   10  پ  از GDOESبا استفاده از آزمون  (3
از  تیتانیوم ها  غلظ اکسیداسیون  در سححِ بالایی نمونه

یابد. با توجه شده و رفته رفته کاهش میشروع  %20حدود 

ها در این سحح  ادعا شد به ناچیز بودن غلظ  سایر سونه

اولین عنصری که در محی  اکسیدان  که به احتمال فراوان
 اس .  تیتانیوم شودمیوارد واکنش 

ساع   از نظر  100فیلم اکسیدی شکل سرفته پ  از  (4
  مآلومینیو ی ازدرونی غن ناحیهترکیب شیمیایی مشتمل بر 

. اس  تیتانیوم بیرونی غنی از ناحیهو  کروم لایه میانی
 یرای درسجزیره صورتبهدر زیر فیلم اکسیدی  آلومینیوم

 د.شوپدیده اکسیداسیون داخلی می
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1-Introduction 

Nanomaterials are considered to be a class of materials 

with nanometer dimensions (from 1-100 nm), which have 

been the subject of many researches in recent years. 

Among all types of nanomaterials, copper and copper 

oxide nanoparticles have received much attention due to 

their wide application in various fields such as catalysts, 

electrochemistry, biology, and etc.  

There are several methods to synthesize nanomaterials 

including chemical precipitation, hydrothermal method, 

sol-gel based methods and plant extract. Among these 

methods, solution combustion synthesis (SCS), have more 

advantages such as low cost, high speed and desirable final 

shape of particles in comparison to other processes. 

In many studies, the effect of type and amount of fuel on 

the final products have been investigated. The results 

indicated that by increasing the ratio of fuel from the 

stoichiometric state, reduction becomes preferable. 

However, by increasing the amount of fuel over a certain 

limit, oxygen reacts with copper, and oxidation is 

encouraged again. 

Over time, some bacteria have changed and became 

resistant to common antibiotics. Therefore, the use of 

nanomaterials as antibacterial agents to control these types 

of micro-organisms has been highly considered. Some of 

these nanoparticles include silver, titanium dioxide, copper 

and its oxides.  

In recent years, the effect of many parameters such as 

particle size and microstructure on the antibacterial 

properties of copper oxide nanoparticles has been 

investigated. Based on the obtained results, it can be said 

that smaller particle size is more desirable. Also, plate and 

spherical microstructure had the best performance against 

all bacterial strains. 

The function of CuO nanoparticles against bacterial cells 

is due to the reduction of Cu+2 ions to Cu+ and, as a result, 
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creating a kind of stress that leads to cell membrane 

rupture. 

 In the present research, CuO was synthesized by 

solution combustion method using 

hexamethylenetetramine as fuel and the effect of fuel to 

oxidizer ratio was investigated. Each sample was studied 

in terms of composition, particle size and microstructure 

in order to select the desired sample. Then the suspension 

of the selected sample was prepared in three solutions of 

nutrient broth, water and DMSO. Finally, all three 

suspensions were tested against gram-positive and gram-

negative bacterial strains. Eventually, the inhibition of 

different bacterial strains was examined. Also, the effect 

of different solutions on MIC was revealed. 

 
2-Experimental Study 

Materials and synthesis method. In the present study, 

trihydrate copper nitrate (Cu(NO3)2.3H2O>99.5%, Loba 

Chemie) and hexamethylenetetramine (C6H12N4>99.7%, 

Loba Chemie) were used as oxidizer and fuel, respectively. 

The desired amounts of each precursor (nitrate and fuel) 

were dissolved in the minimum volume of deionized water 

based on the ϕ  values of 1, 1.09, 1.18, 1.26 and 2.37. The 

obtained solution was placed on a hot-plate with a 

temperature of 300 ℃ in order to provide the initial 

temperature of combustion reaction. 
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Bacterial strains used in antibacterial tests. E. coli 

ATCC25922 and S. aureus ATCC25923 were used in all 

antibacterial tests. 

 

Preparation of CuO suspension with three different 

solutions. Each suspension was prepared separately in a 

specific solution: 1-CuO suspension in nutrient broth with 

concentration of 1 mg/mL, 2-CuO suspension in DMSO 

with concentration of 40 mg/mL and 3-CuO suspension in 

water with concentration of 1 mg/mL. 

 
Antibacterial test via broth dilution method. In each plate, 

4 groups were considered: 1-wells containing 

nanoparticles along with bacteria in broth medium, 2-wells 

containing nanoparticles and broth medium as blank, 3-

wells containing broth medium along with bacteria 

(positive control) and 4-wells containing broth medium 

(negative control). 

From all three nanoparticle suspensions, 6 series of 

diluted nanoparticles containing concentrations of 6.25 to 

200 μg/mL were added to the wells of group 1 and 2. After 

that, 10 µL of bacterial suspensions were added equally to 

the wells of groups 1 and 3. After that, the plates were kept 

in incubator with a temperature of 37 °C for 24 hours. In 

the end of incubation, the absorbance of each well was 

measured at a wavelength of 625 nm using an ELISA 

reader (Awareness start fax 2100) device. 

 

3-Results and discussion 

X-ray diffraction pattern of sample with ϕ=1 is shown in 

Figure1. CuO peaks are marked with ● symbol. 

 
Fig.1. X-ray diffraction pattern of sample with ϕ value of 1 

 

It can be observed that the highest purity of CuO was 

achieved in the ϕ  value of 1. 

Also, according to the results of dynamic light scattering 

analysis, the finest particle size was related to the sample 

with ϕ=1(25.8 nm).  

Furthermore, the FE-SEM image of this sample (Figure 

2) represents a single-phase, spherical and fine 

morphology. 

 

 

 

 

 

 

Fig.2. FE-SEM image of CuO sample in ϕ value of 1 
 

Finally, this sample was tested against bacterial strains 

via broth dilution method. The MIC values indicated that 

CuO nanoparticles powerfully inhibited E. coli relative to 

S. aureus, which is probably due to the different cell 

structure of E. coli.  

Results showed that nutrient broth provided a well 

dispersion of nanoparticles (against both bacterial strains). 

It can be assumed that the better dispersion of 

nanoparticles in this suspension was the reason of its 

superior inhibiting performance. 

 

4-Conclusion 

In this research, the effect of fuel ratio (ϕ) on the synthesis 

of CuO nanoparticles by solution combustion method was 

investigated using hexamethylenetetramine fuel at ϕ  equal 

to 1 and >1. Then, the sample with the highest amount of 

CuO in the composition, the smallest grain size and 

spherical morphology (ϕ=1), was selected for the 

antibacterial test. After that, the inhibitory effect of this 

sample on the growth of different bacterial strains were 

studied in three suspensions. Examining the results of the 

antibacterial test showed that CuO nanoparticles acted 

more powerfully in inhibiting Gram-negative bacteria 

compared to Gram-positive strains, which is probably due 

to the different cell structure of these two bacterial strains. 

It is possible that the better performance of CuO-broth 

suspension against both Gram-positive and Gram-negative 

bacterial strains is related to the better dispersion of 

nanoparticles in this sample. Therefore, it is suggested to 

add surfactants to the suspension containing nanoparticles 

to increase the inhibitory power against bacterial strains. 

Also, finding solutions that have more dispersing power 

than nutrient broth will be effective on the inhibitory 

power. 

 

ϕ =1 
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 خواص ضدباکتریایی آن بررسی  احتراق در محلول و روشبهاکسید دوظرفیتی مس نانوذرات ز سنت

 *ایی گرم مثبت و منفیباکتریهای گونهبرابر در 

  مقاله پژوهشی

 (5)محمدحسن ملائی   (4)مریم مقدم متین   (3)سید عبدالکریم سجادی   (2)مصطفی میرجلیلی     (1)وصال هلالی
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 از سوخت عنوانبهاحتراق در محلول و خواص ضدباکتریایی آن بررسی شد.  روشبه CuOنسبت سوخت بر سنتز نانوذرات  تأثیردر این پژوهش،   چکیده
پراش نور دینامیک  کمکبهذرات ه (، سنجش اندازXRDایکس )ه های پراش اشعروشبهیابی شد و مشخصهاستفاده  1<و  1تترامین در نسبت برابر با هگزامتیلن

(DLS تصویربرداری ،)میکروسکوپ الکترونی روبشی کمکبه ( نشر میدانیFE-SEM برای هر نمونه انجام شد. نتایج )XRD  بیشترین ، 1 نسبت درنشان داد که
نانومتر( متعلق  7/21) هکوچکترین اندازه ذراما . داشتنانومتر قرار  2/42تا  7/21ه در گستر تماماًذرات  اندازه چنینهمنهایی حاصل شد.  در ترکیب CuO خلوص

مربوط به این نمونه نیز مبیّن ساختاری ریزدانه و کروی بود، این نمونه برای انجام آزمون  FE-SEMبود. از آن جا که تصاویر  1 نسبتسنتز شده در نمونه به 
هر سه سوسپانسیون در برابر  ،پس از آن تهیه شد. DMSOدر سه محلول نوترینت براث، آب و  نانوذرات این نمونه،ضدباکتریایی انتخاب شد. سوسپانسیون 

گرم منفی( ه )گون E. coli مورد آزمون ضدباکتریایی قرار گرفتند. نتایج نشان داد که باکتری Staphylococcus aureusو  Escherichia coliهای باکتریایی گونه
بیشتر بود. برای این سوسپانسیون،  CuO-وسپانسیون نوترینت براثچنین مهار هر دو باکتری در سگرم مثبت( بیشتر مهار شد. همه )گون S. aureusمقایسه با در

سازی بهتر نانوذرات در دست آمد. این امر احتمالاً با پراکندهلیتر بهمیکروگرم بر میلی 242و  105ترتیب به S. aureusو  E. coliهای حداقل غلظت مهاری باکتری
 . ها را بهبود بخشیدآن رقدرت مها و درنتیجه ذرات سازیپراکندهافزودن مواد فعال سطحی، با  توانمیلذا  ؛نوترینت براث )نسبت به دو محلول دیگر( مرتبط است

 
 E. coli ،S. aureus، ، سنتز احتراقی در محلول، خواص ضدباکتریاییCuOنانوذرات   واژه های کلیدی

 

Synthesis of CuO Nanoparticles Via Solution Combustion and Assessment of its Antibacterial 

Properties Against Gram-Positive and -Negative Bacterial Strains 
 

Vesal Helali      Mostafa Mirjalili      Seyed Abdolkarim Sajjadi      Maryam M. Matin       Mohammad Hasan Mollaei 

 

Abstract  This work aims to investigate the effect of fuel ratio on the synthesis of CuO nanoparticles via solution 
combustion and evaluation of its antibacterial properties. Hexamethylenetetramine was considered as fuel and used in 
different ratio. The final products were characterized by XRD, DLS, FE-SEM analysis. The XRD results indicated that 
the highest quantity of CuO was found in fuel ratio equal to1. Based on particle size analysis results, all particles were 
in the range of 21.7 to 42.2 nms. Also, the finest particle size (21.7nm) was attributed to the sample in fuel ratio equal to 
1. Since the FE-SEM image of this specimen showed a spherical fine morphology, this specimen was chosen for 
antibacterial tests. In order to trace the second aim of this study, chosen specimen was tested against Escherichia coli 
and Staphylococcus aureus bacterial strains while suspended in nutrient broth, water and DMSO. The results revealed 
higher inhibition of E. coli (gram-negative strain) comparing to S. aureus (gram-positive strain) in all cases. Also, the 
CuO-nutrient broth appeared to be the suspension with the highest inhibitory for both bacterial strains. The Minimum 
inhibitory concentration of nanoparticles in this suspension are 105 and 242 µg/mL for E. coli and S. aureus. This could 
be related to the better dispersion of nanoparticles in nutrient broth solution. Therefore, it could be suggested that adding 
surfactants to suspension, can enhance the inhibition of bacterial strains.    

Key words  CuO nanoparticles, Solution combustion synthesis, Antibacterial properties, E. coli, S. aureus. 
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 مقدمه

 ی ای از مواد با ابعاد نانومتر، دسته(Nanomaterials) نانومواد
( nm1-100تلقی می )نسبت سطح به حجم بالادلیل شود که به ،

ها و اندازه ذرات کوچک، پراکندگی بسیار خوب در محلول
 بسیاری قرار مورد تحقیقات مورفولوژی مطلوب، در سالیان اخیر

دلیل به یو اکسید نانومواد، نانوذرات فلزیدر میان انواع . اندگرفته
 ی،الکتروشیمها، تهایی مانند کاتالیسدر زمینه گسترده کاربرد

 .[3-1] اندگرفته مورد توجه بسیاری قرار ،غیرهو  بیولوژی
از  .رودکار میهای متعددی بهبرای سنتز نانومواد، روش 
رسوب شیمیایی،  هایتوان به فرآیندها میه این روشجمل

 و استخراج عصاره گیاهی ژل-سل هبر پایهای روش ،هیدروترمال
 ، مانندقمبتنی بر احترا فرآیندهایها، این روشاشاره کرد. از میان 

-Self-propagating high)) روندهخوداحتراقی پیش سنتز

temperature synthesis) SHS) سنتز احتراقی در محلول و 

((Solution combustion synthesis) SCS)به سایر  ، نسبت
نه هزی شاملاین مزایا  فرآیندها از مزایای بیشتری برخوردارند.

سرعت بالای فرآیند و شکل نهایی مطلوب ذرات  وکم، انرژی 
 باشد( مینسبت سطح به حجم بالا)ذرات یکنواخت و همگن با 

]9-4[. 

مورد نوع و میزان سوخت  تأثیر، در بسیاری از مطالعات 
بر  احتراق در محلول(، روشبه) استفاده در فرآیند سنتز

نتایج این  گرفته است.محصولات نهایی مورد بررسی قرار 
با افزایش نسبت سوخت به تحقیقات حاکی از آن است که 

 احیایی سیستم شرایط ،از حالت استوکیومتری واکنش اکسیدکننده
 با این حال، با افزایش میزان سوخت از یک حد معین،. شودمی

اکسیژن هوا با مس موجود در سیستم وارد واکنش شده و شرایط 
 .[11-10] کندترغیب می اکسیداسیون مجدد را

ر در برابیافته و  تغییر هاباکتری برخی از با گذشت زمان، 
از  استفاده روی،همینبهاند. مقاوم شده های رایجبیوتیکآنتی

-هریزسازوار، جهت مهار این نوع نانومواد با خواص ضدباکتریایی
 اتشدت مورد توجه قرار گرفته است. برخی از این نانوذر، بهها

 اشند.بمیهای کربنی م و نانولولهتیتانیاکسیدنقره، مس، دیشامل 
-فوتوکاتالیست عنوانبهکه اغلب برخلاف آن-اکسیدهای مس نیز 

 قادر به ،ای از تحقیقاتپاره در -شوندثر شناخته میؤهای م
ومت و دلیل مقا. این اکسیدها بهاندبودهها سازی باکتریغیرفعال

طول  چنینو همآلی، کتری نسبت به مواد مهار با ترقدرت بالا
-تلقی میمناسب  ،های میکروبیبرای کاربرد در محیط ،عمر بالا

 .]12-15[ شوند

سالیان اخیر،    سیاری از   تأثیردر  ها نظیر اندازه ذرات همؤلفب
بر خواص ضاادباکتریایی نانوذرات اکسااید مس   ریزساااختارو 

ست     شده ا سی  ست  بهنتایج  پایه بر .برر  توان گفت کهآمده مید
مهااار باااکتری  برای کاااربرد در زمینااه اناادازه ذرات کوچکتر 

  ای و کرویصاافحه ریزساااختارچنین باشااد. همتر میمناسااب
 .[18-16] است ها داشتهبهترین عملکرد را دربرابر باکتری

به   ،های باکتریایی   سااالول برابر در CuOعملکرد نانوذرات   
جه و  Cu+1 به  Cu+2های  یون کاهش  جاد نوعی تنش   در نتی ای

 .]18,19[ شودبه تخریب غشای سلولی می گردد که منجربرمی

 برنسبت سوخت به اکسیدکننده  تأثیرابتدا  ،در این تحقیق 
 استفاده از باو احتراق در محلول  روشبه CuOسنتز 

 سوخت بررسی شد. هر نمونه از نظر عنوانبهتترامین هگزامتیلن
مونه نمورد مطالعه قرار گرفت تا  ریزساختاراندازه ذره و  ترکیب،

سه  نمونه منتخب درسوسپانسیون مطلوب انتخاب شود. سپس 
 Dimethyl) ، آب و (Nutrient Broth) محلول نوترینت براث

).SO2)3sulfoxide with the formula (CH DMSO  .در تهیه شد
ثبت باکتریایی گرم مهای هبرابر گونهر سه سوسپانسیون در نهایت 
کرد تفاوت عملبر . بنابراین علاوهگرفتآزمون قرار  مورد و منفی

ول نوع محل تأثیر ،ایی مختلفباکتری هایگونه مهار نانوذرات در
 هاباکتری یبر قدرت مهارنیز  سوسپانسیون در تهیه مورد استفاده

 .شدآشکار 
 

 روش تحقیقمواد و 

از  در پژوهش حاضر  .سنتز مواد مورد استفاده و نحوه انجام
3Cu(NO )(Chemie , Loba99.5%O>2H.32)آبه سه نیترات مس

4N12H6C<%99.7 ,تترامین )اکسیدکننده و هگزامتیلن عنوانبه

Loba Chemie )های ظرفیت نسبت .سوخت استفاده شد عنوانبه
 شدتعریف  ϕصورت نسبت به اکسیدی واکنشگرها بهاحیایی 

-نسبت کم ϕ<1نسبت استوکیومتری،  ϕ=1 که براساس آن

مقادیر  [20]. شدندنسبت پرسوخت درنظرگرفته  ϕ>1سوخت و 
 ϕماده )نیترات و سوخت( براساس مقادیر مطلوب از هر پیش

 یال 6)حدوداً  آب دیونیزه حجم حداقلدر  (1) مورد نظر جدول
ml 7)  زن مغناطیسی قرار و مخلوط حاصل روی همشد حل

سپس جهت ایجاد . شود بدلمحلولی یکنواخت به داده شد تا 
روی  حاصلمحلول  دمای اولیه لازم برای انجام واکنش احتراق،

 .قرار گرفت 300 ℃ پلیت با دمای-هات
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 برای هر واکنش مادهمورد استفاده و مقادیر پیشه های سوخت به اکسیدکنندنسبت 1جدول 

 

های باکتری  .های مورد استفاده در آزمون ضدباکتریاییباکتری
و  ATCC25922 E. coliمورد استفاده در آزمون ضدباکتریایی، 

S. aureus ATCC25923 .بودند 
 

دمای در این پژوهش،   .شدههای سنتزیابی نمونهمشخصه
HSC نرم افزار  کمکبه ،های سنتزواکنش )adT(آدیاباتیک 

Chemistry 9.0 آنالیز پراش پرتو ایکس  چنینهم .محاسبه گردید
(XRD)  توسط دستگاهExplorer GNR  با طیفKα ز زاویها مس 

پراش نور  کمکبهابعاد ذرات درجه صورت گرفت.  80 تا 20
 Cordouan VASCO3با استفاده از دستگاه  (DLS) دینامیک

 کمکتصویربرداری از ریزساختار با  گیری شد.اندازه
توسط  (FESEM) میکروسکوپ الکترونی روبشی نشر میدانی

 ،درنهایت انجام شد. TESCAN BRNO-Mira3 LMUدستگاه 
 DMSOدر نوترینت براث، آب و منتخب ه نمون سوسپانسیون

در برابر دو گونه صورت جداگانه تهیه و هر سوسپانسیون به
سری رقت  تهیه روشبه ، S. aureus و E. coli ایییباکتر
 ظرف کشت با استفاده از (Broth dilution method) براث

 ای مورد آزمون قرار گرفت.خانه 96
 

سوسپانسیون  هر  .تفاوتم محلولسه  با CuOتهیه سوسپانسیون 
: شدتهیه  صورت جداگانهخاص به محلول از نانوذرات، در یک

نوترینت  ml2 در  رهنانوذ mg2  حاوی CuO-Bسوسپانسیون  -1
 CuO-Dسوسپانسیون  -2(،لیترگرم در میلیمیلی 1غلظت )براث 
گرم میلی 40غلظت ) ml  1 DMSOنانوذره در mg  40 حاوی

 غلظت با ،آبحاوی  CuO-Wسوسپانسیون  -3و  (لیتردر میلی
 . لیترگرم بر میلیمیلی 1

که غلظت  ندشد تهیه هر سه سوسپانسیون بر این اساس 
تفاوت غلظت باشد.  µg/mL  200نانوذرات در چاهک اول پلیت،

 DMSOسمّیت دلیل به دیگر، مورددو  با CuO-Dسوسپانسیون 
محلول  که میزانطوریهباشد. بمی های باکتریاییسلول برای

DMSO  آن بر  تأثیرباشد تا  %5/0کمتر از  باید چاهک اول،در

این بدان معناست که این . های باکتریایی به حداقل برسدسلول
آن از  µg/ml  1شد که تنهاسوسپانسیون باید با غلظتی تهیه می

این غلظت نانوذرات در  ،اما در عین حال وارد چاهک اول شود

 .[21,22] ( باقی بماندµg/ml  200، ثابت )چاهک

 

  .مورد استفاده در آزمون ضدباکتریاییاستریل کردن وسایل 

تمامی تجهیزات و وسایل مورد استفاده در آزمون ضدباکتریایی 
، در معرض 121 ℃ که به دما حساس نباشند در اتوکلاو با دمای

دقیقه استریل شد تا از ورود هر گونه آلودگی  20مدت بخار آب به

 به محیط آزمایش خودداری شود.

 

هر سه سوسپانسیون حاوی   .نانوذراتسازی پراکنده روش

CuOزن مغناطیسی قرار ساعت روی هم 24مدت ، در ابتدا به
دقیقه در حمام اولتراسونیک در  20مدت آن بهگرفتند. پس از 

شدند تا تعلیق و پراکندگی نانوذرات در  نگهداریدمای اتاق، 

 سوسپانسیون صورت پذیرد.
 

 ،باکتری یحلقمنظور تبهابتدا در این روش، .  هاسازی باکتریآماده

کلونی یک  ،(Fildoplatin Loop) با استفاده از لوپ فیلدوپلاتین
محیط نوترینت براث گار به آت نریتونباکتری از محیط هر دو از 

  ϕ مقادیر پیش ماده  واکنش شیمیایی(g) 

1 O2+1.667 CO2 + 4.667 H 2= CuO + 1.54 N 4N12H6O + 0.2778 C2.3H2)3NO(Cu 
037/3:O2H.32)3NO(Cu  

489/0:4N12H6C  

09/1 O2+1.833 CO2 + 4.833 H 2O + 1.611 N2= 0.5 Cu 4N12H6O + 0.3055 C2.3H2)3NO(Cu 
376/3:O2H.32)3NO(Cu  

598/0:4N12H6C 

 18/1 O2+1.98 CO2 + 5 H 2= Cu + 1.667 N4 N12H6O + 0.33 C2.3H2)3NO(Cu 
801/3:O2H.32)3NO(Cu  

735/0:4N12H6C  

26/1 4N12H6O + 0.016 C2+2 CO2 + 5 H 2= Cu + 1.667 N4 N12H6O + 0.35 C2.3H2)3NO(Cu 
801/3:O2H.32)3NO(Cu 

772/0:4N12H6C  

37/2 4N12H60.326 CO + 2+2 CO2 + 5 H 2= Cu + 1.667 N4 N12H6O + 0.66 C2.3H2)3NO(Cu 
801/3:O2H.32)3NO(Cu  

470/1:4N12H6C  



 روش احتراق در محلول...سنتز نانوذرات اکسید دوظرفیتی مس به 74

 

 1402 ،یک، شمارۀ چهارمسال سی و      مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

 مدتبه یباکتر هایسوسپانسیون و شد منتقل
 با دمای (Incubator shaker) ساعت در شیکر انکوباتور 24
C˚ 37 و دورrpm 200 گذاریگرمخانه (Incubated)  شد. سپس

 یمتکدورت سوسپانسیون باکتریایی، براساس استاندارد 
تنظیم شد که طبق این  (MC Farland standard 0.5) مک فارلند 

 باشدمی CFU/mL 810× 5/1 استاندارد تعداد باکتری برابر با

[23]. 

 
در هر .  تهیه سری رقت براث روشبهآزمون ضدباکتریایی 

های حاوی چاهک-1ر نظر گرفته شد: دگروه  4 ظرف کشت،
های حاوی چاهک-2، در محیط کشت همراه باکترینانوذره به

های چاهک-3، (Blank) بلانک عنوانبهنانوذره و محیط کشت 

 همراه باکتری )کنترل مثبت( وحاوی محیط کشت به
  )کنترل منفی(.های حاوی محیط کشت چاهک-4

نوترینت ) ، محیط کشتهاگروه از چاهک 4در ابتدا به هر  
 سوسپانسیون نانوذرات، سه از هرسپس . شداضافه  (براث

میکروگرم بر  200تا  25/6 هایغلظت سری رقت حاوی 6
 ،پس از آنافزوده شد.  2و  1 گروههای به چاهک ،لیترمیلی

l 10µ های چاهکطور یکسان به به باکتری هایسوسپانسیون از
 .برسد l100µ به هر چاهک تا حجم نهایی افزوده شد 3و  1 گروه

 با دمای خانهگرمدر  ظروف پس از اتمام این مراحل،
-گرمخانهپایان پس از . ندشد نگهداریساعت  24مدت به 37 ℃

 با استفاده ازنانومتر  625طول موج  درجذب هر چاهک  ،گذاری
اندازه ELISA Reader (Awareness start fax 2100)دستگاه 

 .گیری شد
 

 نتایج و بحث

، های ترمودینامیکیبررسی جنبه  .دمای آدیاباتیکه محاسب
یا عدم  فتپیشر همواره راهنمای مطلوبی در راستای بررسی

احتراقی در محلول، یک  سنتزبوده است.  هاواکنشرفت پیش

 اقفرآیند احترحین  ،گرمااگر از اتلاف  باشد.می واکنش گرمازا
 عنوانبه دررو،نظر شود، حداکثر دمای سیستم در حالت بیصرف

ه محاسبه . نحوشوددرنظرگرفته می )adT(سیستم دمای آدیاباتیک 

 شود:محاسبه می (1)هاز رابط، صورت تئوریاین دما به
 
(1)                     ∫ ∑𝐶𝑝(𝑝𝑟𝑜𝑑𝑢𝑐𝑡𝑠)𝑑𝑇

𝑇𝑎𝑑

𝑇0
= ˚

fHΔ- 

 pC ی محصاااولات، ظرفیاات گرمااایی ویژه˚
fH∆  آنتااالپی

 دمای اولیه اساات. 0Tدمای آدیاباتیک و  adTاسااتاندارد واکنش، 

را  ϕحسب مقدار  ، دماهای آدیاباتیک محاسبه شده بر  (2)جدول

 دهد. نشان می
 

 ϕ  حسب مقدار دماهای آدیاباتیک محاسبه شده بر  2جدول 

 

ϕ  دمای آدیاباتیک(K) 

1 1492 

09/1 1580 

 18/1 1555 

26/1 1539 

37/2 1289 

 

 =09/1با  نمونه مربوط به ،بیشااترین مقدار دمای آدیاباتیک 

ϕ شد چ می سایر واکنش  آنتالپی این واکنش  را کهبا سبت به  ،  هان
ست منفی سوخت  افزایش یا کاهش با .تر ا صرفی  میزان  دمای ، م

 این نکته ضروریتوجه به  .کندپیدا میکاهش سیستم آدیاباتیک 

 بیشااتر تئوری همواره از حالت عملیآدیاباتیک  یدما ساات کها
موجب  حین احتراق، چرا که خروج محصااولات گازی  ؛اساات

  .خواهد شد واکنشحاصل از گرمای  انتقال و اتلاف
 

ه پراش اشعآنالیز   .(XRD)تحلیل نتایج آنالیز پراش پرتو ایکس
فرد هر ماده، امکان بهبا استفاده از الگوی تفرق منحصر ،ایکس

نماید. نتایج این شناسایی ترکیب محصولات سنتز را فراهم می
دست آمده تفرق بهه برحسب زاوی صورت شدت پیکبهآزمون 

است. هر  تحلیل شده HighScore Plusافزار و با استفاده از نرم

 Joint committee on powder)استاندارد هایکارتبا  الگو

diffraction standards) JCPDS (، 1548-048-00های )شماره
، CuOترتیب مربوط به ( به0836-004-00( و )00-005-0667)

O2Cu  وCu (1)شود. شکل خالص کریستالی تطابق داده می ،
دهد. فازهای هر نمونه را نشان می ایکسه پراش اشعالگوهای 

CuO ،O2Cu  وCu گذاری علامت▼و  ○، ●ترتیب با علائم به

 اند.شده
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 .37/2 و 26/1، 18/1، 09/1، 1برابر با ϕ 1محصولات سنتز در نسبت ایکس ه الگوهای پراش اشع 1 شکل

 

صورت به ،فازهای موجود در هر ترکیب نسبت چنینهم 
با  ،طور که مشخص استهمان. دست آمده استبه (3)جدول 
احیایی شده و ترکیب فازهای  ابتدا شرایط واکنش ϕافزایش 

 ،ϕ=26/1رود. با رسیدن به می فلزی شده به سمت مسسنتز
. با این حال در ترکیب مشاهده شدفلزی  مسفاز بیشترین میزان 

دلیل افزایش میزان سوخت به این نسبت،افزایش بیشتر با 

سرعت  ،در سیستم، دمای آدیاباتیک و در نتیجه آنمانده باقی
ماندن مس  یابد. بنابراین زمان باقیهای احتراق کاهش میواکنش

 O2Cuدر دمای بالا افزایش یافته و احتمال اکسیداسیون آن به فاز 

ممکن است این پرسش ایجاد شود که چرا  .وجود خواهد داشت

-واکنشمربوط به  ϕ ترتیب نسبتکه به- ϕ=09/1و  18/1در 

دو فاز، این جای به -باشندمی Cuو  O2Cuهای استوکیومتری 
؟ پاسخ حاصل شده است Cuو  CuO ،Cu2Oترکیبی از سه فاز 

پیش  ،مرتبط با تبخیر بخشی از سوخت در سیستم ،به این سوال
از احتراق بوده که در این حالت، شرایط از مقدار مورد انتظار 

در ترکیب مشاهده خواهد  CuOتر شده و لذا مقادیری از اکسیدی

باید  ،CuOبرای سنتز  توان نتیجه گرفت کهشد. در نهایت می
 طور تقریبیبه ϕ=1نمونه  چراکه قرار داد 1را برابر با  ϕمقدار 

  باشد.می CuO دارای بیشترین مقدار فاز
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 ترکیب فازهای موجود در هر نمونه 3جدول 

ϕ ترکیب فازها 

1 CuO 

09/1 + Cu O2Cu + )غالب( CuO  

18/1 O + Cu2CuO + Cu 

26/1 O2Cu + )غالب( Cu  

  O + Cu + CuO2Cu )ناچیز( 37/2
 

  .(DLS) پراش نور دینامیک کمکبهابعاد ذرات گیری اندازه
-مهم را بهه دو نتیجهای سنتزشده ذرات پودر نمونه گیریاندازه

توانند نانوذره های سنتزشده میکه آیا نمونهاولاً آن .دهددست می
بر ابعاد ذرات حاصل از سنتز  ،ϕو ثانیاً آیا پارامتر  ؟تلقی شوند

در  ها،برای تمامی نمونه ذراته انداز میانگین ؟است رگذاتأثیر
دست آمده در مطابق نتایج به نمایش داده شده است.( 4)جدول 

و  ϕ=1این بخش، کوچکترین اندازه ذرات متعلق به نمونه با 
باشد. میϕ =18/1به نمونه چندفازی با بزرگترین آن مربوط

، اندازه ذرات در ابتدا ϕشود که با افزایش چنین مشاهده میهم

کند. در واقع با افزایش میزان مس میافزایش و سپس کاهش پیدا 
به  ϕ=18/1در محصولات، اندازه ذرات افزایش یافته که در 

، با تشکیل ϕ=26/1و  37/2حداکثر مقدار خود رسیده و در 
O2Cu کند. علت این امر نقطه ذوب پایین دوباره کاهش پیدا می

توان انتظار داشت رشد ذرات مس حین احتراق، مس بوده که می
 از فازهای اکسیدی ترغیب شود.بیش 

 

 پراش نور دینامیک کمکبهنتایج آنالیز اندازه ذرات  4جدول 

  

ϕ  میانگین( اندازه ذراتnm) 

1 8/25 

09/1 7/38 

 18/1 2/42 

26/1 7/35 

37/2 2/36 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 

 
 
 

 
 
 

 
 .37/2و  26/1، 18/1، 09/1، 1برابر با ϕ 1محصولات سنتز در نسبت  الکترونی روبشی نشر میدانیمیکروسکوپ تصاویر  2شکل 

 



 77 ملائیمحمدحسن  -مریم مقدم متین -سیدعبدالکریم سجادی -مصطفی میرجلیلی -وصال هلالی

 

مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  2140 ،یک، شمارۀ چهارمسال سی و        

 

میکروسکوپ الکترونی روبشی نشر تصاویر حاصل از آنالیز 
میکروسکوپ الکترونی ، تصاویر (2)شکل  (.FE-SEM) میدانی

بعد از  ϕ=1دهد. تصویر نمونه با را نشان می روبشی نشر میدانی

ساب ها بدون نرمساب تهیه شده است و تصاویر مابقی نمونهنرم
شدن آورده شده است. همانطور که مشخص است این نمونه تنها 
از یک فاز تشکیل شده است و دارای ریزساختار کروی و ریزدانه 

، 37/2و  26/1، 18/1 برابر با ϕها با باشد. در سایر نمونهمی
رود مس فلزی که احتمال می-صورت زمینه پیوسته ریزساختار به

صورت کلوخه شده روی این بوده و اکسیدهای مس به -باشد

، ϕشود که با افزایش اند. همچنین مشاهده میزمینه، پراکنده شده
 ها کاهش یافته است.میزان تخلخل در نمونه

 
غلظت مهاری حداقل صورت به نتایج آزمون ضدباکتریایی

(MIC(Minimum Inhibitory Concentration)).   یکی از
تهیه سری  روشبههای گزارش نتایج آزمون ضدباکتریایی شیوه
 MICباشد. می (MIC)غلظت مهاری حداقل ه براث، محاسب رقت

ی باکتری هیچ رشدغلظتی از نانوذرات که در آن حداقل  عنوانبه
برای هر سه سوسپانسیون و  ،MICشود. نتایج ، تعریف میندارد

گزارش شده  (5)صورت جدولدر برابر هر دو گونه باکتریایی به
 است.

 

و  DMSOدر آب،  ϕ=1نمونه با های سوسپانسیون MICمقادیر   5جدول 

  S. aureus و E. coli  های باکتریایینوترینت براث در برابر گونه

MIC باکتریاییهای گونه 
CuO-W CuO-D CuO-Br 

218 229 105 E. coli 

593 623 242 S. aureus 

 
ست     ،در تمامی موارد ،همانگونه که از نتایج این آزمون پیدا

هار   CuO نانوذرات  ند نمودهقدرتمندتر عمل     E. coliدر م  که  ا

 دو گونه سااااختار سااالولی این  تفاوت  دلیل  به  احتمالاً  این امر
  .[24,25] باشدمی اییباکتری
رود که تفاوت نتایج آزمون ضدباکتریایی این سه  احتمال می 

سیون، به میزان پراکنده      سپان سازی نانوذرات در هر محلول  سو
که        فت  ید گ با ندگی برگردد. در واقع  نانوذرات در  بهتر  پراک
سیاری از تحقیقات و مطالعات، به   ونفع خاصیت ضدباکتریایی   ب

  سااازیپراکندهمیزان که را زی ؛بوده اسااتقدرت مهار نانوذرات 

 . [26,27] گذار استتأثیرباکتری  با هاآنکنش برهم بر ،نانوذرات

بیش از آب و  DMSOپراکندگی نانوذرات اکسید مس در  
 رود کهلذا انتظار می ؛باشد( میآبی ۀپای محلول) نوترینت براث

سازی بهتری دیگر پراکنده این ترکیب آلی نسبت به دو محلول
سمّیت  ،نیز بیان شد پیشترایجاد نماید. با این حال همانطور که 

که این  نمودایجاب  ،های باکتریاییاین محلول برای سلول
درصد رقیق شود. بنابراین در این  5/0پانسیون به کمتر از سسو

در این  ذرات گی، پراکندDMSOدلیل رقتّ بالای حالت به
های حاوی آب و نوترینت براث با سوسپانسیون سوسپانسیون

بین سوسپانسیون آب و  مقایسه. تفاوت چندانی نخواهد داشت
نوترینت در ذرات  سازیهمیزان پراکندنوترینت براث نشان داد که 

بهترین محلول برای بنابراین  از آب بوده است. تربراث بیش
ها، ترین آنسازی نانوذرات، نوترینت براث و ضعیفپراکنده

DMSO باکتریایی(ه )در برابر هر دو گون تشخیص داده شد. 
توان احتمال داد که مهار بیشتر باکتری توسط می ترتیببدین

مرتبط  هادر این سوسپانسیون هابهتر آنسازی پراکنده به نانوذرات
 .[22,28] باشد

 

 گیرینتیجه

 CuO( بر سنتز نانوذرات ϕنسبت سوخت ) تأثیردر این پژوهش، 
تترامین احتراق در محلول با استفاده از سوخت هگزامتیلن روشبه

نمونه با بیشترین میزان بررسی شد. سپس ، 1<و  1برابر با  ϕدر 
CuO کروی برای  ریزساختاردانه و ی در ترکیب، ریزترین اندازه

ی مهاراثرات  پس از آن .انجام آزمون ضدباکتریایی انتخاب شد
در سه  ،های باکتریایی مختلفگونهرشد  بر ،این نمونه

مورد مطالعه قرار داده شد. نتایج نشان داد که با سوسپانسیون 
-احیایی شده و فاز مس فلزی تولید می ،ابتدا شرایط ϕ افزایش

دلیل کاهش به ،ϕ=26/1بیشتر از  هایدر نسبتبا این حال  .شود
ها، مس فلزی اکسید دمای آدیاباتیک سیستم و کُند شدن واکنش

نتایج کند. در سیستم افزایش پیدا می O2Cuشده و میزان فاز 
ابعاد ه تمامی ذرات در گسترگیری اندازه ذرات نشان داد که اندازه

ذرات  یابتدا اندازه ،ϕنانومتری قرار داشته لیکن با افزایش 
میزان مس فلزی  اکند. این امر بافزایش و سپس کاهش پیدا می

چنین هم .مرتبط است نهایی محصولات سنتز موجود در ترکیب
 ریزساختارو  کروی، تقریباً خالص CuOنانوذرات  ریزساختار

بنابراین  .پیوسته مشاهده شدهمبه ایزمینه صورتمس فلزی به
صورت ذرات چندفازی به اکسیدهای نانوذرات احتمال دارد که

افزایش چنین هم آمده باشند.وجود به آنه شده روی زمین کلوخه
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ϕ، موجود در ریزساختار محصولات  هایباعث کاهش تخلخل
نشان داد که  ضدباکتریایی آزموننتایج بررسی شده است. 

در مقایسه با  ،های گرم منفیباکتری در مهار CuO نانوذرات
احتمالاً که این امر ند قدرتمندتر عمل نمود گرم مثبتهای گونه

احتمال  ست.اییباکتری دو گونهاین  متفاوتدلیل ساختار سلولی به
در برابر هر دو گونه  CuO-Bرود عملکرد بهتر سوسپانسیون می

سازی بهتر نانوذرات پراکندهباکتریایی گرم مثبت و گرم منفی به 
افزایش  جهتشود بنابراین پیشنهاد می مرتبط باشد. نمونهدر این 

افزودن مواد فعال های باکتریایی، در برابر گونه یقدرت مهار
چنین . همسودمند باشد حاوی نانوذرات سوسپانسیون سطحی به

سازی بیشتر از نوترینت براث هایی که قدرت پراکندهیافتن محلول
 . ودبر قدرت مهار موثر خواهد بداشته باشند 
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