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1- Introduction 

Considering the extraordinary mechanical properties of 
carbon nanotubes and its lubrication ability, a number of 
research works have been carried out to investigate the 
relative properties of copper composites with carbon 
material reinforcement. Guiderdoni and his colleagues 
have studied the hardness, friction and wear of copper 
nanocomposites with reinforcement. Investigated carbon 
nanotube with double wall. It has been observed that the 
hardness of nanocomposites is 50% higher than pure 
copper. A lower friction coefficient at a lower wear rate 
was obtained for nanocomposites by 4 and 20 times, 
respectively, compared to pure copper. The carbon 
materials formed during the tests were mixed with 
mechanical layers, which reduced the wear rate and 
friction coefficient. Lin and his colleagues investigated the 
wear properties of copper composites with carbon 
nanotube reinforcement by conducting wear tests. 
Composites with 10%-15% weight percentage of carbon 
nanotubes can reduce wear rate and friction coefficient. 
After adding carbon nanotube to the composite, the 
amount of plastic deformation decreased during the wear 
test. This research investigated the wear behavior of Cu-
Zn/CNT nanocomposites and the copper-zinc 
nanocomposite was made by powder metallurgy and 
forging process. Wear test based on pin on disc method 
based on G99 standard, friction and wear parameters under 
different loads and also different sliding speed have been 
studied and discussed. The reason for using Cu-5Zn alloy 
is that this alloy is known as gilded brass (with 5% zinc). 
Gilding rice is the most used in the gold and jewelry 
industry for making golden coatings. The malleability of 
this brass is like copper, but its strength is greater; At the 
same time, it has poor machinability. Very little research 
has been done on gilding rice. The aim of this research is 
to improve the mechanical and wear properties of this 
series of copper alloys using carbon nanotubes. 

 

2- Experimental  
In this research, multi-walled carbon nanotubes produced 
by Yoas Nano Company have been used. Cu-5Zn alloy 
powder with a density of about 8.9 grams per cubic 
centimeter and a particle size of about 2-10 micrometers 
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with a purity greater than 99.5%. First, carbon nanotubes 
were dispersed in 500 ml of ethanol. Ultrasonic waves 
were used for homogeneous distribution of carbon 
nanotubes. After adding Cu-5Zn alloy powder into the 
ethanol solution containing carbon nanotubes, it was 
stirred for 30 minutes and then the application of ultrasonic 
waves was stopped and the nanocomposite powder 
solution was dried at 50 degrees Celsius in an oven. Cu-
5Zn alloy powder and carbon nanotubes with different 
weight percentages (0.25, 0.5, 0.75 and 1) were combined 
using ultrasonic waves and ball milling. Then, the mixture 
of copper and carbon nanotubes was pressed and subjected 
to the sintering process. Hydraulic pressure was chosen to 
press 35 tons. The powders were pressed in a mold 
(diameter 30 mm, length 60 mm) and using a pressure of 
400 MPa for 5 minutes. In order to prevent friction during 
the pressing process between the punch and the mold, 
stearic acid was used as a lubricating agent. Pressing was 
done for Cu-5Zn alloy powder samples and all 
nanocomposites with different percentage of carbon 
nanotubes at a pressure of 400 MPa and for 5 minutes. 
When the pressing of the samples was finished, the parts 
were pressed and the nanocomposites were fused through 
a process. Sintering was done in an electric furnace that 
included an alumina tube in a controlled argon atmosphere. 
The selected sintering temperature of the samples was 
done at 850 degrees Celsius for 120 minutes. 

 

3- Results and Discussion 

Figure 1 shows electron microscope images of carbon 

nanotubes before coating and after annealing with nickel. 

As shown in Figure 1-A, the carbon nanotubes are in 

cluster form, and in order to break the clusters, they were 

subjected to ultrasonic waves for 30 minutes in ethanol 

solution. Ultrasonic waves disperse the carbon nanoplates 

inside the ethanol. 

Figure 1-b shows the SEM image of carbon nanotubes 

coated with nickel by electrolysis method, in which nickel 

is coated on the outer walls of carbon nanotubes. The main 

purpose of creating a nickel coating on carbon nanotubes 

is to improve the connection between carbon nanotubes 

and the copper-zinc alloy base. Effective charge transfer 
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from metal substrate to carbon nanotubes creates strong 

nanocomposite and improves mechanical properties. 

 

 
Fig. 1 Scanning electron images of (a) as received and (b) 

nickel coated carbon nanotubes. 

 

Figure 2 shows the coefficient of friction of copper-zinc 

alloy and its nanocomposites at a sliding speed of 0.3 m/s. 

In this test, by increasing the sliding speed, the sliding 

distance of 5940 meters and the load of 5 Newtons were 

kept constant for all wear tests. It was observed that with 

the increase of the sliding speed, the friction coefficient 

increased for all materials, including copper-zinc alloy and 

nanocomposites. The coefficient of friction for the 

nanocomposite with 0.75% by weight of uncoated and 

coated carbon nanotubes increased from 0.15 to 0.25 and 

from 0.21 to 0.32, respectively, when the sliding speed 

changed from 0.3 m/s to 0.9 m/s. 

 

 
Fig 2 Coefficient of friction of uncoated and nickel 

coatedCNTbased copper nanocomposites at sliding speed of 

0.3 m s−1. 

Figure 3 shows the effect of uncoated and nickel-coated carbon 

nanotubes on the wear rate of copper-zinc nanocomposites. 

Figure 4 shows the wear rate of nanocomposites coated with 

carbon nanotubes. In variable loads of 5 newtons and 25 newtons, 

the sliding speed and distance were kept constant with values of 

0.3 m/s and 5940 m, respectively. The estimated wear rate for 

copper-zinc base alloy was 65*10-5 mm3/m3. While for the 

nanocomposite with 0.75% by weight of uncoated carbon 

nanotubes, it was equal to 19*10-5 mm3/m for a load of 5 

Newtons. When the load increases from 5 N to 25 N, the wear 

rate for copper-zinc base alloy is 85*10-5 mm3/m and for 

nanocomposites with 0.75% by weight of carbon nanotubes 

without nickel coating, it is 28*10-5 mm3 /m was obtained. 

 

 
 

Fig 3 Wear rate of uncoatedCNT/Cu nanocomposites at 

fixed sliding speed of 0.3 m s−1. 

 

 

4- Conclusion 

  Copper-zinc nanocomposites reinforced with carbon 

nanotubes coated with nickel and without nickel 

coating were successfully prepared using the primary 

process of powder metallurgy and pressing was used 

as a secondary process. 

 By increasing the content of carbon nanotubes, the 

coefficient of friction of copper-zinc nanocomposites 

reinforced with carbon nanotubes coated with nickel 

and without nickel coating decreased. 

 The decrease in the friction coefficient of copper 

nanocomposites compared to copper-zinc base alloy 

is related to the lubrication effect of carbon 

nanotubes. 

 The amount of wear for both nanocomposites 

reinforced with nickel coating and without coating 

decreased with the increase of carbon nanotubes. The 

low wear rate of these nanocomposites is related to 

the high hardness and the limitation of wax flow by 

carbon nanotubes. 

 With increasing load from 5 newtons to 25 newtons 

and wear speed from 0.3 m/s to 0.9 m/s, the wear rate 

of copper-zinc nanocomposites reinforced with 

carbon nanotubes with nickel coating and without 

coating has increased. 

 Factors such as adhesion, flaking and oxidative wear 

are effective in examining the wear levels of copper-

zinc base alloy and its nanocomposites. 
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ضر، نانوکامپوز   یقیقدر تحقدر تحق  چکیدهچکیده ضر، نانوکامپوزحا در در   ییکربنکربن  ییمورد مطالعه قرار گرفت. نانو لوله هامورد مطالعه قرار گرفت. نانو لوله ها  ییکربنکربن  ییکننده نانو لوله هاکننده نانو لوله ها  یتیتبا فاز تقوبا فاز تقو  ییرورو--مسمس  ییاژیاژآلآل  ینهینهزمزم  ییهاها  یتیتحا

شش ن    شش و با پو شش نهر دو حالت بدون پو شش و با پو ستفاده قرار گرفتند. نانوکامپوز   رویروی--مسمس  یتیتکننده نانوکامپوزکننده نانوکامپوز  یتیتبه عنوان تقوبه عنوان تقو  یکل،یکل،هر دو حالت بدون پو ستفاده قرار گرفتند. نانوکامپوزمورد ا صدها   هاها¬¬یتیتمورد ا صدهابا در    تلفتلفمخمخ  ییبا در

صد وزندرصددد وزن  11--52.052.0))  ییکربنکربن  ییاز نانو لوله هااز نانو لوله ها ستفاده از اموا  ( با اسددتفاده از اموا  ییدر سونلتراسددوناا( با ا سیا آسددیا   یک،یک،لترا سبررسدد  ییشدند. براشدددند. برا  یهیهتهته  ینترینترزز  ی،ی،گلوله اگلوله ا  آ    ییو مورفولوژو مورفولوژ  ییسااتارسددااتار  ییبرر
مس با مس با    ییهاها  یتیتنانوکامپوزنانوکامپوز  یشیشو ساو سا  صطکاکصطکاکهمچون اهمچون ا  ییبر اواصبر اواص  ییکربنکربن  ییاستفاده شد. اثر نانو لوله هااستفاده شد. اثر نانو لوله ها  SEMاز از   ییکربنکربن  یینانو لوله هانانو لوله ها  ییو پراکندگو پراکندگ  هاها¬¬یتیتنانوکامپوزنانوکامپوز

ستاندارد     ستفاده از روش ا ستاندارد ا ستفاده از روش ا س   ASTM-G99ا سبرر ضر     ییبرر ضرشد.  صطکاک نانوکامپوز   یبیبشد.  صطکاک نانوکامپوزا بدون بدون    ییکربنکربن  ییکننده نانو لوله هاکننده نانو لوله ها  یتیتفاز تقوفاز تقو    ییوزنوزن  %%11شده با شده با    یتیتتقوتقو  ییهاها  یتیتا

شش ن    شش و با پو شش نپو شش و با پو سه در مقادر مقا  یکلیکلپو سهی شابه   کردهکرده  یدایداکاهش پکاهش پ  ییرورو--مسمس  یهیهپاپا  یاژیاژآلآلبا با   ی شابهو به طور م کننده نانولوله کننده نانولوله    یتیتتقوتقو  یشیشها با افزاها با افزا  یتیتنانوکامپوزنانوکامپوز  یشیشساسا   یزانیزانمم  ی،ی،و به طور م
ست. پا   یافتهیافتهکاهش کاهش   یزیزنن  ییکربنکربن  ییهاها ست. پاا ضر   یینیینا ضربودن  صطکاک و م   یبیببودن  صطکاک و ما شک   ییکربنکربن  یینانو لوله هانانو لوله ها  یکنوااتیکنواات  ییبه پراکندگبه پراکندگ  یش،یش،ساسا   یزانیزانا شکو ت روانکار از کربن بر روانکار از کربن بر    یهیهلالا  یلیلو ت

 مربوط است.مربوط است.  یشیشمراحل سامراحل سا  ییدر طدر ط  یتیتسطح نانوکامپوزسطح نانوکامپوز  ییرورو
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Investigating the Wear Behavior of Nanocomposite Based on Cu-5Zn  

Alloy Reinforced with Carbon Nanotubes 

 
Mohammad Alipour  

  
Abstract  In the present work we report the development of carbon nanotube reinforced copper-zinc alloy 

nanocomposites. The carbon nanotubes were used in both uncoated and nickel coated conditions to reinforce copper 

matrix. The nanocomposites with different carbon nanotubes (0.25 to 1.0) weight percentage were developed using a 

combination of ultrasonication, ball milling and sintering processes. The developed nanocomposites were subjected to 

microstructural characterization using scanning and transmission electron microscopes to observe the dispersion of 

carbon nanotubes. The effect of carbon nanotubes on friction and wear properties of copper nanocomposites were studied 

using pin on disc testing rig as per ASTM G99 standard. The coefficient of friction of both 1 wt% uncoated and nickel 

coated carbon nanotubes reinforced nanocomposites was found when compared to copper-zinc alloy. Similarly the wear 

rate of nanocomposites were found to decrease with the incoporation of carbon nanotubes. The low coefficient of friction 

and wear rate were attributed to uniform dispersion of carbon nanotubes and formation of carbonaceous layer on the 

surface of nanocomposites during dry sliding wear.  
 

Key Words  Carbon Nanotubes, Copper, Friction and wear, Nanocomposites. 
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 .145، چهارسال سی و چهار، شمارۀ      نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 مقدمه 
 مهندسان و دانشمندان از بسیاری تمرکز و توجه مواد، نانو حوزه
 ترتیب به این به. است کرده معطوف اود به جهان سراسر در را

 اواص دارند بالایی پذیری انعطاف مواد این اینکه به توجه با
. دهند می نشان اود از را جدید نانویی  مواد سنتز جهت ممتازی
. [1,2] دارند نانومتر 100 از کوچکتر ذرات ابعاد سااتار نانو مواد

. است گرفته قرار بررسی مورد کربنی های نانولوله پژوهش این در
 NEC شرکت از( SumioIijima)سامیو لیجیما  ،1991سال در

 مطالعات. کرد گزارش را شکل سوزنی سااتارکربن سنتز

 هر که داد نشان سوزنی سااتار روی بر الکترونی میکروسکوپ
 2- 50 بین آنها تعداد که است گرافیتی هایلوله شامل سوزنها
 گاز با قوس تخلیه از استفاده با گرافیتی هایلوله. است عدد

. کردند رشد منفی الکترود انتهای در هاکربن و شدند سنتز آرگون
 قطر با لوله شکل به گرافنی ورقه صورت به کربن هاینانولوله
 به کربنی هایلوله نانو معمولا . [6-3] اند شده تشکیل نانومتری

( SWCNTs) دیواره تک های لوله نانو: شوند می یافت شکل دو
 دیواره چند های لوله نانو و است دیواره تک ای لوله شکل به که
(MWCNTs :)تک لوله نانو دور به اضافی گرافن لایه دارای که 

 ایالعاده فوق استحکام دارای کربنی های لوله نانو. هستند دیواره
 ظرفیت افزایش در که باشندمی TPa  1یانگ مدول و GPa  63از

 آن الکتریکی ظرفیت و عمر طول. هستند مفید زمینه بار تحمل
 حاضر حال در که است مس فلز از بیشتر برابر 1000 حدود
 به توجه با .[8-6] دارد الکترونیکی صنایع در زیادی کاربرد
 را آن ها،کامپوزیت در کربنی های لوله نانو گسترده هایقابلیت
 سااته پذیر امکان حرارتی و الکتریکی مکانیکی، کاربردهای برای
 [12] همکارانش و (Sammalkorpi) سامال کرپی. [13-9] است
 پیوستگی، نظریه و مولکولی دینامیک سازی شبیه از استفاده با

 کششی استحکام و یانگ مدول در نقص به مربوط های¬حفره
 کربنی های لوله نانو کاربرد. کردند بررسی را کربن های لوله نانو
 بهبود به توجه با و هانانوکامپوزیت در کننده تقویت فاز عنوان به

 از زیادی توجه ها،کامپوزیت چقرمگی و استحکام سختی،
 مورد فلزی های زمینه. است نموده جلب اود به را دانشمندان
 نیکل ،[18] منیزیم [17-14] مس و آلومینیوم از عبارتند استفاده

 از مختلفی هایروش با هانانوکامپوزیت این .[20] تیتانیم و [19]
 دهی رسو  حرارتی، اسپری گری، پودر،ریخته متالورژی جمله

 [21] همکارانش و (Wu)وو. [20] اندشده سااته الکتریکی

 جامد نیمه پودر روش با را AA 6061/CNT هایکامپوزیت
 پراکندگی. کردند تهیه کربنی هاینانولوله پراکندگی بهبود جهت
 مکانیکی آلیاژسازی زمان مدت به وابسته کربنی هاینانولوله

 قابلیت کاهش و Al4C3 تشکیل وجود، این با اما. است
 همکارانش و Chen. کردند مشاهده را کامپوزیت پذیریانعطاف

 پودر متالوژی روش از استفاده با Cu/CNT هایکامپوزیت [22]

. کردند تهیه نیکل پوشش با کربنی های نانولوله کننده تقویت و
 نانو حجمی کسر افزایش با Cu/CNT های¬کامپوزیت سختی
 همکارانش و (Bakshi) باکشی .یافت افزایش کربنی های لوله

 اسپری روش از استفاده با Al-Si/MWCNT نانوکامپوزیت [23]
 سااتار تعیین روش از استفاده با  آنها. نمودند تهیه سرد گاز

 برای  GPa 120-40محدوده در که الاستیک مدول نانویی،
 سطوح و میکرون 500 ضخامت به پوشش با نامبرده کامپوزیت
 تهیه مس زمینه در کربنی های لوله نانو از یکنوااتی شکسته
 تخلل با هایی مکان به مربوط کمتر مدول تحقیق این در. کردند

. باشد می زیاد سیلسیم با هایی مکان به مربوط بالا مدول و زیاد
Chen کامپوزیت [24] همکارانش وNi/CNT از استفاده با را 
 بررسی مورد را آن سایشی اواص و نموده تهیه الکترولیز روش

 10 از بار افزایش با اصطکاک ضریب در کاهشی و دادند قرار
 برای پودر متالورژی روش. کردند مشاهده نیوتن 30 به نیوتن
 نانو با پودرفلز سازی¬آماده و مخلوط با هانانوکامپوزیت تهیه
 از لزوم صورت ودر آن سازی فشرده با و کرینی هایلوله

 برالاف. شد استفاده آهنگری یا اکستروژن مانند ثانویه فرایندهای
 متفاوتی مزایای دارای پودر متالورژی تولید، های¬تکنیک سایر
 اشکال تولید تولید، بالای سرعت کاری، ماشین حذف مانند

 حاضر حال در. باشد می ترکیبات در گسترده تغییرات و پیچیده
 و گرافیت جمله از کربنی مواد برای ای¬زمینه عنوان به مس

 اود مواد عنوان به کربنی هاینانولوله و شده برده کار به گرافن
 هدایت سبب عمدتا امر این. شوند می داده ترجیح کارروان

 فلز برای پایین اصطکاک ضریب و بالای حرارتی و الکتریکی

 بسیاری. باشدمی هانانولوله روانکاری قابلیت بدلیل که شده مس
 .[25] اندشده تهیه پودر متالورژی روش با ها¬کامپوزیت این از

 هاینانولوله العاده فوق مکانیکی اواص گرفتن نظر در با 

 برای تحقیقاتی کارهای از تعدادی آن، روانکاری توانایی و کربنی
 کربنی مواد کننده تقویت با مس کامپوزیت نسبی اواص بررسی
 [26] همکارانش و (Guiderdoni) گویدردونی.است شده انجام
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 تقویت با را مس های نانوکامپوزیت سایش و اصطکاک سختی،
 مشاهده. کردند بررسی جداره دو دیواره با کربنی نانولوله کننده
 االص مس از بیشتر %50 ها نانوکامپوزیت سختی که است شده

 به سایش تر¬پایین سرعت در تر پایین اصطکاک ضریب. است
 برای االص مس به نسبت ترتیب به برابر 20 و 4 ترتیب

 طول در شده تشکیل کربنی مواد. آمد بدست ها نانوکامپوزیت

 کاهش باعث که شده مخلوط مکانیکی هایلایه با هاآزمایش
 همکارانش و Lin. است شده اصطکاک ضریب و سایش سرعت

 نانو کننده تقویت با مس های¬کامپوزیت سایشی اواص [27]

. کردند بررسی را سایش آزمایش انجام با کربنی لوله
 تواندمی کربنی نانولوله وزنی درصد %15-%10 با هایکامپوزیت

 کردن اضافه از بعد. دهد کاهش را اصطکاک ضریب و سایش نرخ
 طی در پلاستیک شکل تغییر میزان کامپوزیت، به کربنی نانولوله
 میزان لغزش، سرعت افزایش با. یافت کاهش سایش آزمون
 سطح روی بر روانکاری کربن فیلم تشکیل به توجه با سایش

 همکارانش و (Huang) هانگ دیگری کار در. یابد می کاهش
 در نانومتری کننده تقویت با هاکامپوزیت سایشی اواص [28]
 تقویت  با مس زمینه سایش میزان که کردند بررسی را مس زمینه

. باشد می کمتر االص مس به نسبت ،%90 کربن لوله نانو کننده
 سایش سطح روی جامد کننده روان فیلم  گیری شکل به این

 های نانولوله سایش، آزمون طول در. شود می مربوط کامپوزیت
 یک سایش سطح روی بر سپس و شده جدا مس زمینه از کربن
 تقویتی رفتار به توجه با. دهند¬می تشکیل جامد کننده روان لایه
 رفتار بررسی به تحقیق این کربنی، های¬لوله نانو روانکاری و

 و است پردااته Cu-Zn/CNT های نانوکامپوزیت سایشی
 آهنگری فرایند و پودر متالوژی روش با روی-مس نانوکامپوزیت

 بر دیسک روی بر پین روش اساس بر سایش آزمون. شد سااته
 بارهای در سایش و اصطکاک پارامترهای ،G99 استاندارد اساس
 بحث و مطالعه مورد متفاوت لغزش سرعت همچنین و مختلف
 .است گرفته قرار
برنج این آلیاژ معروف به ، Cu-5Znدلیل استفاده از آلیاژ  

 یشترینب ی. برنج طلاکاری( می باشددرصد رو 0)با  یطلاکار
 یهاساات روکش یبرا یکاربرد را در صنعت طلا و جواهرساز

برنج مانند مس است اما  ینا یریپذرنگ دارد. شکل ییطلا
 یفیضع یکارینماش یتاست؛ در ضمن قابل یشتراستحکام آن ب

تحقیقات ایلی کمی بر روی برنج طلاکاری انجام شده  دارد.
است. هدف از این پژوهش بهبود اواص مکانیکی و سایشی این 

 ز نانولوله های کربنی می باشد.سری از آلیاژهای مس با استفاده ا

 

 روش تحقیق 
 هامواد و روش

 30-50 اارجی قطر میکرومتر، 5-10 طول با کربنی های لوله نانو
 با که%  95 <الوص و نانومتر 5-10 داالی قطر نانومتر،
 مورد بودند شده تهیه شیمیایی رسو  بخار  (CVD)روش
درصد  90ترکیب روی با -مسآلیاژی  پودر. قرارگرفتند استفاده
 درصد و میکرومتر 2-10 ذرات اندازه ،درصد روی 0مس و 
 Chemie. Pvt. Ltd. India   شرکت از %99.5 <الوص
 اثر در که ها کلواه تشکیل از جلوگیری برای. شد اریداری
 30 مدت به محلول آید، می وجود به کربنی های لوله نانو تجمع
 داده قرار آلتراسونیک اموا  معرض در اتانول محلول در دقیقه
-الاصه. شدند تهیه نیکل از پوششی با کربنی های¬لوله نانو. شد
 از شروع برای. است زیر شرح به شده ارائه فرایندهای از ای

 پوشش. شد استفاده سطح اصلاح جهت  HNO3 (%68)محلول
 بود مختلف هاینمک حاوی که نیکل حمام در نیکل الکتریکی

 پوشش بدون کربنی های لوله نانو. شد انجام دقیقه 30 حدود در
 اموا  تحت اتانول محلول در روی-مس پودر با نیکل پوشش با و

 نانوکامپوزیت دوغا  دقیقه 60 از بعد. شدند زده هم آلتراسونیک
. شد اشک سانتیگراد درجه 50 دمای در کوره داال در

 بدون کربنی های نانولوله از متفاوتی هایغلظت با هاکامپوزیت
 فرآیند تحت( 1 و 0.75 ،0.5 ،0.25) نیکل پوشش با و پوشش
 گلوله از که گرفتند قرارتحت اتمسفر گاز آرگون  مکانیکی آسیا 
. شد استفاده هانمونه کردن  آسیا برای فولادی زنگ ضد

 گلوله نسبت:از عبارتند ایگلوله آسیا  برای انتخابی پارامترهای
 .دقیقه 60 زمان و دقیقه بر دور 200 سرعت ،1 به 10 پودر به

مان  در  یا  ز نه  کردن  آسددد فه  یک  ها،  نمو ناو   وق  5 مت
قه  قه  15هر در ایدقی  سدددرد جوش از جلوگیری منظور به   دقی

 سددرد سددازی فشددرده. شددد اعمال پودرها دمای افزایش و ذرات
ستفاده  با شده  مخلوط پودرهای ستگاه  از ا  با هیدرولیکی پرس د
شار  سکال  400 ف  روی-مس پودر. شد  انجام دقیقه 5 برای مگاپا

 در زینتر فرآیند  تحت ( شدددده آماده  های نمونه ) نانوکامپوزیت    و
 120 مدت  به  سدددانتیگراد درجه  850 دمای  در الکتریکی کوره
 بعد هانمونه سپس . گرفتند قرار شده،  کنترل اتمسفر  تحت دقیقه

 قرار  آهنگری فرایند تحت و شددده اار  کوره از زینتر اتمام از
 تا  ،در دمای محیط هانمونه روی بر جانبی فشددار اعمال. گرفتند
ستوانه    .داشت  ادامه مترمیلی 8 ضخامتی  به دستیابی  نمونه اولیه ا



 ...تقویت شده Cu-0Znبررسی رفتار سایشی نانوکامپوزیت زمینه آلیاژ  6

 

 

 .145، چهارسال سی و چهار، شمارۀ      نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

میلی متر می باشد که بعد از  20میلی متر و ارتفاع  15ای به قطر 
ضخامت حدود    شار جانبی به  میلی متر و طول حدود  8اعمال ف

 میلی متر می رسد. 30

 
 مشخصات و آزمون

 در نیکل پوشش بدون و پوشش با کربنی هایلوله نانو پراکندگی

 SEM های میکروسددکوپ از اسددتفاده با روی-آلیاژی مس زمینه
.  گرفت قرار بررسی مورد SEM-TESCAN MIRA3-FEGمدل 
 آزمون با نانوکامپوزیت روی بر کربنی هاینانولوله افزایش اثرات

 اساس  بر دیسک  روی بر  پین روش از استفاده  با لغزشی  سایش 
  سددایش هایآزمون. شددد مطالعه ASTM G99 اسددتاندارد روش

حت  لغزشدددی جه ) محیطی شدددرایط ت جه  24 حرارت در  در
 0.9 تا 0.3 از متغیر لغزش سددرعت با( ٪50 رطوبت سددانتیگراد،

سافت  برای ثانیه بر متر شی  م و  0و تحت بارهای  متر 5940 لغز
ستفاده  با ها نمونه سایش  میزان ضمن،  در. شد  انجام نیوتن 0.   ا

 قرار ارزیابی  مورد مختلف شدددرایط در ها  نمونه  وزن کاهش  از
 .گرفت

 نتایج و بحث

 ساختاریریزمطالعات 
 های لوله نانو الکترونی میکروسددکوپ تصدداویر (1) شددکل در

 داده نشددان نیکل با دهیو بعد از ژوشددش پوشددشدد از قبل کربنی
 نانو است،  شده  داده نشان  (الف-1) شکل  در که همانطور. است 
له  ند  قرار ای اوشددده فرم در کربنی های  لو  منظور به  و دار

ستن    شه  شک  تحت اتانول، محلول در دقیقه 30 مدت به ها، او
یک  اموا  ند  قرار اولتراسدددون یک  اموا . گرفت   باعث   آلتراسدددون

 .شوند می اتانول داال در کربنی های نانولوه پراکندگی

صویر  ( -1) شکل   شش  کربنی های نانولوله از SEM ت  پو
 آن در که دهدمی نشددان را الکترولیز روش با نیکل با شددده داده
 پوشدددیده  های کربنی نانولوله   اارجی  های  دیواره روی بر نیکل 

 نانولوله روی بر نیکل پوشددش ایجاد اصددلی هدف. اسددت شددده
آلیاژ  زمینه و کربنی های نانولوله بین اتصدددال بهبود کربنی، های
 های  نانولوله   به  فلز زمینه  از موثر بار  انتقال . اسدددت روی-مس
 مکانیکی  اواص بهبود و قوی نانوکامپوزیت    ایجاد  باعث   کربنی
 انتقال برای زمینه  با کربنی های نانولوله اسددت لازم. شددود می
 تر زاویه  این، بر علاوه. باشدددند   داشدددته  اوبی پیوند  بار،  بهتر

 فلز با دهی پوشددش با زمینه و کربنی هاینانولوله بین شددوندگی
کل  فت    بهبود نی جاردین  .یا کاران  و ((Dujardin)) دو  [29] هم

 کشددش شددوندگی تر زاویه برای کننده تعیین عامل که دریافتند

 .است سطحی

 

 
 

 
 

  ( پوشش داده شده)های کربنی پایه و الف( نانو لوله) :الکترونیهای میکروسکوپ عکس  1شکل 

 

 

  



 7 محمد علی پور

 

 

.145، چهارسال سی و چهار، شمارۀ      نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

 مطالعه ضرایب اصطکاک
 اثر تقویت کننده

 پوشش با کربنی های نانولوله متفاوت مقدار اثر (.) شکل 

 هاینانوکامپوزیت اصطکاک ضرایب روی بر آن بدون و نیکل

 مقدار و لغزشی مسافت اینجا در. است شده داده نشان روی-مس

. شد انتخا  نیوتن 5 و متر 5940 ترتیب به اعمالی نیروی

 هایلوله نانو با هانانوکامپوزیت که است آن از حاکی مشاهدات

-آلیاژ پایه مس با مقایسه در نیکل پوشش و پوشش بدون کربنی

 .دارد کمتری اصطکاک ضریب روی

 نانو وزنی درصد 1 با کامپوزیت اصطکاک ضریب در کاهش 

 با مقایسه در نیکل پوشش  با و نیکل پوشش بدون کربنی لوله

 عمدتا این و آمد بدست%  70.83 و%  60.41 ترتیب به آلیاژ پایه

 نانو. باشد می کربنی های لوله نانو یکنواات پراکندگی دلیل به

 پراکنده پرس عملیات ااطر به  همگن صورت به کربنی هایلوله

 هایکلواه شکستن موجب پرس فرایند کهجایی آن از. اندشده

 در کربنی هایلوله نانو نتیجه در است شده کربنی هایلوله نانو

 کاهش ضمن در. اندشده پراکنده یکنواات صورتبه مس زمینه

 مقایسه در روی-مس هاینانوکامپوزیت در اصطکاک ضریب در

 وجود علتبه روانکاری به منجر عمدتاروی پایه -مس با

 نانو سایشی آزمون طول در. است شده کربنی هاینانولوله

 مقدار. است بوده دیسک  مقطع سطح با تماس در کربنی هایلوله

 نانو درصد به بستگی کربن هاینانولوله بر مبتنی روانکاری لایه

 نانو درصد افزایش با روانکاری لایه مقدار. دارد کربنی هایلوله

 کمترین بنابراین. یابد می افزایش هانانوکامپوزیت در کربنی لوله

 درصد مقدار بیشترین با هانانوکامپوزیت برای اصطکاک ضریب

 در. است شده مشاهده( درصد 0.75) کربنی های¬لوله نانو وزنی

ها دانه چسبندگی میزان و بوده بالا امیری کرنش میزان ،آلیاژ پایه

 اصطکاک ضریب رفتن بالا موجب که بوده بالا دیسک سطح با

همچنین نشان می دهد که  (.) شکل. است شده آلیاژ پایه برای

 نانولوله وزنی درصد 1 با نانوکامپوزیت در اصطکاک ضریب

. ثابت بوده است درصد نانولوله کربنی5270نسبت به  کربنی

 با شده تقویت نانوکامپوزیت در این پدیده احتمالی علت توانمی

 در کربنی هایلوله نانو تجمع را کربنی لوله نانو وزنی درصد 1

 .[30,31] دانست مربوطه روانکاری اثر کاهش و زمینه
 

 

 
 

های پوشش ضریب اصطکاک نانوکامپوزیت تقویت شده با نانو لوله  .شکل 

 متر بر ثانیه 0.3داده شده با نیکل و بدون نیکل در سرعت سایش 

 
 اثر سرعت لغزشی

 و روی-آلیاژ مس اصطکاک ضریب (3) و (.) شکل
 بر متر 0.9 و 0.3 لغزش سرعت دو در را آن های نانوکامپوزیت

 از لغزش سرعت افزایش با آزمون این در. دهد می نشان را ثانیه
 5 بار میزان و متر 5940 لغزشی مسافت ثانیه، بر متر 0.9 تا 0.3

 مشاهده .شد داشته نگه ثابت سایشی هایآزمون تمام برای نیوتن
 تمام برای اصطکاک ضریب لغزشی، سرعت افزایش با که شد
 یافته افزایش ها نانوکامپوزیت وروی -مسآلیاژ  جمله از مواد
 وزنی درصد 0.75 با نانوکامپوزیت برای اصطکاک ضریب. است

 0.15 از ترتیب به پوشش با و پوشش بدون کربنی های¬نانولوله
 بر متر  0.3از  لغزش سرعت کهزمانی 0.32 به 0.21 از و 0.25 به

  .یافت افزایش  کرد، تغییر ثانیه بر متر 0.9 به ثانیه
 و آلیاژ پایه در اصطکاک ضریب افزایش احتمالی علت 

 به ثانیه بر متر 0.3 از لغزشی سرعت افزایش با ها نانوکامپوزیت
 سرعت که هنگامی. است اکسیداسیون فرآیند ثانیه، بر متر 0.9

 در دیسک مقطع سطح و نمونه بین دمای یابدمی افزایش لغزش
 در دما افزایش این. یافت اواهد افزایش نیز سایشی آزمون طول
 به منجر تواند می کربنی هایلوله نانو و آلیاژ پایه اتصال محل

 با. شود دیسک مقطع سطح با نمونه تماس سطوح اکسیداسیون
 نمونه سطح روی که اکسیدی لایه سایشی، سرعت افزایش
 در سایش موجب که دارند شکستن به تمایل است، شده تشکیل
 منجر مورد این در قالب پدیده این. شود¬می نانوکامپوزیت بدنه
 شود می بالاتر سایشی سرعت در اصطکاک ضریب افزایش به

 با  که است این اصطکاک ضریب افزایش دوم دلیل [32,33]
 و آلیاژ پایه در مومسایی کرنش لغزشی، سرعت افزایش

 یافته افزایش لغزشی هایآزمون طی در آن های نانوکامپوزیت
 افزایش را مقطع سطح و ها نمونه بین چسبندگی احتمال که است
 کربنی هایلوله نانو حضور سایشی، پایین سرعت در اما. دهد می
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 شد اواهد مومسانی کرنش کاهش موجب هانانوکامپوزیت در
 بالاتر، لغزش سرعت در اما. یابد می کاهش اصطکاک ضریب که

 اواهد افزایش موضعی چسبندگی افزایش با مومسانی کرنش
آلیاژ  در اصطکاک ضریب بیشتر، لغزشی سرعت در بنابراین. یافت
 .[34,35] شودمی بیشتر آن های نانوکامپوزیت و پایه
 

 
 

های پوشش کامپوزیت تقویت شده با نانو لولهنانوضریب اصطکاک   3شکل 

 متر بر ثانیه 0.9داده شده با نیکل و بدون نیکل در سرعت سایش 

 
 سایشیرفتار 

 اثر فاز تقویتی
 نیکل پوشش با و پوشش بدون کربنی نانولوله اثر (7) تا (4) شکل
 نشان را روی-مس زمینه های نانوکامپوزیت سایش میزان روی بر
 با هانانوکامپوزیت سایش سرعت (4) شکل برای. است داده

 بارهای در. دهدمی نشان را شده داده پوشش کربنی هاینانولوله
 با ترتیب به لغزشی فاصله و سرعت نیوتن، 25 و نیوتن 5 متغییر
 سرعت. شد داشته نگه ثابت متر 5940 و ثانیه بر متر 0.3 مقادیر

  m/3mm 5-10*65روی-آلیاژ پایه مس برای تخمینی سایش
 وزنی درصد 0.75 با نانوکامپوزیت برای کهحالی در. آمد بدست
 برای  mm3/m 5-10*19 با برابر پوشش بدون کربنی هایلوله نانو

 نیوتن 25 به نیوتن 5 از بار که هنگامی. آمد بدست نیوتن 5 بار
85*10-روی -آلیاژ پایه مس برای سایش سرعت یابد، می افزایش

 m/3mm 5 نانو وزنی درصد 0.75 با های¬نانوکامپوزیت برای و 

. آمد بدست m/3mm 5-10*28 نیکل پوشش بدون کربنی هایلوله
 هایلوله نانو با هانانوکامپوزیت سایش سرعت (0) شکل کاهش
 و نیوتن 25 , نیوتن 5 بار در را نیکل با شده داده پوشش کربنی

 ثانیه بر متر 0.3 با برابر ترتیب به سایشی فاصله و سایشی سرعت
آلیاژ  برای تخمینی سایش سرعت. است داده نشان متر 5940  و

 برای که حالی در آمد بدست m/3mm5-10*65  روی-پایه مس

 پوشش کربنی هاینانولوله وزنی درصد 0.75 با نانوکامپوزیت

. آمد بدست نیوتن 5 بار برای  3mm 5-10*18/ نیکل با شده داده
 سرعت یافت، افزایش نیوتن 25 تا نیوتن 5 از بار که هنگامی
 در است m/3mm 5-10*85  روی-آلیاژ پایه مس برای سایشی

 0.75 با شده تقویت نانوکامپوزیت برای سایشی سرعت کهحالی
22*10-5  نیکل، پوشش با کربنی هایلوله نانو وزنی درصد

 m/3mm آمد بدست. 

 

 
 

های پوشش داده نرخ سایش نانوکامپوزیت تقویت شده با نانو لوله  4شکل 

 متر بر ثانیه 0.3نشده در سرعت سایش 

 

 
 

های پوشش داده نرخ سایش نانوکامپوزیت تقویت شده با نانو لوله  0شکل 

 متر بر ثانیه 0.3در سرعت سایش  با نیکل دهش
 

 
 

های پوشش داده نرخ سایش نانوکامپوزیت تقویت شده با نانو لوله  6شکل 

 متر بر ثانیه 0.9نشده در سرعت سایش 
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های پوشش داده نرخ سایش نانوکامپوزیت تقویت شده با نانو لوله  7شکل 

 متر بر ثانیه. 0.9شده با نیکل در سرعت سایش 

 

 کربنی، هایلوله نانو بالای سختی علت به این بر علاوه 
. شودیم محدود لغزشی سایش طول در زمینه مومسانی جریان

 کرنش باشد بیشتر کربنی هایلوله نانو مقدار  میزان قدر هرچه
 نانوکامپوزیت در زمینه از مومسانی جریان برای بیشتری برشی
 کربنی های¬لوله نانو از ناشی محدودیت. است لازم آن به مربوط

 روی-آلیاژ پایه مس به نسبت هانانوکامپوزیت چرا که است این
 نانو محتوای افزایش با سایش به مقاومت. دارند کمتری سایش
 می افزایش مس فلز زمینه در آن بهتر پراکندگی و کربنی هایلوله

 کربنی لوله نانو وزنی درصد 1 با درنانوکامپوزیت حال این با. یابد
 یافته جزئی افزایش سایش نرخ نیکل، پوشش با و پوشش بدون
 علت به تواند می ها¬نانوکامپوزیت این سایش نرخ افزایش. است
 شدن ای کلواه. باشد کربنی های نانولوله های¬کلواه ایجاد

 ایجاد روی-مس زمینه در ضعیف ناحیه یک کربنی های نانولوله
 این، بر علاوه. شودمی میکروسختی کاهش موجب که کنند می
 داده افزایش را فلز با فلز تماس کننده، روان کربن لایه وجود عدم
 هایزبری ناکافی، روانکاری لایه و ضعیف سختی علت به و

 منجر که کرده نفوذ نانوکامپوزیت سطح به راحتی به مقطع سطح
 .[30] است شده سایش میزان افزایش به

 
 اثر سرعت لغزشی

 و روی-آلیاژ پایه مس سایش میزان بر لغزشی سرعت اثر
 هایسرعت در (7) و (6) هایشکل در آن های نانوکامپوزیت

 تمام برای. است شده داده نشان ثانیه بر متر 0.9 و 0.3 لغزشی
 با. شد داشته نگه ثابت متر 5940 فاصله لغزشی هایآزمون
 و روی-مس جمله از مواد همه لغزشی سرعت افزایش

 بار برای. شد دیده سایش نرخ در افزایش آن هاینانوکامپوزیت

110*10-روی-آلیاژ پایه مس برای سایشی نرخ بیشترین نیوتن، 5

 m/3mm 5 48*10-سایشی نرخ کمترین کهحالی در شد مشاهده 

 m/3mm 5کربنی لوله نانو درصد 0.75 با نانوکامپوزیت برای 
 بر متر 0.9 سرعت و نیوتن 25 بار برای سایش نرخ. آمد بدست

 در آمد بدستm/3mm 5-10*176  روی-آلیاژ پایه مس برای ثانیه،
 با کربنی لوله نانو درصد 0.75 با نانوکامپوزیت برای کهحالی
 برای. آمد بدست  m/3mm 5-10*72سایشی نرخ نیکل، پوشش

آلیاژ  برای سایش نرخ تر،پایین و بالاتر گذاری بار مقدار دو هر
 نانوکامپوزیت از بیشتر ایملاحظه قابل طور به روی-پایه مس

آلیاژ  برای سایش نرخ که کرد مشاهده توانمی این بر علاوه. بود

 نانو با شده تقویت هاینانوکامپوزیت با مقایسه در روی-پایه مس
 یافته افزایش کلا نیکل پوشش با و پوشش بدون کربنی هایلوله
 در سایش میزان کربنی، هایلوله نانو افزایش به توجه با. است
 .یابد می کاهش روی-آلیاژ پایه مس با مقایسه
 میزان به سایش نرخ که اند¬داده نشان شده انجام تحقیقات 
 و مس روی فشار یا بار اگر بنابراین. است وابسته شده اعمال بار

 سایش نرخ یابد، افزایش نیوتن 25 به نیوتن 5 از ها نانوکامپوزیت
 بالاتر، بار میزان در. یابد می افزایش اطی صورت به نیز

 نانوکامپوزیت و روی-آلیاژ مس سطح به مقطع سطح های¬زبری

 با. شود می مواد حذف سرعت افزایش به منجر که کرده نفوذ ها
آلیاژ پایه  با مقایسه در هانانوکامپوزیت سایش میزان حال این
 کربنی های-لوله نانو وجود علت به که بوده کمتر روی-مس
 روانکاری ااصیت علت به سایش نرخ کاهش موجب که باشدمی
 .است شده مشترک سطح در

 

 آنالیز سطوح سایش
 سایش سطح از SEM تصویر دهنده نشان (15) تا (8) هایشکل

 و مختلف بار دو در آن هاینانوکامپوزیت و روی-آلیاژ پایه مس
 متر 5940 لغزشی فاصله و ثانیه بر متر 0.3 ثابت لغزش سرعت

 روی-آلیاژ پایه مس سطح از SEM تصویر (8) شکل در. است
 تغییر کهحالی در شده دیده نیوتن 5 کم بار در شیارهایی آن در که
 که است شده دیده نیوتن  25بار در شیارهایی با مومسانی توده

 مس سطح در شکست موجب( مومسانی توده) شکل تغییر این
 سایش طی در شده تولید برشی کرنش. است شده بیشتر بار در
 زیر کوچک هاییترک ایجاد باعث و شده منتقل مس سطح به

. است شده روی-آلیاژ پایه مس در کوچک شیارهای و سطحی
 و بوده سایشی جهت با موازی و پیوسته بار دو هر در شیارها
 نرم زمینه به دیسک مقطع سطح سخت هایزبری نفوذ سبب
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 افزایش با. است شده سایش افزایش به منجر که شده روی-مس
 عین در و یافته افزایش سایشی عمق نیوتن، 25 به نیوتن 5 از بار
. شودمی دیده سطح از لایه شدن جدا وسیعی گستره در حال

 هاینانوکامپوزیت از الکترونی میکروسکوپ تصویر ،(9) شکل
 بارهای در را کربنی هایلوله نانو وزنی درصد 0.25 حاوی
 بر متر 0.3 ثابت لغزش سرعت و نیوتن 25 و نیوتن 5 مختلف

 از سایش سطح. دهد¬می نشان متر 5940 لغزش مسافت و ثانیه
 در مومسانی شکل تغییر از کمی مقدار و میکروشیارها
 بارهای در کربنی هایلوله نانو وزنی درصد 0.25 نانوکامپوزیت

 . است شده داده نشان (9) درشکل نیوتن 25 و نیوتن 5

 حاوی هاینانوکامپوزیت یافته سایش سطوح (15) شکل 
 بارهای در نیکل پوشش با کربنی هایلوله نانو وزنی درصد 0.25

 شود می مشاهده. است داده نشان نیوتن 5 و نیوتن 25  مختلف
 پوشش بدون به نسبت نیکل پوشش با هانانوکامپوزیت سطح که

 این. است صاف کاملا کربنی¬لوله نانو کننده تقویت با نیکل

 و نیکل پوشش با ها نانولوله بین مشترک پیوند دلیل به امرعمدتا
 و مومسانی شکل تغییر برابر در مقاومت شدت به که است زمینه

 در این بر علاوه. است داده نشان ازاود را میکروشیارها
 اما شده مشاهده سایشی شیارهای روی،-مس های نانوکامپوزیت

. نیست روی-آلیاژ پایه مس اندازه به شیارها آن عرض و عمق
 مربوط کربنی هایلوله نانو بار انتقال اواص دلیل به عمدتا این
 بر علاوه. است کرده کمک بالاتر بارهای در زمینه به که است

 شکل تغییر محدودیت کربنی، هایلوله نانو محتوای افزایش
 برابر در مقاومت همچنین و یافته افزایش زمینه جریان یا مومسانی
 پیوند وجود علت به تواند می سایشی، آزمون طی در کشش،
 به باتوجه. باشد زمینه و نیکل پوشش با هانانولوله بین مشترک

 در که بوده حداقل هالوله نانو کشش میزان او ، اتصال این
 این از. است شده منعکس ها نانوکامپوزیت صاف نسبتا سطوح

 شیارهای همچون هاییویژگی ها، نانوکامپوزیت سطح در رو
 بارگذاری سطوح از لایه جدایش میزان حداقل و او  پوششی

.[36,37] است شده دیده تر پایین بارهای در

 

 
 

 نیوتن. 25 ( )نیوتن،  5الف( ) :در یرو-مس یهپا یاژآلسطح سایش   8شکل 
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 نیوتن 25 ( )نیوتن،  5الف( )های کربنی پوشش داده نشده در درصد وزنی نانولوله 0.25سطح سایش نانوکامپوزیت با   9شکل 

 

 
 نیوتن 25 ( )نیوتن،  5الف( )های کربنی پوشش داده شده در درصد وزنی نانولوله 0.25سطح سایش نانوکامپوزیت با   15شکل 
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 پوشش با هایی لوله نانو با شده تقویت هاینانوکامپوزیت در 
 در سایشی محصولات که است شده مشاهده 0.75 و 0.25 نیکل

 و روی-آلیاژ پایه مس با مقایسه در شده ذکر هاینانوکامپوزیت

 کمتر بسیار پوشش بدون کربنی هاینانولوله با هایینانوکامپوزیت
 کننده تقویت با مس هاینانوکامپوزیت زیاد سختی به این. است
 . باشدمی مربوط نیکل پوشش با متری نانو

بر روی سطح سایش نمونه تقویت شده با نانولوله های  
 بنابراین. است شده مشاهده کننده روان فیلم تشکیل کربنی
 پوشش با کربنی هایلوله نانو ترکیب که گرفت نتیجه توانمی

آلیاژ  مقایسه در را سایشی مقاومت تواندمی پوشش، بدون و نیکل
 در قوی چسبنده نیروهای .[43-38] دهد افزایش روی-پایه مس
 محصولات و برشی هایناهمواری تشکیل موجب تماس سطوح
 . است شده نانوکامپوزیت دو درهر سایشی
 دو عمدتا هانانوکامپوزیت در سایشی مکانیسم ترتیب بدین 
 که است، پلاستیکی سایش غالب، مکانیزم اولین: هستند نوع

 و چسبنده سایش مکانیزم، دومین و شدن پوسته پوسته شامل
 اکسیدی هایلایه تشکیل و اکسایشی سایش مانند حرارتی

 .باشدمی

 

 
 

های کربنی پوشش سختی نانوکامپوزیت تقویت شده با نانو لوله  11شکل 

 داده شده با نیکل در درصدهای مختلف نانولوله

 

نتایج سختی سنجی نمونه های مختلف را نشان  (11)شکل  
می دهد. همانطور که در شکل مشاهده می کنید با افزایش میزان 

درصد  1 درصد نانولوله های کربنی سختی افزایش یافته است. در

وزنی بدلیل کلواه ای شدن نانولوله های کربنی در سااتار، 
سختی کاهش می یابد. این نتایج کاملا منطبق بر نتایج تست 

 سایش می باشد.

 
 نتیجه گیری
 نتایج بدست آمده به شرح زیر است:نتایج بدست آمده به شرح زیر است:

 هایلوله نانو با شده تقویت روی-مس هاینانوکامپوزیت. 1
 با نیکل، پوشش بدون و نیکل با شده داده پوشش کربنی
 تهیه آمیز موفقیت طور به پودر متالورژی اولیه ازفرآیند استفاده

 .گرفت قرار استفاده مورد ثانویه فرآیند عنوان به پرس و شد

 اصطکاک ضریب کربنی، هایلوله نانو محتوای افزایش با. .
 هایلوله نانو با شده تقویت روی-مس هاینانوکامپوزیت

 کاهش نیکل پوشش بدون و نیکل با شده داده پوشش کربنی
 .یافت

 مقایسه در مس هاینانوکامپوزیت اصطکاک ضریب در کاهش. 3

 هایلوله نانو روانکاری اثر به مربوط روی-آلیاژ پایه مس با
 .باشد می کربنی

 پوشش با شده تقویت نانوکامپوزیت دو هر برای سایش میزان. 4

 کربنی هایلوله نانو میزان افزایش با پوشش، بدون و نیکل
 سختی به ها،نانوکامپوزیت این کم سایش نرخ. کرد پیدا کاهش
 کربنی هایلوله نانو توسط مومسانی جریان محدودیت و بالا

 .شود می مربوط

 0.3 از سایش سرعت و نیوتن 25 به نیوتن 5 از بار افزایش با. 0
 های¬نانوکامپوزیت سایش نرخ ثانیه، بر متر 0.9 به ثانیه بر متر
 نیکل پوشش  با کربنی هایلوله نانو با شده تقویت روی-مس
 .است یافته افزایش پوشش بدون و

 پوسته چسبندگی، مانند عواملی سایش سطوح بررسی در. 6
 و روی-آلیاژ پایه مس در اکسایشی سایش و شدن پوسته

 .است گذار تاثیر آن هاینانوکامپوزیت
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1- Introduction 

Silicon carbide (SiC), despite its excellent tribological 

characteristics and wear resistance in corrosive and harsh 

environments, there are still no significant studies on its 

deposition by thermal spraying. SiC strongly oxidizes and 

decomposes at temperatures of 2400 to 2500℃ (before 

reaching the melting temperature). This feature makes 

silicon carbide coating difficult during thermal spraying. 

One idea for coating the SiC particles by thermal spraying 

process is to protect them with a metal clad. Although 

nickel electroless has been used to increase the wettability 

of carbide nanoparticles in metal matrix composites, so far 

no research has been done on the use of this process to 

produce silicon carbide micron powder coated with nickel 

for thermal spraying. 

The high-velocity oxygen-fuel (HVOF) process is 

commonly used to create metal matrix composite coatings. 

The HVOF process uses the combination of oxygen with 

compressed air along with gas fuel or liquid fuel to create 

temperatures of 2400-3200℃. The special design of the 

chamber has led to the formation of an ultrasonic flame in 

which the injected powders can reach speeds of 700-800 

m/s and form a coating after reaching the substrate. In 

some applications, despite the occurrence of severe 

thermal decomposition, atmospheric plasma spraying 

(APS) process is used to apply composite coatings on 

metal surfaces.  

The aim of this research is to protect silicon carbide 

particles during HVOF and APS processes using SiC 

powder particles coated with nickel. A cobalt-based alloy 

is also added to the SiC(Ni) powder mixture to increase the 

spray ability of the coating. 

 

2- Experimental Study 

The SiC powders had a high purity of 99%, a particle size 

of -45+15 µm and a theoretical density of 3.2 g/cm3. 

Degreasing of the powder was done by ultrasonic cleaning 

in acetone. The powders were sensitized and activated by 

tin chloride (SnCl2) and palladium chloride (PdCl2) 
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solutions, respectively.In order to cover the activated 

powder particles, nickel electroless bath composition 

according to Table 1 was used.Temperature and pH during 

the electroless plating process were 85℃ and 4.5, 

respectively.  

 
Table 1- nickel electroless bath composition 

 

Content Compound 
10 g/l NiSO4.6H2O 

1:1  NaH2PO2 
10 ml/l NaOH 

1:3 C2H8N2 
 
In roughen the powder particles, a solution containing 100 

ml/l HF and 2 g/l NaF was used for 10 minutes.Four 

different samples were coated according to Table 2. 

 
Table 2- coated samples in the nickel electroless bath 

 

Plating time Roughening Sample 
5 min No 1 

10 min No 2 
5 min Yes 3 

10 min Yes 4 
 

The SiC(Ni) powder and 70 vol.% cobalt mixture was 

used for coating by HVOF (JP-5000 torch) and APS (F4 

gun) processes. The substrates used for coating were 

simple carbon steel with a thickness of 10 mm and a 

diameter of 25 mm. 

To identify SiC powder phases, X-ray diffraction 

analysis was performed. The data obtained from XRD 

were analyzed by Xpert high score plus software. 

Metallographic samples were prepared according to 

ASTM E1920. From the morphology and cross section of 

the metallographic samples, scanning electron 

microscopic images using the TESCAN VEGA3 

https://jmme.um.ac.ir/article_44443.html?lang=en
https://mechanic-ferdowsi.um.ac.ir/?lang=en
https://jmme.um.ac.ir/
https://jmme.um.ac.ir/article_44443.html
https://jmme.um.ac.ir/article_44443.html
https://orcid.org/0000-0001-5608-4619
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microscope were prepared. Also, to determine the 

chemical composition of different phases, EDS elemental 

distribution analysis was also performed on the powders. 

The SEM images were used to measure the thickness of 

Ni-P coating created on SiC particles. Hardness test was 

evaluated using a Vickers indenter with a load of 300 g on 

the polished cross-section of the coatings. 

 

3-Result and discussion 
The SEM images of powder morphology of the samples 1 

and 2 are shown in Figure 1. EDS analysis showed that the 

white phases contain 92.9 wt.% of nickel and 1.7 wt.% 

phosphorus.In the sample 1, a significant part of the SiC 

powders do not have a coating. Although with the increase 

of time from 5 to 10 minutes in the sample 2, more nickel 

was deposited from the solution, but a uniform coating was 

not formed on the SiC particles. 

 

 
 

Figure 1- SEM of powder morphology: a) sample 1, b) 

sample 2 

 
SEM images of powder morphology of the samples 3 and 

4 are shown in Figure 2. As can be seen from Figure 2a, a 

continuous Ni-P coating is formed on sample 3 powder. 

Increasing the electroless plating time from 5 to 10 minutes 

has resulted in cracks in the coating (Figure 2b). 

 

 
 

Figure 2- SEM images of powder morphology: a) sample 3, 

b) sample 4 

 
The thickness of the Ni-P coating in sample 3 was 

measured to be about 1 to 3 micrometers (Figure 3). 

Figure 4 shows the image of SiC(Ni)-Co created by the 

HVOF process.The volume percent of SiC particles was 

calculated as 20±3. On the other hand, the SiC particles 

observed in the microstructure have smaller dimensions 

than the original powder, which is due to the thermal 

decomposition of its external surfaces, but due to the high 

speed of the HVOF flame, its central core 

remains.Considering that the amount of SiCin the initial 

composite powder was 30 vol.%, it can be concluded that 

about 10% of it was oxidized or decomposed during the 

HVOF process. However, a significant volume fraction of 

SiC reinforcing particles contributes to the HVOF coating. 
 

 
Figure 3- SEM image of the polished cross-section of 

powder sample 3. 
 

 
Figure 4- Cross section of SiC(Ni)-Co coating created by 

HVOF process (A: SiC) 
 

The cross-sectional hardness of SiC(Ni)-Co coatings 
created by APS and HVOF processes was measured as 
460±30 and 570±40, respectively. The hardness of the 
pure cobalt coating created by the HVOF process was also 
obtained as 480 ± 30.The higher hardness of the composite 
coating by HVOF compared to the pure type is due to the 
SiC reinforcing particles. As a result, the protection of SiC 
particles and its participation in metal-based composite 
coatings has a significant effect on increasing the hardness 
of the coating.For functional evaluation, wear test is 
suggested. 

 

4- Conclusion 

 Roughening of the primary SiC particles and then 

their electroless plating in 5 minutes resulted in the 

continuous Ni-P coating. 

 Ni-P coating led to the protection of SiC particles 

during HVOF spraying, while it was not able to 

protect SiC particles during APS. 

 The hardness of the HVOF-sprayed SiC(Ni)-Co 

coating with a significant contribution of silicon 

carbide led to an increase in hardness by 110 HV0.3 

compared to the APS SiC(Ni)-Co coating with a small 

contribution of silicon carbide.
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 *اولیهبر پودر فسفر -نیکلکاری روکشاز طریق  HVOFو  APSتوسط فرآیندهای  SiC دهیپوشش بررسی قابلیت
 

 (3)مسعود میرجانی        (2)والفیضیاء           (1)پژمان زمانی مقدم

DOI: 10.22067/jmme.2023.81846.1107  

دهیی در مایام الکتیرولی نیکی      میکرومتر و مورفولوژی نامنظم، جهت پوشش 45تا  30با اندازه ذرات  (SiC) کاربید سیلیسیم در این تحقیق، از پودر  چکیده
میورد    SiC ذرات روی Ni-Pالکترولی بر یکنواختی و ضیاامت پوشیش    فرآیندی و زمان دیسطح ذرات در محلول اس یسازخشناستفاده شد. تاثیر پارامترهای 

 (APS) پاشیش پسسیاای اتاسیفری    و (HVOF) اکسیژن سرعت بیا  های پاشش سوختفرآیندتوسط  SiC(Ni)-70vol.%Coپودر کامپوزیتی بررسی قرار گرفت. 
بیه   SiC(Ni) شیده دهی شد. پودر کامپوزیتی از مالوط مکانیکی پودر کبالت با پودر کاربید سیلیسییم روکیش  هایی از جنی فو د ساده کربنی پوششروی زیر یه

نشان دادند که  نتایج شد. بررسی( SEMالکترونی روبشی )های متناظر توسط میکروسکوپ دست آمد. ریزساختار سطح مقطع و مورفولوژی ذرات پودر و پوشش
بیا   Ni-P روکیش پیوسیته و یکنواخیت    تشیکی   منجر بیه  دقیقه  5و زمان الکترولی  HF/NaFسازی ذرات با محلول توسط خشن SiCسازی سطحی پودر آماده

در برابر تجزیه و اکسیداسییون   SiCبه خوبی از ذرات  HVOFروکش الکترولی نیک  طی پاشش مرارتی توسط . شد SiC ذرات رویمیکرومتر  3الی  1ضاامت 
به دلی  دمیای بسییار بیا ی جیت      APS فرآیند در گردید. SiC(Ni)-Coکامپوزیتی  در پوشش SiCو به عنوان یک مام  منجر به قرارگیری و توزیع کرد محافظت 

 ± 0.3HV 30و  570 ± 40مشارکت بسیار کای داشتند. میکرو سیاتی دو پوشیش نیامبرده بیه ترتیی       ریزساختار پوشش در  SiC ذرات ،پسساا و تجزیه مرارتی
 .بود HVOFدر پوشش  SiCگیری شد که این تفاوت ناشی از تاثیر توزیع چشاگیر اندازه 460

 

 .HVOF، APS ،پاشش مرارتی ،Ni-P ،کاربید سیلسیم  ی کلیدیهاهواژ
 

Investigating the Ability of Coating the SiC by APS and HVOF Processes through the Nickel-

Phosphorus Cladding on the Primary Powder 
 

Pejman Zamani Moghadam                      Zia Valefi              Masoud Mirjani 
 

Abstract In this research, silicon carbide (SiC) powder with a particle size of 30 to 45 micrometers and an irregular 
morphology was used for coating in an electroless nickel bath. The effect of particle surface roughening parameters in 
an acidic solution and electroless process time on uniformity and thickness of Ni-P coating on the SiC particles was 
investigated. SiC(Ni)-70vol.%Co blended powder was coated on simple carbon steel substrates by high-velocity oxy-
fuel (HVOF) and atmospheric plasma spraying (APS) processes. The composite powder was obtained from the 
mechanical blending of cobalt powder with coated silicon carbide SiC(Ni) powder. The microstructure and morphology 
of powder particles and corresponding coatings were investigated by scanning electron microscopy (SEM). The results 
showed that the surface preparation of SiC powder by roughening the particles with HF/NaF solution and electroless 
time of 5 minutes led to the formation of a continuous and uniform Ni-P coating with a thickness of 1-3 micrometers on 
the SiC particles. Electroless nickel coating during thermal spraying by HVOF protected SiC particles against 
decomposition and oxidation and as a carrier led to the placement and distribution of SiC in SiC(Ni)-Co composite 
coating. In the APS process, due to the very high temperature of the plasma jet and thermal decomposition, SiC 
particles was insignificantly contributed to the coating microstructure. The micro-hardness of two mentioned coatings 
was measured as 570±40 and 460±30 HV0.3, respectively, and this difference was due to the effect of the significant 
distribution of SiC in the HVOF coating. 
 

Key Words Silicon carbide, Ni-P, Thermal spray, HVOF, APS. 
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 مقدمه
ی کاربید کروم، کاربید تنگستن و های بر پایهپوششامروزه، 

بیشترین استفاده را برای افزایش ساتی و  کاربید سیلیسیم

دارند.  در صنایع ماتلف اجزای فلزی مقاومت به فرسایش
های کاربید کروم و کاربید ترین روش ایجاد پوششمتداول

هی دهای پاشش مرارتی هستند اما پوششفرآیندتنگستن 

دهی فاز باار های رسوبفرآیندتوسط عادتا  کاربید سیلیسیم 
تریبولوژیکی و  هایویژگیعلی رغم  .[4-1] شودانجام می

های در محیط کاربید سیلیسیممقاومت به سایش عالی ماده 

خورنده و خشن، هنوز مطالعات قاب  توجهی در زمینه ایجاد آن 
کاربید ماده  های پاشش مرارتی وجود ندارد.فرآیندتوسط 
)پیش از رسیدن به دمای  2500℃تا  2400در دماهای سیلیسیم 
-این ویژگی، پوشش .شوداکسید و تجزیه می به شدتذوب( 

سازد. پاشش مرارتی دشوار می طی دررا کاربید سیلیسیم دهی 
مکانیکی،  هایویژگیبا این وجود، با توجه به دارا بودن 

هاواره برای کاربید سیلیسیم مرارتی و شیایایی عالی، ماده 
اثبات شده است بوده است.  جذابکاربردهای پاشش مرارتی 

دچار  به شدتکه طی پاشش مرارتی ذرات کاربید سیلیسیم 

ناشی از اکسیداسیون و تبایر  (Decarburization) زداییکربن
 شدهقرار  (Thermal decomposition) ناشی از تجزیه مرارتی

پذیر پاشش مرارتی امکان فرآیندنشانی آن توسط  یه عا و در 

 . [7-5] نیست
دهی ذرات کاربید سیلیسیم توسط یک ایده جهت پوشش 
فلزی  پوششها توسط یک پاشش مرارتی مفاظت از آن فرآیند

است. اگرچه از الکترولی نیک  برای افزایش خاصیت 
زمینه فلزی  هایترکی ت کاربیدی در ترشوندگی نانوذرا
اما تاکنون تحقیقی در زمینه استفاده از  ،[8,9] استفاده شده است

روکش کاربید سیلیسیم  میکرونی جهت تولید پودر فرآینداین 
اخیرا در  برای پاشش مرارتی انجام نشده است. با نیک  شده
کاری به روکش [10]و هاکاران  (Rossetti) روستی، 2023سال 

آن توسط  و سپی اعاال Ni-Pذرات الااس توسط الکترولی 
-High) (HVAFپاشش هوا اکسیژن سرعت با  ) فرآیند

velocity air fuel) [10] اندپرداخته. 

آبکاری الکترولی نیک ، روشی برای ایجاد پوشش نیک   
بدون اعاال جریان خارجی است و الکترون مورد نیاز توسط 

 فرآینددر شود. درون ماام تامین می های شیایاییواکنش

های فلزی و عام  امیاکننده تنها در مضور الکترولی، یون
کاتالیزور با یکدیگر واکنش داده و در نتیجه برای شروع واکنش 

، زیر یه باید فعال باشد و یا سطح زیر یه توسط امیاء

های الکترولی نیک ، کاتالیزورهای مناس  فعال شود. در ماام
های فلزی ناکامیاء م  امیاکننده، منبع تامین الکترون برای عا

تواند هیپوفسفیت، فرمالدئید، بوروهیدرید یا بوده و می

 .[11]آمینوبوران باشد 
های الکترولی متاا  باید در مضور از آنجا که واکنش 

کاتالیزور انجام شوند بنابراین برای تشکی  پوشش، ماده پایه از 

باید فعال باشد. برای مواد غیرفلزی  زم است نظر کاتالیتیکی 
های فعال کاتالیتیکی ذاتی بر روی سطح آنها و پیش از که جوانه

وارد کردن به داخ  ماام الکترولی رسوب داده شود. به این 
کردن پایه در محلول کلرورقلع، سطح در منظور پی از مساس

پا دیم  هایگیرد تا اتممعرض محلول کلرورپا دیم قرار می
فلزی بر روی سطح، جوانه بزنند. در این مرمله، امکان آبکاری 

یک کاتالیست برای  فلز نیک . ماده پایه وجود دارد
 .[12]بعدی فرآیند الکترولی نیک  است  گذاریرسوب
ذرات  بیر به ایجاد روکش نیک   [13]و هاکاران  ((Pal))  پال 

الکترولی به  فرآیندمیکرومتر( از طریق  3تا  1)کاربید سیلیسیم 
پرداختنیید. بییا  Sn–3.0Ag–0.5Cu آلیییاژمنظییور افییزودن آن بییه 

بیه زمینیه فلیزی، مقیدار      SiC (Ni)درصد از ترکیی    1افزودن 

  .[13]افزایش یافت  %25میکروساتی آن تا 
سیازی درصید افیزایش    به بهینه [14]میدرزاده و هاکاران  

یید سیلیسییم   کاربوزن طی آبکاری الکترولی نیک  روی ذرات 

و  10در ابعیاد متوسیط   کاربید سیلیسیم پرداختند. آنها سه پودر 
شیان را بیا اسیتفاده از اسیتون     میکرومتر و هاچنین مالیوط  80

هیای میکروسیکوپی روی   و شیو کردنید. نتیایج آزمیایش    شست

در شرایطی ماص  بهترین پوشش ترکی  ماص  نشان دادند که 
به ترتی  کاربید سیلیسیم و ابعاد ذرات  pHشد که دمای ماام، 

 .[14]میکرومتر بودند  80و  8، گراددرجه سانتی 50

جهت افزایش ترشیوندگی و توزییع    [15]تقیان و هاکاران  
بهتییر ذرات تقویییت کننییده در داخیی  مییذاب بییا هیید  تولییید  

یکنواخت نیک  بیر  نسبتا  دهی زمینه فلزی، به پوششهای ترکی 

سیازی سیطح   بررسی تاثیر آمادهپرداختند. کاربید سیلیسیم ذرات 
آبکاری الکترولی بر ایجاد یک  یه پیوسته  فرآیندذرات و زمان 
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جهیت  کاربید سیلیسییم   میکرونی روی ذرات Ni-Pو یکنواخت 
 های بیشتری نیاز دارد.ایجاد قابلیت پاشش مرارتی به پژوهش

 (HVOFپاشش سوخت اکسیژن سرعت با  ) فرآیند  
(High Velocity Oxy Fuel)  برای ایجاد به طور معاول

، HVOF فرآیندشود. زمینه فلزی استفاده می ترکیبیهای پوشش
 یافشرده به هاراه سوخت گاز  یبا هوا یژناکس ی از ترک

گراد سانتی 2400-3200یع برای ایجاد دماهای سوخت ما
شعله طرامی خاص محفظه منجر به تشکی   .کندیاستفاده م

توانند به مافوق صوت شده که پودرهای تزریق شده در آن می
دست یابند و پی از برخورد به  m/s 800-700های سرعت

در برخی کاربردهای . [18-16]زیر یه پوشش تشکی  دهند 
پاشش  فرآیندخاص، علی رغم رخداد تجزیه مرارتی شدید، از 

 (Atmospheric Plasma Spraying)( APSپسساای اتاسفری )
شود زمینه فلزی استفاده می ترکیبیهای برای اعاال پوشش

[19]. 
هد  از این تحقیق، محافظت از ذرات کاربید سیلسیم طی  

 برپاییه  پوشیش  سازی پارامترهیای ایجیاد  پاشش مرارتی و بهینه
 از با اسیتفاده  APSو  HVOFهایفرآیندبوسیله کاربید سیلیسیم 

( اسیت. پیودر   SiC(Ni)نیکی  )  روکش شده با SiCپودر ذرات 

 3تیا   1فسفر بیا ضیاامت   -مورد نظر از راس  شدن  یه نیک 
در محلول شییایایی  کاربید سیلیسیم میکرومتر روی ذرات پودر 

شیود. ییک آلییاژ پاییه     آبکاری الکترولی ماص  می فرآیندطی 

جهت افزایش قابلیت پاشش، بهبود چقرمگی شکست  نیز کبالت
بیه   SiC(Ni)پوشیش بیه ترکیی  پیودر     چسیبی  و استحکام هم

 شود.  صورت مالوط افزوده می

 
 مواد و روش تحقیق

، %99خلوص با ی  دارای مورد استفاده (SiCکاربید سیلیسیم )
بود.  3g/cm 2/3 تئوریو چگالی  -m45+15 µ اندازه ذرات

)دستگاه  زدایی پودر توسط تایزکاری آلتراسونیکچربی
SONIC 6MX )دقیقه  30در استون به مدت  با مجم دو لیتر

سازی پودرها به ترتی  سازی و فعالانجام شد. عالیات مساس
( 2PdCl( و کلرید پا دیوم )2SnClتوسط محلول کلرید قلع )

سازی و پودرها پی از هرکدام از مرام  مساس انجام شد.
-وشو شدند. جهت پوششسازی، توسط آب مقطر شستفعال

از ترکی  ماام الکترولی نیک  دهی ذرات پودر فعال شده 
استفاده شد. در این ماام، سولفات نیک   (1)مطابق با جدول 

(O2H.64NiSO به عنوان منبع نیک ، هیپوفسفیت سدیم )

(2PO2NaH به عنوان عام  امیاگر، هیدروکسید سدیم )
(NaOH برای تنظیم )pH  2و کاپلکی کنندهN8H2C  استفاده

 Co 85آبکاری الکترولی به ترتی   فرآیندطی  pHشدند. دما و 
سازی ذرات پودر از محلول شام  بودند. جهت خشن 5/4و 

HF 1-mL.L 100  وNaF 1-g.L 2  دقیقه استفاده  10به مدت
انجام شدند.  rpm 250شد. تاامی مرام  روی هازن با دور 
 دهی شدند.پوشش (2)چهار ناونه ماتلف مطابق با جدول 

نشان داده  (1)در شک   SiCپودرهای  روند آبکاری الکترولی
دهی توسط یک وزن پودرها قب  و بعد از پوشش شده است.

دهی رسوب Ni-Pو میزان  گیریاندازه 0001/0ترازو با دقت 
بهینه )دارای روکش  SiC(Ni)از مالوط پودر  ده محاسبه شد.ش

Ni-P  درصد مجای کبالت جهت  70پیوسته و یکنواخت( و
 استفاده شد. APSو  HVOFهای فرآینددهی توسط پوشش

 

 ترکی  ماام آبکاری الکترولی نیک   1جدول 
 

 مقدار ماده

O2.6H4NiSO 10 گرم بر لیتر 

2PO2NaH  با سولفات نیک  1به  1به نسبت 

NaOH 10 مو ر 

2N8H2C  با سولفات نیک  3به  1به نسبت 

 

 دهی توسط آبکاری الکترولیهای پوششناونه  2جدول 
 

 زمان آبکاری سازی پودرخشن ناونه

 دقیقه 5 ندارد 1ناونه 

 دقیقه 10 ندارد 2ناونه 

 دقیقه 5 دارد 3ناونه 

 دقیقه 10 دارد 4ناونه 

 

 
 

 .SiCروند آبکاری الکترولی نیک  روی پودر   1شک  
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، برای JP-5000مجهز به مشع   HVOF فرآینداز  
دهی پودرهای کامپوزیتی استفاده شد. این دستگاه از پوشش

یع کروزن )با سوخت ما ( باl/min 900)با نرخ  یژناکس ی ترک
طی  .شداستفاده  cm 35( با فاصله پاشش ml/min 400نرخ 

 فرآیندکاری شد. توسط گاز نیتروژن خنک دهی زیر یهپوشش
APS  مجهز به تفنگF4 آرگونو  12 با نرخ گاز هیدروژن 

SLPM (Standard Liters Per Minute) 65  با فاصله پاشش
cm 12 .شونده تفنگ پسساا یک وسیله خنک به کار گرفته شد

باشد که در با آب است که دارای یک محفظه با انتهای باز می
ی پارامترهای شود. در این دستگاه کلیهآن پسساا تشکی  می

باشند. نترل و اعاال میدهی به صورت کامپیوتری قاب  کپوشش
هاچنین برای انتقال ذرات پودر از منبع تغذیه به جت پسساا، 

 از گاز آرگون به عنوان گاز مام  استفاده شد.
دهی، فو د ساده های مورد استفاده جهت پوششزیر یه 

جهت نگهداری  بودند. mm 25و قطر  10کربنی با ضاامت 
منظور انجام پاشش پسساایی، ناونه های زیر یه تهیه شده به 

سانتیاتر که  11از یک فیکسچر به شک  استوانه توخالی، با قطر 
 (.2ناونه زیر یه قرار می گیرند، استفاده گردید )شک   8در آن 

 36پاشی با ذرات آلومینا مش دهی، عالیات ذرهقب  از پوشش
ها انجام شد. زبری جهت افزایش زبری روی سطح زیر یه

 9تا  8پاشی مدود ها پی از عالیات ذرهن سطح زیر یهمیانگی
سنج سوزنی مقادیر زبری توسط دستگاه زبری میکرومتر بود.

جهت تایز کردن و گیری شد. اندازه Mitutoyo SJ-210مدل 
دهی با استون ها قب  از پوششگیری، سطح زیر یهچربی
 وشو شد.شست
سینجی اشیعه   پراش ، آنالیزSiCبرای شناسایی فازهای پودر  

آنگستروم در زواییای   54/1با طول موج  CuKαایکی با تابش 
(2Ө )°90-10 های ماص  از آنالیز انجام شد. دادهXRD  توسط

 تحلی  شد. Xpert high score plusنرم افزار 
 

 
ب( زیر یه مورد استفاده در پاشش )الف( فیکسچر و ) :شااتیک از  2شک  

 مرارتی

 ASTM E1920های متالوگرافی مطابق بیا  ناونهسازی آماده 
هیای متیالوگرافی،   انجام شد. از مورفولوژی و سطح مقطع ناونه

بیا اسیتفاده از دسیتگاه    تصاویر میکروسکوپی الکترونی روبشیی  

تهیه گردیید.   TESCAN VEGA3میکروسکوپ الکترونی مدل 
هاچنین به منظور تعیین ترکی  شیایایی فازهای ماتلف، آنالیز 

 SEMنیز روی پودرها انجام شد. از تصاویر  EDSتوزیع عناصر 

 SiCایجاد شده روی ذرات  Ni-Pسنجی پوشش جهت ضاامت
آزمون ساتی با استفاده از فرورونده ویکرز بیا بیار    استفاده شد.

 هیا انجیام شید.   گرم روی سطح مقطع پولیش شده پوشش 300

هیا  آزمایش ساتی با فاصله قاب  توجه در مرکز پوشش 5تعداد 
 ها گزارش شد.گیریانجام و میانگین اندازه

 
 نتایج و بحث

آورده  (3)در شک  اولیه  SiCاز پودر  ثانویههای ویر الکترونتص
در شک   دار است.مورفولوژی ذرات نامنظم و گوشه. ه استشد

شود که بر اسیاس آنیالیز   فقط یک فاز تیره رنگ مشاهده می (3)
EDS    درصیید وزنییی  5/72شییام   (4)انجییام شییده در شییک

فازییابی الگیوی    باشید. درصد وزنی کربن میی  5/27سیلیسیم و 

XRD نشان داد که تنها فیاز موجیود در    (5)شده در شک   ارائه
 است.α-SiC پودر، 
 (2)و  (1)هیای  نیه از مورفولوژی پیودر ناو  SEMتصاویر  

دقیقییه بییدون  10و  5هییای )پودرهییای آبکییاری شییده در زمییان
انید. آنیالیز   آورده شیده  (6)سازی اولیه( در شک  عالیات خشن

EDS       نشیان داد کیه    (7)مطابق با طییف ارائیه شیده در شیک

درصد  1/7درصد وزنی نیک  و  9/92فازهای سفید رنگ شام  
باشد. بنابراین، در تحقیق ماضر پوشش آبکیاری  وزنی فسفر می

. [11]گیرد بندی فسفر متوسط قرار میدر دسته Ni-Pالکترولی 

دارای پوشش  SiCباش قاب  توجهی از پودرهای  (1)در ناونه 
 (2)دقیقیه در ناونیه    10بیه   5نیستند. اگرچه با افزایش زمان از 

پوشیش   مقدار نیک  بیشتری از محلول رسوب کیرده اسیت امیا   

، (8)تشییکی  نشییده اسییت. شییک   SiCیکنییواختی روی ذرات 
دهید کیه عالییات    نشیان میی   (2)تصویر سطح مقطع از ناونیه  

دهی پوشش فلزی یکنواخیت  آبکاری الکترولی منجر به رسوب

نشده است. در نتیجه به منظور افزایش رسیوب   SiCروی پودر 
تحیت   پیش از فرآیند آبکاری الکتیرولی  SiC، ذرات Ni-P یه 

 سازی قرار گرفتند.عالیات خشن
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 SiCاز پودر  میکروسکوپی الکترونیتصویر   3شک  

 

 
 

 SiCپودر  EDSآنالیز   4شک  

 

 
 

 SiCپودر  XRDالگوی   5شک  

 

 

 
 

)پودر  1ناونه  (الف)مورفولوژی پودر: میکروسکوپی تصاویر   6شک  

 2ناونه  (ب)سازی(، دقیقه بدون عالیات خشن 5آبکاری شده به مدت 

 سازی(دقیقه بدون عالیات خشن 10)پودر آبکاری شده به مدت 
 

 
 

 .Ni-Pاز پوشش آبکاری الکترولی  EDSآنالیز   7شک  

 

 
 

 2پودر ناونه سطح مقطع پولیش شده میکروسکوپی تصویر   8شک  

 

تیوان  واکنش کلی امیاء یون نیک  توسط هیپوفسفیت را می 
 :[11]( نوشت 1به صورت رابطه )

3Na2PO2 + 3H2O + NiSO4 → 3NaH2PO3 + H2SO4 + 2H2  

                                                + Ni                                

(1) 
 : : نیز فرموله کردنیز فرموله کرد( ( 22))واکنش فوق را میتوان بصورت رابطه واکنش فوق را میتوان بصورت رابطه  

2H2PO2¯ + Ni++ +2H2O → 2H2PO3¯ + H2 + 2H++Ni  )2( 
 ( ارائه داد:3و با تغییراتی بصورت رابطه )



 ...از طریق HVOFو  APSتوسط فرآیندهای  SiCدهی بررسی قابلیت پوشش 24

 

 

 1402، چهارسال سی و چهار، شاارۀ      نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

Ni+++ H2PO2¯ + H2O → Ni + H2PO3 + 2H+              )3( 
 

ها روی سطح فعال از این واکنش در این تحقیق، تاامی 

کردن  نظر کاتالیتیکی و با اعاال انرژی خارجی یعنی گرم

. عسوه بر گرفتدرجه سانتیگراد صورت  85محلول در دمای 

-ید میتولتشکی  نیک  فلزی، مقداری هیدروژن مولکولی نیز 

منجر به  H + هایشود. جدای از این تغییرات، تشکی  یون

ی هاضان اینکه یون .شودشدن بیشتر ماام می اسیدی

 .]11[ شوندنیز تشکی  می 3PO2H - اورتوفسفیت

نیک  های های جزئی درگیر هنگامی که یوناهیت واکنشم 

بوسیله عا  امیاء به کاک هیپوفسفیت سدیم در محلول راس  

طور کام  شناخته نشده است. طبق مطالعات  شوند هنوز بهمی

 (9( تا )4)های جزئی فرایند بصورت روابط انجام شده، واکنش

 :[11] اندارائه شده
 

H2PO2¯ + H2O → H++HPO3¯+2Hads                       )4( 
Ni+++2Hads → Ni + 2H2                                       )5(
2Hads → H                                                       )6(

H2PO2¯ + H2O → H2PO3¯ + H2                              )7( 
H2PO2¯ + Hads → H2O + OH¯ + P                                )8( 
3H2PO2¯ → H2PO3¯ + 2OH¯ + 2P + H2O                )9(  

 

به طور هازمان امیاء های تاامی مرام  فوق در واکنش 

ها به عوام  ماتلف ماام نظیر دهند. سرعت این واکنشرخ می

pHهای وشش، دما و ترکی  شیایایی آن بستگی دارد. پ

پایه هیپوفسفیت  برهای الکترولی نیک  بدست آمده از ماام

 3هستند که بصورت متداول دارای  Ni-P سدیم بصورت آلیاژ

کاهش یابد  pH در صورتیکه. درصد وزنی فسفر هستند 13الی 

ه سات تشکی  بیشتر فسفر در ( ب9( و )8) های رابطهواکنش

به  (5)و  (3)های رابطه کنند در مالیکه واکنشپوشش می  می

منجر به   pHکاهش پیند. کنسات کاهش نیک  پیشروی می

ضان اینکه مقدار  .شودمی Ni-P دهیکاهش سرعت رسوب

بنابراین برای تولید  .یابدفسفر موجود در پوشش نیز افزایش می

 هر ناونه از محلول تازه استفاده گردید.

باید در مضور  فوق های الکترولیواکنش از طر  دیگر 

  زم است ی  پوشش،بنابراین برای تشک ؛کاتالیزور انجام شوند

در نتیجه از نظر کاتالیتیکی فعال باشد.  پودر کاربید سیلیسیم

پیش از  ذراتهای فعال کاتالیتیکی روی سطح جوانهبایست می

وارد کردن به داخ  ماام الکترولی رسوب داده شود. به این 

در محلول کلرورقلع، در  ذرات پودرکردن منظور پی از مساس

های اتمزنی جوانهگیرد تا معرض محلول کلرورپا دیم قرار می

         پی از. تشکی  شود، ذرات پا دیم فلزی روی سطح

 SiCذرات  Ni-Pالکترولی  ، امکان آبکاریسازیفعال مرمله

ک ذرات تی، افزایش سطح کاتالیسازی. هد  خشنوجود دارد

 بود.

 (4)و  (3)های مورفولوژی پودر ناونه از SEMتصاویر  

دقیقه با عالیات  10و  5های )پودرهای آبکاری شده در زمان

هاانطور که از  اند.آورده شده (9)سازی اولیه( در شک  خشن

پیوسته  Ni-Pشود، یک پوشش مشاهده می (الف -9)شک  

تشکی  شده است. افزایش زمان آبکاری  (3)روی پودر ناونه 

دقیقه منجر به ایجاد ترک در پوشش شده  10به  5الکترولی از 

های که پوشش گزارش کرد [20]. دیویی ب( 9)شک   است

درصد وزنی(  7-9با فسفر متوسط ) Ni-Pآبکاری الکترولی 

افزایش زمان آبکاری از  ،های کششی هستند. بنابرایندارای تنش

دقیقه منجر به افزایش ضاامت پوشش و درنتیجه  10به  5

توان گردد. میمی Ni-Pهای کششی در پوشش تشدید تنش

دلی  ایجاد  و هاچنین جذب هیدروژن های کششیتنش نوشت

اولیه به دلی   SiCهاچنین پودر هستند.  4ترک در ناونه 

های تیز و در نتیجه دار، دارای لبهمورفولوژی نامنظم و گوشه

توان گفت از این نتیجه مینوامی تارکز تنش زیادی است. 

سازی تاثیر چشاگیری بر تشکی  یک  یه پیوسته عالیات خشن

Ni-P  روی ذراتSiC  دارد اما افزایش ضاامت منجر به ترک

سازی ذرات گردد. پی انجام عالیات خشنخوردن پوشش می

 5پی آبکاری در زمان و س HF/NaFکاربیدی توسط محلول 

 گردد. پیوسته می Ni-Pدقیقه منجر به تشکی  یک پوشش 

 3تا  1مدود  (3)در ناونه  Ni-Pضاامت پوشش  

(. میزان افزایش وزن هر 10گیری شد )شک  میکرومتر اندازه

گزارش شد.  (3)دهی محاسبه و در جدول ناونه پی از پوشش

دارای کاترین افزایش  (1)شود ناونه هاانطور که مشاهده می

ها با دارای بیشترین افزایش هستند. این داده (4)وزن و ناونه 

 مشاهدات میکروسکوپی مطابقت دارند. 
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 3ناونه  (الف)از مورفولوژی پودر: میکروسکوپی الکترونی تصاویر   9شک  

 4ناونه  (ب)سازی(، دقیقه با عالیات خشن 5)پودر آبکاری شده به مدت 

 سازی(دقیقه با عالیات خشن 10)پودر آبکاری شده به مدت 
 

 
 

از سطح مقطع پولیش شده پودر میکروسکوپی الکترونی تصویر   10شک  

 ()پودر 3ناونه 

 دهیقب  و بعد از پوشش)گرم( ها ناونه های وزنداده  3جدول 
 

 ناونه
-وزن قب  از پوشش

 دهی

-وزن بعد از پوشش

 دهی
 وزنافزایش 

 9500/0 9500/10 0000/10 1ناونه 

 1000/1 1000/11 0000/10 2ناونه 

 5500/2 5500/12 0000/10 3ناونه 

 7500/3 7500/13 0000/10 4ناونه 

الیف و  -9)شیک    3با توجه به نتایج فوق، از پودر شیااره   
  ( جهت پاشش مرارتی استفاده شد.10

، سطح مقطع زیر یه فو دی را پیی از اعایال   (11)شک   

دهد. هاانطور که نشان می APS فرآیندخالص توسط  SiCپودر 
 روی زیر یه تشکی  نشده است.   SiCشود، پوشش مشاهده می

 

 
 .APS فرآیندتوسط  SiCدهی پودر خالص پوشش  11شک  

به بررسیی ترمودینیامیکی تجزییه کاربیید      [21]داویا و لی  
د. دییاگرام فیازی   نسیم در دماها و فشارهای ماتلف پرداختیسیل

SiC دهید کیه واکینش تجزییه     نشان میSiCSi+C   در دمیای
. در [21]افتید  کلوین تحت فشار محیط اتفاق میی  2800مدود 

-13000پاشش پسساایی با دمای جت  فرآیندنتیجه استفاده از 
هانی  و   کنید. را بیشیتر میی   SiCکلوین امتایال تجزییه    5000

ای برای تشکی   ییه بیین   یک مدل چهار مرمله [22]هاکاران 
SiC .در نتیجه طی اکسیداسیون امکان  و اکسیژن توصیف کردند
 Cو  SiO ،2COبه فازهای گازی  SiCزدایی و تجزیه کام  کربن

 SiCاکسیداسییون   [23]. گالبرانسن و هاکاران [22]وجود دارد 
ا میورد بررسیی قیرار دادنید و     کلوین ر 1800تا  1200در دمای 

گونیه   2SiO (g)کلیوین   1600تا  1400بیان کردند که در دمای 
 SiO (g)کلیوین   1800گازی غال  اسیت. هاچنیین در دمیای    

 SiCذرات  [24]. کانگ و هاکاران [23]گونه گازی غال  است 
میکرومتییر را در جییت پاشییش پسسییاای  45بییا ابعییاد کاتییر از 

آوری شده پی از اتاسفری تزریق کردند و سپی از ذرات جاع
پاشش تصویر میکروسکوپی تهیه کردنید. مفیرات ایجیاد شیده     

طی پاشش پسساایی دچیار   SiCروی سطح ذرات نشان داد که 
 گردد.تجزیه جزئی می

با پودر کبالت  SiCودر دهی، پبرای ایجاد قابلیت پوشش 
اعاال  APS فرآیندتوسط SiC(Ni)-Co ترکی  شده و ترکی  

را  SiC(Ni)-Co، تصویر سطح مقطع پوشش (12)گردید. شک  
دهد. اکسید، تالا ، ذره ذوب نشده و اسپلت )ذرات نشان می

ها شوند. این ویژگیها مشاهده میپهن شده( در ساختار پوشش
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های پاشش مرارتی فرآیندشده توسط  های ایجادماهیت پوشش
شوند. برای فهم چگونگی تشکی  ریزساختار این محسوب می

ها، اتفاقات متوالی طی رسوب یک ذره روی زیر یه و پوشش
شوند. بر اساس اصول پاشش مرارتی، در انجااد آن دنبال می

از انرژی مرارتی یک مشع  برای خایری کردن و  فرآینداین 
شود. ذرات سرعت با  روی زیر یه استفاده می پرتاب ذرات با
شده به داخ  مشع ، طی گذر از میان آن خایری پودری تزریق

شوند. ذرات شده و با سرعت زیاد به سات زیر یه پرتاب می
ذوب شده یا گرم شده به سطح زیر یه، که برای بهبود 

کنند. این ذرات به وسیله چسبندگی زبر شده است، برخورد می
ای، وابسته به دما، سرعت و وضعیت اکسیداسیون نیروی ضربه

طی پاشش با درجه پهن شوندگی ماتلفی، با سرعت سرد شدن 
نرخ  شوند.( روی سطح منجاد میk/s 310بسیار زیاد )مدود 

سرمایش با  به دلی  اختس  بسیار زیاد دمای ذرات و زیر یه 
ر ادامه مکانیزم است. مکانیزم چسبندگی ذرات به زیر یه و د

شوندگی مکانیکی مین انجااد چسبی ذرات به یکدیگر قف هم
باشد. در ادامه ذرات ذوب شده یا گرم شده به طور پیوسته می

اند، رسوب کرده و پوششی با روی ذراتی که قبس منجاد شده
. بنابراین، [25,26]دهند مورفولوژی  یه  یه، تشکی  می

ها ناشی از ریزساختار پوششاکسیدهای مشاهده شده در 
چسبی اکسیداسیون طی پاشش مرارتی هستند. هرگونه عدم هم

و ترشوندگی منجر به ایجاد فضاهای خالی )تالا ( در 
گردد. بنابراین، ذرات ذوب نشده های پاشش مرارتی میپوشش

، نوامی تیره رنگ (12)توانند منشاء تالا  باشند. در شک  می
روکش شده توسط الکترولی  SiCذرات  با شک  نامنظم، هاان

نیک  هستند که به مقدار کای در پوشش مضور دارند. به نظر 
که در قسات داغ جت  SiCرسد باش زیادی از ذرات می

اند، تجزیه شده ولی ذراتی که از نوامی پسساا قرار گرفته
 اند، در ساختار پوشش مشارکت دارند. سردتر عبور کرده

ایجاد شده توسط فرآیند SiC(Ni)-Co  تصویر (13)شک   
HVOF دهد. در مقایسه با پوشش را نشان میAPS مقدار ،

در پوشش مشارکت دارند که دلی   SiCبسیار بیشتری ذرات 
نسبت به جت پسساا و در نتیجه  HVOFدمای کاتر مشع  
پایین مربوط به آنالیز  (13)است. شک   SiCتجزیه کاتر ذرات 

است.  HVOFتصویر پوشش کامپوزیتی ایجاد شده توسط 
درصد محاسبه شد. از طرفی  SiC 3 ± 20مقدار مجای ذرات 

مشاهده شده در ریزساختار دارای ابعادی کاتر از  SiCذرات 
پودر اولیه هستند که به دلی  تجزیه مرارتی سطوح خارجی آن 

باش هسته مرکزی  HVOFعله است اما به دلی  سرعت زیاد ش

نیز کاهش ابعاد  [10]آن باقی مانده است. روستی و هاکاران 
ذرات الااس روکش شده با نیک  الکترولی را طی پاشش 

HVAF .گزارش کردند 
 

 
ایجاد شده توسط SiC(Ni)-Co تصویر سطح مقطع پوشش   12شک  

 .APS فرآیند

 
در پودر کیامپوزیتی  با توجه به اینکه میزان کاربید سیلیسیم  
گیری کرد که میدود  توان نتیجهدرصد مجای بود، می 30اولیه 
اکسید و یا تجزیه شده اسیت.   HVOF فرآینددرصد آن طی  10

با این مال کسر مجای قابی  تیوجهی از ذرات تقوییت کننیده     

SiC  در پوششHVOF  .مطابق بیا آنیالیز    مشارکت دارندEDS 
در نقطه نشیان داده شیده    Oو  Si ،C ،Ni، مقدار (14)در شک  

(A  در شییک )(13-4)  درصیید  5/1و  5/1، 35، 62، بییه ترتییی

وزنی است. مضور اکسیژن، نشان دهنده وقوع اکسیداسییون در  
 Coو  Siذرات طی پاشش مرارتی است. آنالیز توزییع عناصیر   

کند که ذرات تیره رنگ در ریزسیاختار،  اثبات می (15)در شک  

 لیسیم هستند.پودرهای کاربید سی

ایجیاد شیده    SiC(Ni)-Coهای هیای  ساتی سطح مقطع پوششساتی سطح مقطع پوشش 

و  460±30بییه ترتیییی    HVOFو  APSتوسییط فرآینیییدهای  

گیری شد. ساتی پوشش کبالت خیالص ایجیاد   اندازه 40±570

به دسیت آمید. جهیت     480±30نیز  HVOFشده توسط فرآیند 

آورده  16ها در شک  مقایسه بهتر، ناودار ستونی ساتی پوشش

کبالیت خیالص در    HVOFشده اسیت. سیاتی بیا تر پوشیش     

تیر آن اسیت   ناشی از ریزساختار متیراکم  APSمقایسه با پوشش 

کیامپوزیتی در مقایسیه بیا     HVOF. ساتی بیا تر پوشیش   [27]

خالص ناشیی از مضیور ذرات تقوییت کننیده      HVOFپوشش 

SiC  است. در نتیجه، محافظت از ذراتSiC  ارکت آن در و مشی

های کامپوزیتی زمینه فلزی، تاثیر چشاگیری در افیزایش  پوشش
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ساتی پوشش دارد. برای ارزیابی عالکردی، انجام تست سایش 

 شود.پیشنهاد می

 

 
 

 فرآیندایجاد شده توسط SiC(Ni)-Co سطح مقطع پوشش   13شک  

HVOF  شک  سات پایین به آنالیز تصویر جهت تفکیک ذرات کاربید(

 یسیم از زمینه فلزی مربوط است(سیل

 

 
 

 در شک  قب  Aاز نقطه  EDSآنالیز ترکی  شیایایی   14شک  

 

 
 

 از سطح مقطع پوشش Coو  Siآنالیز نقشه توزیع عناصر   15شک  

SiC(Ni)-Co 

 

 
-SiC(Ni)و کامپوزیتی  Coهای خالص مقایسه ریزساتی پوشش  16شک  

Co  های فرآیندایجاد شده توسطHVOF  وAPS 

 

 گیرینتیجه
ها اولیه و سپی آبکاری الکترولی آن SiCسازی ذرات خشن .1

پیوسته بیه   Ni-Pدقیقه منجر به ایجاد یک پوشش  5در زمان 

 میکرومتر گردید. 3تا  1ضاامت 
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طیی پاشیش    SiCمنجیر بیه مفاظیت از ذرات     Ni-Pروکش  .2
HVOF  گردید. ذراتSiC   در پوشش کیامپوزیتیSiC(Ni)-

Co د شده توسط ایجاHVOF میدود   مشارکت چشاگیری(

 داشتند. درصد مجای( 20
 APSطی پاشش  SiCقادر به مفاظت از ذرات  Ni-Pروکش  .3

ایجیاد   SiC(Ni)-Coدر پوشیش کیامپوزیتی    SiCنبود. ذرات 

 مشارکت بسیار کای داشتند.  APSشده توسط 

با مشارکت چشاگیر  SiC(Ni)-Co HVOFساتی پوشش  .4
 0.3HV 110کاربید سیلسیم منجر به افزایش ساتی به میزان 

با مشارکت جزئی  APS SiC(Ni)-Coنسبت به پوشش 

  کاربید سیلیسیم شد.
 

 تقدیر و تشکر 
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1. Introduction 
Studying the history of novel materials has shown that the 

discovery and production of these materials provides the 

facilities needed for innovation in various fields. [1,2] This 

revolution in the production of materials has led to the 

discovery of new synthesis methods that are more 

economically cheaper, environmentally friendly and 

operate at a higher speed. Among; these methods are sol-

gel, co-precipitation and combustion synthesis. [3] The 

solution combustion synthesis method is known as a 

simple and efficient method which provides the possibility 

of producing materials with the desired quality and 

composition. Compared with other methods, this method 

leads to the production of metal nanoparticles at lower 

temperatures, attributed to the spontaneous exothermic 

reaction between NH3 and HNO3. [3,4] Among well-

known metal oxide nanoparticles are NiO, MgO, CuO, and 

ZnO. [5] manganese oxides have been considered as 

promising materials due to their low toxicity, low cost and 

environmental compatibility. [6] Additionally; copper 

oxides, due to their low cost, and narrow band gap, find 

applications in various fields including electro catalysts 

and photo catalysts. the purpose of the current research is 

to prepare mixed metal oxide from the Cu-Mn-O system 

by solution combustion synthesis method as an 

environmentally friendly method. Also, the effect of the 

fuel-to-oxidizer ratio on phase crystallization and physical 

characteristics of the obtained samples (such as particle 

size, morphology, and porosity) is also investigated. In this 

regard, there is no definition for the optimal molar 

percentage and the optimal ratio of fuel to oxidizer 
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Furthermore, the best parameters are chosen based on the 

desired properties for the required application. For 

example, researchers have used Cu2O–Mn3O4 in lithium-

ion batteries [8], and Mn2O3@MnO2 as active materials in 

supercapacitors [9] achieved essential results. In this 

research; CuOx-MnOy mixed metal oxide was prepared by 

the solution combustion synthesis method; for this 

purpose, glycine fuel was used in various fuel-to-oxidizer 

ratios. Additionally; the effect of changing the molar 

percentage of Cu and Mn cations on the crystallization of 

the final product phases was investigated. 

 

2. Materials and Methods  

The primary materials used in this study include (Cu 

(NO3)2*3H2O), (Mn (NO3)2*4H2O), and glycine 

(C2H5NO2) which are used without further purification. 

The precursors of manganese nitrate tetrahydrate and 

copper nitrate trihydrate are mixed separately with 

distilled water. The solution is transferred to a 250 mL 

beaker and subjected to further stirring by fuel addition. 

Eventually, the solution is placed on a preheated hot plate 

at 330 °C for water evaporation and gel formation in the 

reaction medium.  

 

3. Results and Discussion 

3.1 Analysis XRD 

 Figure 1 shows the XRD pattern of the synthesized 

samples at F/O=1 ratio for the specified chemical 

compositions. In the X-ray diffraction pattern of the Cu100-

G1 sample, the presence of two main phases, Cu and Cu2O, 

is observed. the CuO phase with the card number (CuO-
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ICDD card No.=01-080-1916) is well-crystallized. In 

addition to CuO, the presence of the Cu2O phase with the 

card number (Cu2O-ICDD card No.=01-075-1531) at 

36.35=θ2 is also observed. The formation of these phases 

can be attributed to the decrease in oxygen pressure within 

the system, which consequently lowers the phase transition 

temperature. Also, in the fuel-to-oxidizer ratio 1 observant 

increase in temperature compared to other systems. As a 

result, it increases the system's tendency towards forming 

phases with a lower oxide state. The gradual addition of 

manganese nitrate and the increase in the created 

temperature prevent the placement of the reaction solution 

within the stability region of the MnO2 phase, leading to 

the decomposition of manganese nitrate into Mn2O3, 

Mn3O4, and MnO. Also, Due to its stability at temperatures 

above 700°C, the solid solution CuMn2O4 exhibits a 

greater propensity for formation of compositions 

containing manganese nitrate. 

 

 

Figure 1. XRD pattern of the sample synthesized with glycine 

fuel and fuel to oxidizer ratio of 1 in specific Cu-Mn-O ratios. 

 

3.2 Analysis FE-SEM 

Figure 2 displays FE-SEM images of synthesized samples 

with stoichiometric fuel-to-oxidizer ratios. The sample 

Cu100 has a cauliflower-like morphology, formed by 

agglomerated spherical CuOx nanoparticles (Figure 2a). 

As Mn cations increase, it transitions to a porous sponge 

or foam-like structure. Higher temperatures lead to faster 

reactions, and impede particle growth. Consequently, with 

the increasing manganese nitrates yield smaller particles 

(Figure 2b-d). Increased gas volume is the key factor in 

forming a porous structure; As the gas volume of Mn100 

is lower but the ignition temperature is higher, the 

inhibition of the growth of nanoparticles due to reduced 

reaction time was observed. 

 

 

 

Figure 2. SEM images of the surface of synthesized 

nanoparticles of Cu-Mn mixed metal oxide in the ratio of 

fuel to oxidizer 1 (a)Cu100 (b)Cu75-Mn25 (c)Cu50-Mn50 

(d)Cu25-Mn75(e)Mn100 

 

4. Result and discussion 

The obtained results in this research are as follows. 

The obtained results revealed that glycine is used as a 

suitable fuel for the synthesis of metal nanoparticles and 

solid solution; The high temperature created by the glycine 

fuel leads to the synthesis of the desired nanoparticles in a 

single-step, rapid, without the need of furnaces and 

expensive equipment. The formation of CuMn2O4 solid 

solution along with a mixture of CuOx and MnOx oxides in 

chemical compositions with a higher molar percentage of 

Mn exhibits a greater tendency to form due to high 

temperature. In all the studied compositions, the smallest 

crystals size of the nanoparticles is reported in the fuel-to-

oxidizer ratio equal to 1, which is caused by factors such 

as the decrease in temperature caused by the release of a 

larger volume of gases in this fuel-to-oxidizer ratio. 

Furthermore, the released gas volume has a significant 

effect on the morphology of the final products; Analyzing 

the morphology of the synthesized products in the ratio of 

fuel to oxidizer 1 shows the formation of sponge-like 

morphologies, which is influenced by the effect of two 

parameters, the temperature increase and the output 

volume of gaseous products. 
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 *در محلول

 مقاله پژوهشی 
 (4)جلیل وحدتی خاکی        (3)براتی دربندقاسم         (2) سحر ملازاده بیدختی        (1) لعیا آگاه
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سید فلزی    دهیچك سبت         Cu-Mnنانوذرات مخلوط اک شد. ن سنتز  سین  سوخت گلای ستفاده از  سوخت به   ، از طریق روش احتراقی در محلول با ا های مختلف 

شده است. سپس، تأثیر تغییرات یادشده، بر تشکیل       نگنز به عنوان متغیرهای این سیستم در نظر گرفته   های مس و ماکسیدکننده و درصدهای مولی متفاوت کاتیون  

های فیزیکی و شتتیایایی محلاتتوهت نهایی با استتتفاده از دو روش ت زیه و   فازهای نهایی و تغییرات اندازه کریستتتالیت ذرات مورد ارزیابی قرار گرفت. ویژگی
، تأثیر  FE-SEMو  XRD( و تلااویر میکروسکوپ الکترونی روبشی با دقت ت زیه و تحلیل شد. نتایج به دست آمده از آنالیزهای      XRDتحلیل پراش اشعه ایکس ) 

صد مولی کاتیون       سیدکننده و در سوخت به اک سبت  شکیل های فلزی را بر تبلور فازهاهازمان تغییرات ن ستالیت   ی نهایی، مورفولوژی ذرات ت دهنده و اندازه کری
شان می  ذرات سنتز محلول       ن سین من ر به  سوخت گلای ستفاده از  قیات گردید. با  بدون نیاز به کوره و ت هیزات گران 2CuMnOو  4O2CuMn های جامددهند. ا

بات تئوری، کاترین بر این، محاسافزایش تخلخل، در اثر آزادسازی ح م بیشتر گاز اتفاق افتاد. علاوه 1در نسبت سوخت به اکسیدکننده  Mnافزایش درصد مولی 

 .نشان  داد 1اندازه کریستالیت را در نسبت سوخت به اکسید کننده 

 ، اثر سوخت به اکسید کننده.Cu-Mn-Oسنتز احتراقی در محلول، مخلوط اکسید فلزی، سیستم های کلیدی  واژه
 

The Effect of Process Parameters on the Phase and Microstructure of Cu-Mn-O Mixed Metal Oxide 

Synthesized via Solution Combustion Synthesis 
 

Laya Agah        Sahar Mollazadeh Beidokhti        Ghasem Barati Darband        Jalil Vahdati Khaki  
 

Abstract Cu-Mn mixed metal oxide nanoparticles were synthesized using the solution combustion method with using 

glycine as the fuel. Various ratios of fuel to oxidizer and different molar percentages of Cu and Mn cations were 

considered as variables in this system for investigation. Then, the effect of the aforementioned changes on the 

crystallization of the phases of the final product and the change in the crystallite size of the particles were evaluated. In 

the next step, the physical and chemical characteristics of the final products were carefully evaluated using using both 

X-ray diffraction (XRD) and scanning electron microscope (SEM). The results obtained from XRD and FE-SEM analyses, 

the simultaneous effect of changes in the ratio of fuel to oxidizer and the molar percentage of metal cations on the 

composition of phases, the morphology of the constituent particles, and the crystallite size of the particles were 

investigated. Also, the use of glycine fuel led to the synthesis of solid solutions of CuMn2O4 and CuMnO2 without needing 

furnaces or expensive equipment. By increasing the molar percentage of Mn in the fuel-to-oxidizer ratio (1), the porosity 

and pore size increased. Furthermore, calculations confirmed the smallest crystallite size at this fuel-to-oxidizer ratio. 

 
Keywords  Solution Combustion Synthesis, Mixed Metal Oxide, System Cu-Mn-O  ، The Effect of Fuel to Oxidizer. 
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 مقدمه

نوین، محققان دریافتند که با کشف ی مواد ی تاریخچهبا مطالعه
ی مواد جدید، امکانات هزم جهت ای اد نوآوری، در و تهیه

-از اصلی .گرددهای مختلف مهندسی و فناوری فراهم میزمینه

های جامعه برای تولید طیف جدیدی از مواد ترین هدف
ها و غیره( ها، پلیارها، شیشهها، پروسکایت)نانومواد، کامپوزیت

فت علم و تکنولوژی و ای اد کاربردهای جدید به منظور پیشر
. انقلاب و [1,2]گردد رفع نیازهایی است که در پی آن ای اد می

ای که توسط تولید مواد جدید در علوم مختلف ای اد دگرگونی

های سنتز جدیدی کشاند گردید، محققان را به سات کشف روش
، سازگار با محیط ترهای تولید، ارزانکه نسبت به سایر روش

-ها میاز جاله این روش .زیست و سرعت سنتز باهتری دارند

رسوبی، هیدروترمال، سنتز احتراقی، ژل، هم-توان به روش سل
. روش سنتز احتراقی در [3]اشاره کرد  سنتز به کاک ماکروویو

هایی نظیر محلول به عنوان یک روش سنتز ایان، به دلیل ویژگی
دن و کیفیت باهی محلاوهت بسیار مورد سادگی، به صرفه بو

این روش امکان تهیه  .ی محققین قرار گرفته استاستقبال جامعه
ای از مواد با ترکیب مدنظر و خلوص باه را به طیف گسترده

. سرعت باهی سنتز در روش سنتز [4]کند راحتی فراهم می
احتراقی در محلول باعث شد که محلاوهت نهایی از کیفیت 

اساس فرآیند  .ژل برخوردار باشند-تری نسبت به روش سلباه

خودی است بهگرمازای خودسنتز احتراقی در محلول، یک واکنش
گردد و من ر به ای اد می 3HNOو  3NHکه در اثر واکنش بین 

های موجود تر از سایر روشسنتز نانو ذرات فلزی در دمایی پایین

 .[3,4]شود می
فناوری نانوذرات، واستفاده از علمهای اخیر، در سال 

های مختلف علوم و مهندسی گیری را در زمینهچشم پیشرفت

ای اد کرده است. در میان نانوذرات اکسید فلزی شناخته شده 
NiO ،MgO ،CuO ،ZnO ،[5] ،به دلیل ظرفیت منگنز  یدهایاکس

 MnO ،4O3Mn ،3O2Mn)هایی نظیر امکان تبلور اکسید چندگانه،

 نهیکم، هز تیسااین مواد به دلیل  .کندرا فراهم می( 2nOMو 
 یبه عنوان مواد ستیزطیبا مح یو سازگار یعیطب یکم، فراوان

-های مختلف نظیر فتوکاتالیستدر استفاده از کاربرد دوارکنندهیام

 در نظر گرفتهی انرژی های ذخیرههها، دستگاها، الکتروکاتالیست
های مس که به عنوان فراوان ترین عنلار در اکسید .[6]شوند می

-شود به دلیل ارزان بودن، سازگاری با محیطزمین شناخته می

زیست و شکاف نواری باریک به انتخابی هوشاندانه در استفاده 
ها و ها، فتوکاتالیستالکتروکاتالیست های مختلفاز آن در زمینه

-Cuسیستم  . سنتز نانوذرات حاصل از[7]غیره تبدیل شده است 

Mn-O  توجهات زیادی را برای ان ام تحقیقات در زمینه تبلور
-Cuهای مختلف حاصل از سیستم فازهای متنوع و ای اد ساختار

Mn-O از این رو، هدف از ان ام  .[8]است  به خود جلب کرده
فلزی حاصل از  های اکسیدی مخلوطپژوهش حاضر، تهیه

در محلول به عنوان یک به روش سنتز احتراقی Cu-Mn-O سیستم

هاچنین در این پژوهش به  .روش سازگار با محیط زیست است
بررسی اثر نسبت سوخت به اکسیدکننده بر تبلور فازهای تشکیل 

های بدست آمده ) اندازه ذرات های فیزیکی ناونهشده و مشخلاه

-دست آوردن مناسب، مورفولوژی، تخلخل و غیره( به منظور به

در این  .به اکسیدکننده پرداخته خواهد شدترین نسبت سوخت 
نشده  فیتعر F/Oنسبت  بهترین و نهیبه یدرصد مولحالت، 

مورد نظر  یها یژگیپارامترها بر اساس و نیبهتر تنها است. بلکه
. به طور مثال محققان شوند یمورد نظر انتخاب م هایکاربرد یبرا

 ،]9[ها در فتوکاتالیست CuO/4O2CuMnاز مخلوط اکسید فلزی 
 4O3Mn–O2Cu و از ]10[های لیتیوم یون در باتری 

 2@MnO3O2Mn استفاده  ]11[ها خارنبه عنوان مواد فعال در ابر
و  Kimای دست یافتند. به طور مشابه کردند و به نتایج ویژه

با استفاده از  Cu/Mnبه سنتز مخلوط اکسید فلزی  [12]هاکاران 
دست آمده بهبود خواص به رسوبی پرداختند و نتایجروش هم

کاتالیزوری مورد استفاده در اکسیداسیون پروپان با استفاده از 

را نسبت به  4O1.5Mn1.5CuO/Cuمخلوط اکسیدهای فلزی 
بر این از خود نشان داد. علاوه 3O2Mnو  CuOهای منفرد اکسید

Seubsai  به سنتز مخلوط اکسید فلزی  [13]و هاکارانCu/Mn 

با استفاده از روش سنتز احتراقی در محلول و با استفاده از سوخت 
نتایج حاصل تشکیل مخلوطی از محلول  ؛پرداختند سرولیگل

-10 نهیبهرا در نسبت مولی  3O2Mnو  4O−x2Mn+x1Cuجامد 

20%  Cu/Mn  مول  %2/0-1/0کردن دوپ هاراه باNaCl  نشان
-د و نسبت به اکسیدش لنیپروپ لتبدی ٪5/1-3/1 داد که من ر به 

اگرچه که  .را ای اد کرد تریهای فلزی منفرد نتایج مطلوب

های مختلف دارد های زیادی در زمینهکاربرد Cu-Mn-Oسیستم 
گیرد اما، عاده تحقیقاتی که بر روی این دسته از مواد صورت می
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های های کاتالیستی و الکتروشیای، به ویژه در کاربرددر زمینه
 . [14]ها است خازنها و ابریدی، باتریسلول خورش

به روش  yMnO-xCuOدر این پژوهش، مخلوط اکسید فلزی  

بدین منظور از سوخت  .سنتز احتراقی در محلول تهیه شد

های سوخت به اکسیدکننده مختلف استفاده گلایسین در نسبت

بر  Cu, Mnهای مولی کاتیون گردید. هاچنین اثر تغییر درصد

 نهایی محلاوهت، مورد بررسی قرار گرفت. تبلور فاز

 

 قیتحق شرو
در این پژوهش، به منظور بررسی تاثیر نسبت سوخت به 

و هاچنین تاثیر تغییر نسبت  (Fule/oxidizer) (F/Oاکسیدکننده )

های ، بر تبلور فازCu-O-Mnدر سیستم  Cu , Mnهای کاتیون

2MnO100, 2MnO75-CuO(های ی ناونهگوناگون، به تهیه

25, 2MnO50-CuO50, 2MnO25-CuO75, CuO100(  در

( 25/1، 1، 75/0، 5/0های مختلف سوخت به اکسیدکننده )نسبت

 علائم با استفاده از روش سنتز احتراقی در محلول پرداخته شد.

 عنوان به G (Glycine) صورت، اختلااری به کار گرفته شده به

 نسبت نوانع به ازآن، پس عدد مورد استفاده و سوخت نوع

 5/0 طور مثال، به .شودمی اکسیدکننده، در نظر گرفته به سوخت

G-5/0 اکسیدکننده به سوخت نسبت و گلایسین سوخت بیانگر 

 .است

ی مورد استفاده در این پژوهش شامل: مشخلاات مواد اولیه 

، نیترات منگنز O2H3*2)3Cu(NOهیدرات نیترات مس تری

است  )2NO5H2C(و گلایسین  NO)O2H4*2)3Mnتتراهیدرات 

سازی بیشتر مورد استفاده قرار گرفت. تاام که بدون خالص

سازی ها، توسط آب دیونیزه آمادهمادهشده از پیشهای تهیهمحلول

شده برای هر سیستم، در های تعریفدهندهشد. مقادیر واکنش

شااتیکی از فرآیند  (1)است. شکل به خوبی بیان شده (1)جدول 

شده نشان های طراحیسنتز احتراقی در محلول را برای سیستم

 دهد. می

مشخص است ابتدا، مطابق با  (1)هاانطور که در شکل  

 (1)شده برای هر واکنش با توجه به جدول مقادیر مشخص

و به منظور تولید  های محاسبه شده برحسب گرم)تاامی وزن

های اولیه شامل، نیترات مادهگرم پودر است(، از پیش1کردن 

هایی جداگانه هاراه با آب آبه، به بشر 3آبه و نیترات مس 4منگنز 

-های حاصل، در دمای اتاق به وسیلهشود، محلولمقطر منتقل می

دقیقه  6الی  5زدن مداوم به مدت مغناطیسی تحت هم زنی هم

 محلول .گیرند تا در نهایت محلولی هاگن حاصل گرددیقرار م

شود و پس از لیتر منتقل میمیلی 250نهایی به یک بشر با ح م 

زدن با اضافه کردن سوخت، م ددا  تا انحلال کامل آن تحت هم

آمده، بر روی دستدر نهایت محلول به .گیردشرایط قبل قرار می

گراد قرار گرفت سانتیرجهد 330گرم پلیت با دمای پیشیک هات

تا زمانی که در اثر تبخیر آب، یک ژل در محیط واکنشی تشکیل 

ها، انرژی محرکه هزم جهت مادهی پیشدر نهایت با ت زیه .شود

های شیایایی ان ام سنتز احتراقی در محلول فراهم شد. واکنش

مورد استفاده در این سیستم در قسات پیوست درج گردیده 

است.

 
 های شیایاییماده واکنشترکیب شیایایی و مقدار پیش  1جدول 

 

 ترکیب شیایایی
 مادهپیش

Mn100 Cu25-Mn75 Cu50-Mn50 Cu75-Mn25 Cu100 

- 709/0 45/1 226/2 037/ 3 Cu(NO3)2*3H2O 

88/2 212/2 50/1 77/0 - Mn(NO3)2*4H2O 

383/0 416/0 45/0 486/0 524/0 G0.5 

575/0 625/0 676/0 73/0 786/0 G0.75 

767/0 833/0 901/0 973/0 048/1 G1 

959/0 045/1 127/1 216/1 31/1 G1.25 
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 و روند فرآیند سنتز احتراقی در محلولمحلول  یآماده ساز راحلم  1شکل 

 
 مشخصه یابی محصولات سنتزشده

 هاچنین های اکسید فلزی ومخلوط تشکیل تعیینمنظور به

 بر Cu, Mnهای فلزی سوخت و مقدار کاتیون مقدار تاثیر بررسی

 (XRD) ایکس پرتو پراش آنالیز نهایی، محلاول ترکیب شیایایی
 A°  54056/1با طول موج 05/0و گام  2θ=15-80ی در زاویه

اثر افزودن ان ام شد. هاچنین جهت بررسی تاثیر افزایش دما در 
بر مورفولوژی و تخلخل،  Mnهای فلزی تدری ی کاتیون

 یروبش یالکترون کروسکوپیم زیتحت آنالپودرهای سنتز شده 

بر این به منظور . علاوهقرار گرفتند (FESEM) یدانیم نشر
 (1)ی ی اندازه کریستالیت از فرمول دبای شرر معادلهمحاسبه

 استفاده شد:
 

(1)                                                                                                                      DD ==
kkλλ

ββcoscosθθ
                     

 

سط کر   Dکه در آن که در آن   سط کراندازه متو ثابت برابر ثابت برابر    k، ، (nm)  تتییستالستال ییاندازه متو

حداکثر حداکثر     اهاه ییعرض کامل در نعرض کامل در ن    ββ  ،،( °A)طول موج تابشطول موج تابش   k، ، 0.90.9با با  

((rad و ) و )θθ  پراش براگپراش براگ  ههییزاوزاو  ((rad.است ).است ) 

 
 نتایج و بحث

 XRDآنالیز 
های فلزی اکسید بررسی تبلور مخلوط در این آزمایش، به منظور

Cu-Mnهای کاتیون ، سنتز احتراقی در محلول برای تاامی نسبت
Cu  وMn  به ترتیب، از کاترین نسبت سوخت به اکسیدکننده به

بیشترین نسبت، با استفاده از سوخت گلایسین ان ام شد. شکل 

های سنتزشده در نسبت سوخت به ناونه XRDالگوهای  (2)
و  (2)هاانطور که از شکل  .دهدرا نشان می 5/0کننده اکسید
با شااره  CuOمطابق با انتظار، فاز  .مشخص است  100Cuالگوی 

به خوبی متبلور  (CuO-ICDD card No.=01-080-1916)کارت 
با شااره کارت   O2Cu حضور فاز CuOدر کنار  .استشده

)1531-075-01ICDD card No.=-O2Cu,(  36.35در=θ2  نیز

، بیان کردند که در حین [15]کرمانی و هاکاران  .شودمشاهده می

فرآیند سنتز احتراقی در محلول، خلا نسبی ای ادشده که من ر به 
این کاهش  .گرددای میکاهش فشار اکسیژن به صورت لحظه

شکل  .گذار استتاثیرهای سنتزشده فشار، بر تبلور فازهای ناونه
بر حسب دما است که به خوبی  2PO یتم بیانگر تغییرات لگار (3)

کاهش دمای تبدیل فازی را در اثر کاهش فشار اکسیژن نشان 
-در ناونه O2Cuحضور فاز دهد. با توجه به مطالب بیان شده، می

 O2Cuبه  OCuبه دلیل کاهش دمای تبدیل فازی  0.5G-100Cu ی
 25.5 در اثر کاهش فشار اکسیژن قابل توجیه است. هاچنین در

, 33.5=θ2 هیدروکسید نیترات مس با شااره کارت, 

)0594-045-01ICDD card No.=-3)(OH)3(NO2Cu(  مشاهده
ماندن این فاز در ترکیب، به رود علت باقیاحتاال می .شودمی

است که من ر به ت زیه ناقص و تبدیل کامل  F/O<1دلیل شرایط 
مراحل ت زیه و تبدیل  (3) و (2)ی است.  معادلهشده CuOآن به 

 :[12,16] را به خوبی نشان داده است
 

+  O2+ 3H 3) (OH)3(NO2Cu O+ Heat2*3H3)22Cu (NO 

               3HNO 
(2) 

+  2O + 0.5N22CuO +1.5H + Heat  3) (OH)3(NO2Cu 

20.75O                                             

((33)) 
دهنده حضور دو نشان  25Mn-75Cuو الگوی  (2)شکل  
  Mnمولی   %25 است، اگرچه در این ترکیب  O2Cuو  CuO فاز

در این الگو تبلور هیچ یک از فازهای  شده است اما Cuجایگزین 

xMnO جایی در این ناونه تنها شاهد جابه .شودمشاهده نای
ها به سات زوایای براگ بیشتر، در اثر انبساط ساختار پیک

شدن نشانگر دوپ (2)کریستالی خواهیم بود که بر اساس جدول 

(((Doping ها که من ر به رساناوارد شدن یک ناخاللای در نیاه
با شعاع یونی  Mnهای گردد( کاتیونتغییر ساختار کریستالی می

هاچنین،  .است CuOیک تر در ساختار کریستالی مونوکلینکوچک
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سنتز احتراقی در محلول من ر به  25Mn-75Cuدر ترکیب شیایایی 
شده است که باعث  CuO( در فاز -111رشد ترجیحی صفحه )
گردد که با می C2/cبه  Ccاز حالت  CuOتغییر گروه فضایی 

به خوبی  (CuO-ICDD card No.=01-074-1021)شااره کارت 
علاوه  0.5G-25Mn-75Cuدر الگوی  O2Cuحضور فاز  تطابق دارد.

بر کاهش فشار اکسیژن، به افزایش دمای ای اد شده، در اثر افزودن 

هاچنین، این افزایش  .[17]نیترات منگنز در واکنش وابسته است 
ی کامل دما به عنوان یک نیروی محرکه، من ر به ت زیه

3)(OH)3(NO2Cu ن شده است. با افزودن بیشتر و جایگزینی کاتیو

Mn  الگویXRD 0.5G-50Mn-50Cu هاانطور که  .شودمشاهده می
و  4O2CuMnمشخص است، سنتز محلول جامد  (2)در شکل 

در این نسبت از سوخت به اکسید کننده و  CuOاکسید فلزی 
به خوبی با کارت استاندارد شود که ترکیب شیایایی مشاهده می

ICDD )1400-034-00ICDD card No.=-4O2CuMn(  مطابقت
به این معنا است که نیروی محرکه هزم  4O2CuMnدارد. تبلور 

خالی های جایبه مکان  3Mn+و 2Cu+ های جهت نفوذ کاتیون
های مس و منگنز از طریق فرآیند سنتز ساختار کریستالی اکسید

تبلور محلول جامد  در نتی ه .استاحتراقی در محلول فرآهم شده

در نهایت یات حرارتی قابل ان ام است. بدون نیاز به کوره و عال
نشان دهنده آن  (2)در شکل  0.5G-100Mnناونه  XRDالگوی 

پودر سنتز شده دارای ساختار آمورف بوده و پیک است که، 
 .گرددای در آن روئیت نایی قابل ملاحظهمشخلاه

 

 
 

 

ناونه سنتز شده با سوخت گلایسین و نسبت  XRDالگوی   2 شکل

 مشخص Cu-Mnهای در نسبت 5/0سوخت به اکسید کننده 

 

 

 های مورد استفاده در این سیستممادهمشخلاات پیش  2 جدول
 

آنتالپی 

 تشکیل
(Kj/mol) 

 شعاع یونی
 دمای

 (K)ت زیه 

 

 ترکیب
 

-532.9 - 5523.1 C2H5NO2 

-1217 
Cu2+=0.73 Å 
Cu +=0.77 Å 

473.15 Cu (NO3)2*3H2O 

-608.9 

Mn2+=0.83 Å 
Mn3+=0.64 Å 

Mn4+=0.53 Å 

413-403 Mn (NO3)2*4H2O 

 

 
 

  ناودار تغییرات لگاریتم فشار اکسیژن بر حسب دما در سیستم  3شکل 
Cu-O [18] 
 

 F/O=0.75های سنتزشده در ناونه XRDالگوی  (4)شکل  
-آزمایش قبل نشان میهای کاتیونی تکرارشده در را برای نسبت

مشخص  0.75G-100Cuو الگوی  (4)دهد. هاانطور که از شکل 
 .است در این ناونه متبلور شده O2Cuو  CuOاست، دو فاز 
شده در به دلیل افزایش دمای آدیاباتیک ای اد O2Cuحضور فاز 

بر این، مطابق با علاوه .در این ناونه است F/Oاثر افزایش نسبت 
 F/Oافزایش  [19]های کومار و هاکاران و گزارش (5)شکل 

و افزایش گاز احیا کننده  2Oمن ر به کاهش تدری ی مقدار گاز 

2H های این عوامل من ر به افزایش شدت پیک .خواهد شدO2Cu 
 0.5G-100Cuنسبت به ناونه  0.75G-100Cuمتبلور شده در ناونه 

-دهنده پهنشانتنها، ن XRD 0.75G-25Mn-75Cuاست. الگوی شده

 .است 0.75G-100Cuنسبت به ناونه  XRDشدگی جزئی الگوی 
 XRDدر الگوی  xMnOهاچنین در این ناونه هیچ پیکی از 

تواند به های  میی پیکعلت عدم مشاهده .شودمشاهده نای
هاچنین، بر اساس  .شده نیز اشاره کندماهیت آمورف فاز تشکیل
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های موجود در تشکیل نیتراتبا در نظر گرفتن آنتالپی (2)جدول 
های های مس نسبت به اکسیداین سیستم تاایل به تشکیل اکسید

های منگنز به دما یا سوخت منگنز بیشتر است و برای تبلور اکسید

 0.75G-50Mn-50Cuناونه  XRDدر الگوی  .بیشتری احتیاج است
-مشاهده می 2uMnOCجامد تشکیل محلول و O2Cuتبلور فاز 

 3Mn+در این ترکیب، من ر به نفوذ  Mnهای افزایش کاتیون .گردد

است که افزایش دما، هاراه با شده O2Cuخالی های جایبه مکان
ی هزم برای تبلور ، نیروی محرکهMnهای افزایش مقدار کاتیون

الگوی را فراهم کرده است. در نهایت، در  2CuMnOمحلول جامد 

XRD  0.75ناونهG-100Mn 4، برخلاف انتظارO3Mn  را به عنوان
های بیان شده توسط بر اساس گزارش .دهدفاز اصلی نشان می
در این نسبت از سوخت به اکسیدکننده  [20]موهیی و هاکاران 

با در نظر گرفتن افزایش دمای آدیاباتیک سیستم و کاهش فشار 
در  4O3Mnتبلور   و 3O2Mnاکسیژن من ر به کاهش دمای تبدیل 

 این سیستم شده است.
را  F/O=1های سنتز شده در ناونه XRDالگوی  (6)شکل  

دهد. در الگوی شده نشان میمشخص های شیایاییبرای ترکیب
XRD 1ی ناونهG-100Cu  دو فاز تبلورO2Cu , Cu به عنوان فاز-

های قبل بیان هاانطور که در بخش .شودهای اصلی مشاهده می
ها، ناشی از کاهش فشار اکسیژن در علت اصلی تبلور این فازشد 

من ر به کاهش دمای تبدیل  (3)سیستم است که مطابق با شکل 

به دلیل نسبت یکسان  F/O=1از سوی دیگر، در  .گرددفازی می
دهد ها با شدت بیشتری رخ می، واکنش بین آن3NHو 3HNO از 

های مورد بررسی که باعث افزایش دما نسبت به سایر سیستم

تر به هاین دلیل دمای احتراق به دمای آدیاباتیک نزدیک .گرددمی
هایی با حالت است. در نتی ه تاایل سیستم را به تشکیل فاز

افزودن  (7)کند. با توجه به شکل تر بیشتر میاکسیدی پایین

عامل افزایش دما و کاهش فشار از  2تدری ی نیترات منگنز 
 2MnOی پایداری فاز واکنشی در ناحیهقرارگیری محلول 

3O2Mn ,ی نیترات منگنز به کند و من ر به ت زیهجلوگیری می

, MnO4O3Mn 1ی هاچنین در ناونه .گرددمیG-75Mn-25Cu 
نیز   4O2CuMnی هزم، جهت تشکیل محلول جامد نیرو محرکه
مشاهده شده، محلول جامد  XRDبا توجه به نتایج  .شودفراهم می

4O2CuMn  درجه  700به دلیل پایداری در دماهای باهتر از
و  1، 75/0، 5/0های سوخت به اکسیدکننده گراد در نسبتسانتی
 باهتر تاایل بیشتر به تشکیل دارند. Mn%های حاوی ترکیب

 

 
 

ناونه سنتز شده با سوخت گلایسین و نسبت  XRDالگوی   4 شکل

 مشخص Cu-Mnهای در نسبت 75/0سوخت به اکسید کننده 
 

 
 

گازهای آزاد  ح م و نوع اکسیدکننده بر نسبت سوخت به تاثیر  5شکل 

 [19]شده در حین فرآیند سنتز احتراقی در محلول 

 

 
 

ناونه سنتز شده با سوخت گلایسین و نسبت  XRDالگوی   6 شکل

 مشخص Cu-Mnهای در نسبت 1سوخت به اکسید کننده 
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 Mn-O ناودار تغییرات لگاریتم فشار بر حسب دما در سیستم   7شکل 
[20] 

 

در بیشترین  Cu-Mnدر نهایت، سنتز مخلوط اکسید فلزی  

( مورد بررسی قرار گرفت. 25/1نسبت سوخت به اکسیدکننده )

های سنتز شده در درصدهای ناونه XRDالگوهای  (8)شکل 

را نشان  25/1مولی یاد شده و نسبت سوخت به اکسیدکننده 

دهد. با توجه به این نکته که در این آزمایش از سوخت بیشتر می

استفاده شده است واکنش سنتز احتراقی با شدت و سرعت 

را نه تنها  1.25G-100Cuگردید و جاع آوری ناونه بیشتری ان ام 

 XRDالگوی در بشر بلکه در بوته دربسته نیز مقدور نساخت. 

1.25G-25Mn-75Cu ی تبلور دو فاز هدهندنشانCu  وMnO  است

ها، به دما، انرژی باه و ان ام ها توسط سایر روشکه برای سنتز آن

در حالی که در این آزمایش، تولید  .عالیات حرارتی نیاز است

ی توسط روش سنتز دو فاز نام برده به صورت تک مرحله

از ترین دهیل تبلور دو فاز اصلی .احتراقی با موفقیت ان ام شد

Cu  وMnO  توان به افزایش ح م گاز می (5)بر اساس شکل

در اثر افزایش نسبت سوخت به اکسیدکننده اشاره  2H احیاکننده

-بر این، افزایش سوخت اضافی به عنوان رقیقعلاوه .[19]کرد 

تأثیر  .گرددکننده عال کرده و من ر به کاهش دما در سیستم می

 O2Cuباعث تبلور دو  2Hافزایش گاز  .2 ،کاهش دما. 1 :دو پارامتر

من ر به تبلور دو فاز  2Hگردد که در اثر واکنش با می 4O3Mnو 

Cu  وMnO  هاراه با آزادسازی گازO2H الگوی  شود.میXRD 

را در کنار  4O3Mnهای پیکتبلور جزئی  1.25G-50Mn-50Cuناونه 

در اثر افزایش درصد  .دهدمی نشان MnOهای افزایش شدت پیک

رو به ترتیب از های شیایایی پیشمولی نیترات منگنز در ترکیب

و  4O3Mnشود و هاچنان دو فاز کاسته می Cuهای شدت پیک

MnO گردد. هاانطور که بیان شد علت در سیستم مشاهده می

وابسته است.  2Hها به افزایش دما و حضور گاز حضور این فاز

متبلور شده  MnOو  4O3Mnفاز دو  1.25G-100Mnی  در ناونه

در این ا برخلاف انتظار افزایش دما، من ر به کاهش شدت  .است

های شیایایی مورد مطالعه در نسبت به ترکیب MnOهای پیک

-رود علت افزایش شدت پیکاحتاال می .این سیستم شده است

ی و تاایل باه MnOبه دلیل عدم پایداری فاز  4O3Mn های فاز

سردشدن پودر سنتزشده از  علاوه بر این .آن به اکسیداسیون باشد

 .نیز تاثیرگذار است 4O3Mn دمای باهتر، بر تبلور فاز
 

 
 

ناونه سنتز شده با سوخت گلایسین و نسبت  XRDالگوی   8 شکل

 مشخص Cu-Mnهای در نسبت 25/1سوخت به اکسید کننده 

 
 FE-SEMآنالیز 

های سنتزشده در نسبت ناونه FE-SEMتلااویر  (9)شکل 

انتخاب  .دهدسوخت به اکسیدکننده استوکیومتری را نشان می

F/O=1  ،به دلیل بیشترین دمای آدیاباتیک و ح م گاز آزادشده

تأثیر دما و  (9)در شکل  .شده استهای طراحیدر بین سیستم

تغییر ترکیب شیایایی بر مورفولوژی پودرهای سنتزشده به خوبی 

 (الف -9)ش گذاشته شده است. هاانطور که از شکل به ناای

کلم شکلی دارد. مورفولوژی گل 100Cuی ناونه .مشخص است

 xCuOشدن نانوذرات کروی شکل این مورفولوژی از آگلومره

، Mnهای است. با افزایش تدری ی کاتیون دست آمدهبه
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کلای به صورت یک اسفنج شده از حالت گلمورفولوژی تشکیل

با توجه به این نکته که افزایش  .استم متخلخل تبدیل شده یا فو

گردد، در نتی ه، فرصت دما من ر به افزایش سرعت واکنش می

های از این رو، در واکنش .شودکافی برای رشد ذرات فراهم نای

حاوی نیترات منگنز بیشتر که از دمای احتراق باهتری 

این  .یل شده استتری را تشکبرخوردارند، اندازه ذرات کوچک

ب تا د( به ناایش گذاشته شده  -9)موضوع به خوبی در شکل 

است. علاوه بر این، افزایش ح م محلاوهت گازی آزاد شده 

بر اساس  .عامل اصلی در شکل گیری یک ساختار متخلخل است

توان مشاهده کرد که در می (10)نتایج ناایش داده شده در شکل 

های منفرد ح م گاز بیشتری ناونههای مخلوط نسبت به ناونه

این موضوع مورفولوژی اسفن ی تشکیل شده در  .آزاد شده است

اگرچه  100Mnی کند. در ناونههای مخلوط را اثبات میناونه

ها کاتر است اما  در ح م گاز آزاد شده نسبت به سایر ناونه

ی ه در نت .ها داردمقابل دمای احتراق باهتری نسبت به سایر ناونه

 .دهدپیوستن را نایکافی برای رشد و بهم    به نانوذرات فرصت 

هایی به هاین دلیل مورفولوژی این ناونه، به صورت رشته

 متشکل از نانوذات است.
 

 
 

سطح نانو ذرات سنتز شده مخلوط اکسید فلزی  SEMتلااویر   9 شکل

Mn-Cu  الف(  1در نسبت سوخت به اکسید کننده(100Cu ، )75-)بCu

25Mn، )ج( 50Mn-50Cu، )د(75Mn-25Cu  و)100 )هMn 

 

 
 

ناودار تغییرات مقدار گاز آزادشده بر حسب تغییر نسبت سوخت  10شکل 

 به اکسیدکننده

 

 کاندازه بلور
شده با استفاده از های محاسبهناودار اندازه بلور (11) شکل

-نسبتهای شیایایی مشخص و ی دبای شرر را در ترکیبمعادله

دهد. با توجه به های سوخت به اکسیدکننده مختلف نشان می

-مشاهده می (11)و شکل  (3)شده در جدول داده نتایج ناایش 

ها شود که با افزایش نسبت سوخت به اکسیدکننده، اندازه بلورک

ها گزارش شده است که تغییرات اندازه بلورک .یافته است افزایش

این موضوع  .زاد شده وابسته استبه مقدار محلاوهت گازی آ

ناشی از کاهش دمای ای اد شده در اثر خروج محلاوهت گازی 

شده از سیستم، افت از سیستم است. با افزایش ح م گاز خارج

در  هاستالیاندازه کر دهد و مانع از رشدتر رخ میدما سریع

نشان  (10)هاانطور که در شکل  .شودی واکنش میمراحل اولیه

شده است، افزایش نسبت سوخت به اکسیدکننده من ر به داده 

با توجه به اینکه بیشترین  .شودافزایش ح م گاز آزادشده، می

است، به هاین دلیل کاترین اندازه  F/O=1ح م گاز آزاد شده در 

کریستالیت در این نسبت از سوخت به اکسیدکننده  گزارش شده 

 25/1و  F/O  5/0 ،75/0های با هاچنین در ناونه .است

کننده را ایفا کرده و با افزایش مانده نقش رقیقسوخت/نیترات باقی

مدت زمان واکنش، برخلاف اینکه ح م گاز افزایشی است من ر 

 گردد.ها میبه افزایش اندازه بلورک
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 هااندازه بلورک مشخلاات  3جدول 
 

 ناونه سوخت به اکسیدکننده

  0.5 0.75 1 1.25 فاز

  اندازه کریستالیت)نانومتر(

Cu2O - 17 29 24 100CuO 

Cu2O 33 21 27 26 75CuO-25MnO2 

Cu2O 25 13 31 - 50CuO-50MnO2 
CuMn2O4 - 11 31 15 25CuO-75MnO2 

Mn3O4 15 14 17 - 100MnO2 

 

 
 

 های ذراتتاثیر نسبت سوخت به اکسید کننده بر اندازه بلور 11شکل 

 

 گیرینتیجه
به روش سنتز Cu-Mn در این پژوهش مخلوط اکسید فلزی 

نتایج  .با استفاده از سوخت گلایسین ان ام شداحتراقی در محلول 

 آمده در این پژوهش به شرح زیر است:دستبه
توان به عنوان یک نتایج حاصله نشان داد که از گلایسین می 

سوخت مطلوب جهت سنتز نانوذرات فلزی و محلول جامد 

دمای باهی ای ادشده توسط سوخت گلایسین من ر  .اده کرداستف
ای، سریع، بدون مرحلهبه سنتز نانوذرات موردنظر به صورت تک

گردد. تشکیل محلول قیات مینیاز به کوره و ت هیزات گران

و  xCuO، به هاراه مخلوطی از اکسیدهای 4O2CuMnجامد 

xMnO های شیایایی با درصد مولی باهتر در ترکیبMn  اتفاق
سیستم را به سات  2Hافزایش گاز  <1F/Oدر نسبت  افتاد.

پایداری محلاوهت فلزی یا اکسیدهایی با ظرفیت کاتر پیش 
-های مورد مطالعه کاترین اندازه بلورکی ترکیبدر هاه برد.می

ت گزارش شده اس 1ها در نسبت سوخت به اکسیدکننده برابر با 
در اثر آزادسازی  شده ادیاکه ناشی از عواملی مانند کاهش دما 

ها در این نسبت از سوخت به اکسیدکننده است. ح م بیشتر گاز
هاچنین ح م گاز آزاد شده به صورت معناداری بر مورفولوژی 

بررسی مورفولوژی محلاوهت  .محلاوهت نهایی تأثیرگذار است
، بیانگر تشکیل 1نده سنتزشده در نسبت سوخت به اکسید کن

باشد که در اثر آگلومره شدن شکل میهای اسفن یمورفولوژی

 .وجود آمده استنانوذرات به
 

 تقدیر و تشکر 
 

.
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 1402، چهارسال سی و چهار، شاارۀ      نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 پیوست
 های سوخت به اکسیدکننده مختلفهای شیمیایی در نسبتواکنش

 
هاناونه سوخت به اکسیدکننده واکنش شیایایی  

Cu (NO3)2*3H2O + 0.555 C2H5NO2  0.5 CuO + 0.5 Cu (NO3)2*3H2O + 1.11 CO2 + 2.8875 H2O 

+ 0.7775 N2 + 0.001O2 

5/0  

1
0

0
C

u
O

 Cu (NO3)2*3H2O + 0.8325 C2H5NO2  0.75 CuO + 0.25 Cu (NO3)2*3H2O + 1.665 CO2 + 

4.33125 H2O + 1.16625 N2 + 0.001875 O2 
75/0  

Cu (NO3)2*3H2O + 1.11 C2H5NO2  0.5 CuO + 0.5 Cu (NO3)2*3H2O + 1.11 CO2 + 2.8875 H2O 

+ 0.775 N2 + 0.0025 O2 
1 

Cu (NO3)2*3H2O + 1.3875 C2H5NO2  CuO + 2.22 CO2 + 5.775 H2O + 1.555 N2 + 0.2775 

C2H5NO2 
25/1  

6.75Cu (NO3)2*3H2O + 2.25Mn (NO3)2*4H2O + 4.75C2H5NO2  3.375CuO + 1.125MnO2 + 

3.375Cu (NO3)2*3H2O + 1.125Mn (NO3)2*4H2O + 9.5CO2 + 26.5H2O + 6.875N2 
5/0  

7
5

C
u

O
-2

5
M

n
O

2
 

6.75Cu (NO3)2*3H2O + 2.25Mn (NO3)2*4H2O + 7.125C2H5NO2  5.0625CuO +1.6875 MnO2 + 

1.6875Cu (NO3)2*3H2O + 0.5625Mn (NO3)2*4H2O + 14.25CO2 + 39.75H2O + 10.3125N2 
75/0  

6.75Cu (NO3)2*3H2O + 2.25Mn (NO3)2*4H2O + 9.5C2H5NO2  6.75CuO + 2.25MnO2 + 19CO2 

+ 53H2O + 13.75N2 
1 

6.75Cu (NO3)2*3H2O + 2.25Mn (NO3)2*4H2O + 11.875C2H5NO2  6.75CuO + 2.25MnO2 + 

2.375C2H5NO2 + 19CO2 + 53H2O + 13.75N2 
25/1  

4.5Cu (NO3)2*3H2O + 4.5Mn (NO3)2*4H2O + 4.5C2H5NO2  2.25CuO + 2.25MnO2 + 2.25Cu 

(NO3)2*3H2O + 2.25Mn (NO3)2*4H2O + 9CO2 + 27H2O + 6.75N2 
5/0  

5
0

C
u

O
-5

0
M

n
O

2
 

4.5Cu (NO3)2*3H2O + 4.5Mn (NO3)2*4H2O + 6.75C2H5NO2  3.375CuO + 3.375MnO2 + 

1.125Cu (NO3)2*3H2O + 1.125Mn (NO3)2*4H2O + 13.5CO2 + 40.5H2O + 10.125N2 
75/0  

4.5Cu (NO3)2*3H2O + 4.5Mn (NO3)2*4H2O + 9C2H5NO2  4.5CuO + 4.5MnO2 + 18CO2 + 

54H2O + 13.5N2 
1 

4.5Cu (NO3)2*3H2O + 4.5Mn (NO3)2*4H2O + 11.25C2H5NO2  4.5CuO + 4.5MnO2 + 

2.25C2H5NO2 + 18CO2 + 54H2O + 13.5N2 
25/1  

2.25Cu (NO3)2*3H2O + 6.75Mn (NO3)2*4H2O + 4.25C2H5NO2  1.125CuO + 3.375MnO2 + 

1.125Cu (NO3)2*3H2O + 3.375Mn (NO3)2*4H2O + 8.5CO2 + 27.5H2O + 6.625N2 
5/0  
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5

C
u

O
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5
M

n
O

2
 

2.25Cu (NO3)2*3H2O + 6.75Mn (NO3)2*4H2O + 6.375C2H5NO2  1.6875CuO + 5.0625MnO2 + 

0.5625Cu (NO3)2*3H2O + 1.6875Mn (NO3)2*4H2O + 12.75CO2 + 41.25H2O + 9.9375N2 
75/0  

2.25Cu (NO3)2*3H2O + 6.75Mn (NO3)2*4H2O + 8.5C2H5NO2  2.25CuO + 6.75MnO2 + 17CO2 

+ 55H2O + 13.25N2 
1 

2.25Cu (NO3)2*3H2O + 6.75Mn (NO3)2*4H2O + 10.625C2H5NO2  2.25CuO + 6.75MnO2 + 

2.125C2H5NO2 + 17CO2 + 55H2O + 13.25N2 
25/1  

Mn (NO3)2*4H2O + 0.4445 C2H5NO2  0.5 MnO2 +0.5 Mn (NO3)2*4H2O + 0.889 CO2 + 3.1125 

H2O + 0.72225 N2 
5/0  

1
0

0
M

n
O

2
 

Mn (NO3)2*4H2O + 0.66675C2H5NO2  0.75MnO2 +0.25 Mn (NO3)2*4H2O + 1.3335CO2 + 

4.667H2O + 1.0833N2 
75/0  

Mn (NO3)2*4H2O + 0.889C2H5NO2  MnO2 + 1.7778CO2 + 2.6225H2O + 1.4445N2 1 

Mn (NO3)2*4H2O + 1.11125C2H5NO2  MnO2 + 0.22235C2H5NO2 + 1.7778CO2 + 6.2225H2O + 

1.4445N2 
25/1  
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1. Introduction  

In the 19th century, at the same time as the industrial 

revolution, the use of metals as implant materials in the 

body was developed. The high degradation rate of 

magnesium and magnesium alloys in the physiological 

environment of the body leads to a decrease in the 

mechanical strength of the implant before the complete 

healing of the bone tissue. Therefore, the purpose of this 

research is to improve the bioactivity behavior of AZ31 

alloy by applying micro spark coating. 

 

2- Materials and methods 

In this research, commercial magnesium alloy AZ31, with 

dimensions of 2 x 2 cm and thickness of 5 mm, was 

prepared from AZ31 sheet. 

 

Table 1. Chemical composition of magnesium alloy 

AZ31 

AZ31 Cu Si Mn Zn Al Mg 

WP 0.003 0.02 0.4 0.82 3.05 Bal 

 

In order to carry out the process of micro-spark 

oxidation, an electrolyte with a silicate composition with a 

fluorine precursor has been used. For this purpose, a 

solution containing 50 grams per liter of sodium hydroxide 

(NaOH), 50 grams per liter of sodium silicate (Na2SiO3) 

in double distilled water was prepared. ..The microspark 

oxidation process was carried out under voltages of 45 and 

30 volts and for a period of 45 and 60 minutes..In order to 

investigate the corrosion behavior of all the samples, the 

electrochemical impedance spectroscopy (EIS) test was 

used in simulated body solution (SBF, pH=7.4). . In order 

to check the surface of the sample before and after the 

corrosion test, X-ray diffraction tests, elemental analysis 

and microscopy becomes bone tissue. Therefore, the 

purpose of this research is to improve the bioactive 

behavior of AZ31 alloy by applying micro spark coating. 

Scanning electron microscopy was used. In order to check 

the bioactivity properties of the prepared samples and 

detect the presence of apatite layer in the coating, infrared 
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spectroscopy methods with Fourier transform were 

performed. In order to investigate the effect of adding 

Baghdadite nanoparticles on the hydrophilic or 

hydrophobic behavior of the polymer coating applied on 

AZ31 magnesium, the wettability test was used. 

 

3-Results and discussion 

The results of EDS from the anodized sample surface in 

Figure 1 confirm the presence of Si, O and Mg elements, 

which indicates the presence of MgO and forsterite on the 

sample surface. The presence of this porous and uneven 

layer on the surface, in addition to increasing the corrosion 

resistance of the AZ31 substrate due to the created oxide 

layer, leads to the improvement of the adhesion of the 

polymer coating to the substrate. 

Based on the electrochemical impedance results for the 

coated sample (Figure 2), the MAO sample shows better 

corrosion resistance than the AZ31 sample (larger 

capacitance ring diameter). As can be seen, the impedance 

for the uncoated and coated sample MAO in the low 

frequency area has increased from 1980 to 4650 

respectively. According to the sources, it is said that the 

higher the impedance in the low frequency range. 

The results of elemental analysis on the MAO sample at 

different immersion times prove that a small amount of 

calcium-phosphate compounds was formed on the surface 

of the sample. 

The formation of calcium-phosphate compounds on 

the magnesium implantable surface has been able to 

reduce its degradability to a large extent. Because these 

compounds are very resistant and stable in the 

environment containing chlorine ions and are not easily 

destroyed like the magnesium hydroxide layer. Therefore, 

it can control the degree of degradability, reduce the 

corrosion rate to a great extent, and also lead to the 

improvement of the connection of the implant to the body 

tissue and its stabilization in the body. 

Applying MAO coating on AZ31 leads to decrease of 

wetting angle from 79 degrees to 28 degrees. Considering 

that if the angle changes in the range of 0 to 90 degrees, 

the desired surface will be hydrophilic, the results of 

10.22067/jmme.2023.79359.1083
10.22067/jmme.2023.79359.1083
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applying the micro spark oxidation coating have increased 

the amount of water absorption, and this means that the 

surface has moved towards hydrophilicity, as a result of 

water absorption to The level will be higher. Figure 3. The 

results of the X-ray diffraction test for the MAO sample 

are in complete agreement with the results of the elemental 

analysis and scanning electron microscope images 

showing the reduction of corrosion products. 

Figure 4 shows the result of the infrared spectrometry 

test with Fourier transform for the sample sample at two 

times of 7 and 28 days of immersion. As can be seen in the 

picture, the peaks observed at 1621 and 501 cm-1 belong 

to the hydroxyl group (H-O) in the structure of apatite. 

 

 

 
 

Figure 1. A) Scanning electron microscope image of MAO 

sample surface. b) Elemental analysis of the MAO sample 

surface. 

 

Figure 2. The results of the electrochemical 

impedance test a) Phase b) Nyquist c) Bad. 

 
Figure 3 X-ray diffraction test result 

 

 
Figure 4. The pattern obtained from infrared 

 

4-Conclusion 

In this research, the results of the electrochemical 

impedance test after one hour showed a decrease in 

corrosion tendency. With the application of anodizing 

coating, the percentage of water absorption increased from 

1.7% to 3.5%, and it leads to a decrease in the wetting 

angle from 79 degrees to 28 degrees, and by creating a 

porous and uneven layer on the surface, it leads to the 

creation of a suitable substrate for applying the secondary 

coating. The results. From the simulating body fluid (SBF) 

test, it has been shown to increase the amount of apatite 

and increase bioactivity. According to these results, it can 

be concluded that the application of anodizing on AZ31 

alloy can lead to the improvement of the behavior of this 

alloy as medical implants. 
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 *در مهندسی بافت سرامیک(  -با غشاء نانوکامپوزیت )پلیمر 31AZ منیزیم بهبود سطح آلیاژ

 مقاله پژوهشی 

  (1)فرزاد سلیمانی

DOI: 10.22067/jmme.2023.79359.1083 
 

به منظور بهبود مقاومت به خوردگی، زیست فعالی و زیست  AZ31هدف اصلی از تحقیق حاضر اعمال پوشش اکسیداسیون میکرو جرقه بر روی آلیاژ   چکیده

 SBF دقیقه درمحلول 30-60وزمان  60V-45ژبااستفاده از روش اکسیداسیون میکروجرقه در ولتا AZ31ژپس از اصلاح سازی سطح آلیاسازگاری این آلیاژ است.
نتایج حاصل از تست امپدانس  ب برروی سطح منیزیم شد.سمنجر به ایجاد لایه ای منا ،های مختلفاعمال ولتاژ و زمان ش قرار گرفت.یمورد آزمانمونه ها 

طیف ، (XRD) پرتو ایکسها از تست های پراش ه به منظور بررسی نمونندایز شده است. آ AZ31الکتروشیمایی نشان دهنده بهبود مقاومت به خوردگی آلیاژ 

ندایز آ ل پوششااعم .( استفاده شدEDS) ( و تحلیل عنصری با تفکیک انرژی پرتو ایکسSEM(، میکروسکوپ الکترونی روبشی )FTIRسنجی فرو سرخ )
(MAOمنجر به )  لیاژآدوست شدن سطح آب AZ31  لیاژ آ سطح نسبت به درب آمیزان جذب شد و در نتیجهAZ31 (درصد 7/1درصد جذب آب از افزایش یافت

با توجه به این که زاویه .درجه میشود 28درجه به 79منجر به کاهش زاویه ترشوندگی از  AZ31ندایز آ عمال پوششابا توجه به نتایج  (درصدافزایش یافت 5/3به 
ایجاد یک لایه  ربهمنج AZ31بر سطح نمونه   هجرق باشند اعمال عملیات اکسیداسیون میکرو ب دوست میآدرجه بوده است تمامی سطوح 90تا 0ترشوندگی بین 

بمنظور ارزیابی توانایی تشکیل آپاتیت روی  انویه میشود.ثایجاد بستری مناسب جهت اعمال پوشش  هموار برروی سطح شده و در نتیجه منجربهمتخلخل و نا

ه تشکیل لایه آپاتیت روی سطح نمونه ها می تواند به عنوان معیاری از زیست ( استفاده شد. نتایج نشان می دهد کSBFها، از آزمون مایع شبیه ساز بدن )نمونه
ای که اعمال پوشش بالاترین قابلیت تشکیل آپاتیت ورهایش کنترل شده یون و کمترین سرعت خوردگی را ازخود نشان داد به گونه فعالی در نظر گرفته شود.

 .باشد های استخوانیتواند انتخاب مناسبی برای ایمپلنتمی
 

 امپدانس الکتروشیمیایی.، استخوان، آندایز، پوشش، آلیاژ منیزیم  کلیدی هایواژه
 

Improvement the Surface of AZ31 Alloy for Using in Tissue Engineering Application 
 

Farzad Soleimani 
 

Abstract  The main purpose of this research is to apply micro spark oxidation coating on AZ31 alloy in order to 
improve the corrosion resistance, bioactivity and biocompatibility of this alloy. After modifying the surface of AZ31 
alloy using micro spark oxidation method at 60-45V voltage and 30-60 minutes in SBF solution, the samples was tested. 
Applying different voltages and times led to the creation of a suitable layer on the magnesium surface. The results of the 
electrochemical impedance test show the improvement of the corrosion resistance of the anodized AZ31 alloy. In order 
to examine the samples, X-ray diffraction (XRD), infrared spectroscopy (FTIR), scanning electron microscopy (SEM) 
and elemental analysis with X-ray energy dispersive analysis (EDS) were used. The application of anodizing coating 
(MAO) led to the hydrophilicity of the surface of the AZ31 alloy, and as a result, the amount of water absorption on the 
surface increased compared to the AZ31 alloy (the percentage of water absorption increased from 1.7% to 3.5%) 
according to the results of applying the anodizing coating of AZ31 It leads to a decrease in the wetting angle from 79 
degrees to 28 degrees. Considering that the wetting angle was between 0 and 90 degrees, all the surfaces are 
hydrophilic, applying the micro spark oxidation treatment on the surface of the AZ31 sample leads to the creation of a 
porous and uneven layer on the surface and in The result leads to the creation of a suitable substrate for the application 
of secondary coating. In order to evaluate the ability of apatite formation on the samples, simulating body fluid (SBF) 
test was used. The results show that the formation of apatite layer on the surface of the samples can be considered as a 
measure of bioactivity. The application of the coating showed the highest ability to form apatite, the controlled release 
of ions and the lowest corrosion rate, so that it can It is a good choice for bone implants. 

 

Keywords  Anodizing, Coating, Magnesium Alloy, Bone, Electrochemical Impedance.  
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 مقدمه
میلادی همزمان با انقلاب صنعتی، استفاده از فلزات  19در قرن 

. اولین استفاده [1,2] به عنوان مواد کاشتنی در بدن توسعه یافت
های برای بازسازی استخوانهای فلزی در بدن از کاشتنی

-های فلزی در جراحیشکسته شده، گزارش شده است. کاشتنی

های ارتوپدی به دو شکل موقتی و دائمی به طور گسترده مورد 
تری در گیرند. امروزه فلزات کاربردهای گستردهاستفاده قرار می

ها های ارتوپدی و دندانی دارند. تنها تعداد اندکی از آنجراحی
-سازگار بوده و به عنوان کاشتنی مورد استفاده قرار میزیست 

های آن به دلیل . از میان این فلزات منیزیم و آلیاژ[3,4] گیرند
خواص مکانیکی نزدیک به استخوان، آزادسازی یون منیزیم در 
داخل استخوان و قابلیت زیست تخریب پذیری آن در محیط 

های ن ایمپلنتشبیه سازی شده بدن، به طور گسترده به عنوا
موقت در کاربردهای پزشکی و ارتوپدی مورد توجه قرار گرفته 

 یمپلنتبه عنوان ا یزیماز من ینیکیاستفاده کل اولیناست. 
. در سال [5,6] گرددیبر م یشسال پ 100از  یشبه ب یارتوپد
 یبار استفاده از ورق ها یناول یبرا (payer) یر، پا1900
، 1906کرد. در سال  یرا معرف یارتوپد یدر کاربرد ها یزیمیمن

استخوان  یشکستگ یمترم یبرا هاییشتلا (lambotte) لامبوت
انجام  یآهن هاییچو پ یزیمیمن یهااز ورق ستفادهدر انسان با ا

و آهن با هم، باعث  یزیممن یریسفانه با به کار گأداد. مت
 یایییمالکتروش هایواکنش یلبه دل یزیممن یعسر یاربس یخوردگ

 وربروگ .[7,8] شد یزیمیمن یهایمپلنتا یکاف یداریو عدم پا
(verbrugge) یکدرمان  یبرا یزیمیو پلاک من یچاز پ 

کودک استفاده کردند و سه هفته بعد  یکدر شانه  یشکستگ
 تجزیه کامل صورتبه یزیمیمن هاییمپلنتمشاهده نمودند که ا

، 1948هم قابل مشاهده نبود. در سال  یخط شکست یچشده و ه
 یومکادم-یزیممن هاییاژو همکارانش از آل (troitskii) یتسکیترو
که  دادینشان م یج. نتا[9,10] نفر استفاده کردند 34 بهبود یبرا

 صورتبافت استخوان به یزیم،من یاژآل یبو تخر یهبا تجز
-یون یدامر را تول ینا دلیل هاشکل گرفت. آن یزیآم موفقیت

در داخل بدن و در  یزمیمن یکاشتن یهدر اثر تجز -OH های
. دانستندیم یدر اطراف کاشتن یطمح  pH یشافزا یجهنت

در  یزیمکردند که آزاد شدن من یانو همکارانش ب یتسکیترو
 یدیاس یطشدن مح یباعث خنث تواندیاطراف بافت ملتهب م

 کمک کند اریمب یعتراطراف بافت شود و به بهبود بهتر و سر
[10]. 
چهاگرچههه  هاییاژهههایآلآل  اگر مییزیمههیمنمن  یاژ سپتانسهه  یزی سبسهه  یلیلپتان را در را در   ییییبالابههالا  یاریارب
ستخوانمربهو  بهه اسهکلت اسهتخوان      هایهایو عفونتو عفونت  ییجراحجراح سکلت ا به ا بو   خود از خهود    ییمر از 

سبسه   هایهاینشان دادند، اما تلاشنشان دادند، اما تلاش سازاصهلاح سهاز    ییبرابهرا   یادییهادی زز  یاریارب صلاح    ییا
سترده کلبه منظهور کهاربرد گسهترده کل     یزیمیزیممنمن  یاژهاییاژهایآلآل کاربرد گ ظور  کیینیکهی به من   یلیهل به دلبهه دل   ینی

 ..[3,4]  استاست  انجامانجام  حالحال  دردر  هاهاآنآن  یفیفضعضع  ییخواص خوردگخواص خوردگ
 یطدر مح یزیممن هاییاژو آل یزیممن بالای یبتخر نرخ 
 یمپلنتا یکیبدن، منجر به کاهش استحکام مکان یزیولوژیکیف

 یکل یزم. دو مکان[5] شودیقبل از درمان کامل بافت استخوان م

آن وجود دارد که  یاژهایو آل یزیممن یبکاهش نرخ تخر یبرا
سازگار به  یستکردن آن با عناصر ز یاژشامل آل،اول  یزممکان

دوم شامل  یزماست و مکان یزیممن یمنظور کاهش نرخ خوردگ

 یهلا یکبه منظور فراهم آوردن  یمپلنتسطح ا یاصلاح ساز
 .[11,12] بدن است یزیولوژیکیف یطو مح یمپلنتا ینمحافظ ب
بنابراین هدف از انجام این تحقیق بهبود رفتارزیست فعالی  
از طریق اعمال پوشش میکروجرقه است. در این  AZ31آلیاژ 

تحقیق به منظور بررسی قابلیت تشکیل آپاتیت بر روی نمونه و 
تغییرات وزنی بعد از اعمال پوشش میکروجرقه، نمونه در 

محلول شبیه ساز بدن و محلول بافر فسفات قرار داده شد و 
اهداف ایجاد پوشش چند لایه  که با  مورد ارزیابی قرار گرفت.

چندگانه مانند افزایش مقاومت خوردگی و زیست سازگاری 

همچنین ایجاد پوشش واسطه به منظور چسبندگی پوشش به 
  .باشدسطح زیرلایه می

 
 هامواد و روش

 سازی آلياژ منيزيمآماده
جاری در ایههن پههژوهش ، از آلیههاژ منیههزیم تجههاری  یزیم ت یاژ من پژوهش ، از آل ین  نوان ، بههه عنههوان AZ31در ا به ع  ،

عاد زیرلایه استفاده شد به همین منظور نمونهه ههایی بهه ابعهاد      به اب هایی  نه    2××2زیرلایه استفاده شد به همین منظور نمو
ضخامتبه ضهخامت   سانتی مترسانتی متر ترمیلیمتهر   55  به  ستفاده از بها اسهتفاده از     AZ31از ورق از ورق   میلیم با ا

-800800-320320ها توسط سنباده های ها توسط سنباده های وایرکات تهیه شد. سطح نمونهوایرکات تهیه شد. سطح نمونه
لودگی و سنباده زنی شد. سپس به منظهور رفهع آلهودگی و      24002400وو11000000 فع آ ظور ر سنباده زنی شد. سپس به من

به ها در محهیط اسهتون بهه    ا، نمونها، نمونهههچربی زدایی از سطح زیر لایهچربی زدایی از سطح زیر لایه ستون  حیط ا ها در م
یت دقیقه در حمام آلتراسونیک قرار داده شدند. در نهایهت    1515مدت مدت  دقیقه در حمام آلتراسونیک قرار داده شدند. در نها

شدندههی شهدند  ددزیرلایه ها  در دمای محیط خشک و آماده پوشش زیرلایه ها  در دمای محیط خشک و آماده پوشش    هی 
   ..((11)جدول)جدول

 

 AZ31ترکیب شیمیایی آلیاژ منیزیم   1جدول 
 

AZ31 Cu Si Mn Zn Al Mg 

WP 0.003 0.02 0.4 0.82 3.05 Bal 



 49 فرزاد سلیمانی
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اکسيدی با استفاده از روش اکسيداسيون  اعمال لايه
 (MAOميکرو جرقه )

Micro-are Oxidation Coating)) 
با به منظور انجام فرایند اکسیداسیون میکرو جرقه از الکترولیت بها   به منظور انجام فرایند اکسیداسیون میکرو جرقه از الکترولیت 

به بهه    [13]از فلوئور استفاده شده است از فلوئور استفاده شده است ترکیب سیلیکاتی با پیش سترکیب سیلیکاتی با پیش س
سدیم گهرم در لیتهر هیدروکسهید سهدیم       50این منظور محلول حاوی این منظور محلول حاوی  سید  تر هیدروک گرم در لی

((NaOH ،) ،)50   ( سدیم )گرم در لیتر سیلیکات سهدیم ( در آب ( در آب 3SiO2Naگرم در لیتر سیلیکات 
خت، دوبار تقطیر، تهیه شد. پهس از تهیهه ی محلهول یهک نواخهت،       یک نوا لول  یه ی مح پس از ته دوبار تقطیر، تهیه شد. 
یان فرایند اکسیداسیون میکروجرقه با استفاده از منبع تغذیهه جریهان    یه جر فرایند اکسیداسیون میکروجرقه با استفاده از منبع تغذ
مستقیم انجام گرفت. نمونه های منیزیم تهیه شده ، در نقش آند مستقیم انجام گرفت. نمونه های منیزیم تهیه شده ، در نقش آند 

نزن ه فولاد زنگ نهزن  قرار گرفته و یک نمونقرار گرفته و یک نمون تد در نقهش کاتهد     L  316ه فولاد زنگ  قش کا در ن
شد.فاصله تیغه ها از هم دو سهانتی متهر انتخهاب شهد.    . . شدشدانتخاب انتخاب  خاب  تر انت سانتی م   فاصله تیغه ها از هم دو 
ولت و ولت و   3030وو  4545اکسیداسیون میکروجرقه تحت ولتاژهای اکسیداسیون میکروجرقه تحت ولتاژهای   فرآیندفرآیند

شد.دقیقه انجام شهد.   6060  وو  4545های های در مدت زماندر مدت زمان تاژ و انتخهاب ولتهاژ و     دقیقه انجام  خاب ول انت
های سعی و خطا انتخاب های سعی و خطا انتخاب زمان بر مبنای انجام تحقیقات و آزمونزمان بر مبنای انجام تحقیقات و آزمون

 شد.شد.
 

 وردگیانجام آزمون خ
خوردگیبه منظور بررسی رفتهار خهوردگی   تار  مون تمهامی نمونهه هها از آزمهون       به منظور بررسی رف ها از آز نه  مامی نمو   ت

شبیه ( در محلول شهبیه  EISاسپکتروسکوپی امپدانس الکتروشیمیایی )اسپکتروسکوپی امپدانس الکتروشیمیایی ) ( در محلول 
بدن )سههازی شههده بههدن )  شده  ستگاه ( بهها اسههتفاده از دسههتگاه  SBF, pH=7.4سازی  ستفاده از د با ا  )
شاستفاده شه     PARATAT 2273پتانسیواستات با مدل پتانسیواستات با مدل  ین د. بهه ایهن   استفاده  به ا د. 
الکتروشیمیایی حاوی سه الکترود که نمونه الکتروشیمیایی حاوی سه الکترود که نمونه منظور از  یک سلول منظور از  یک سلول 

یت هها در موقعیهت الکتههرود کهاری، الکتههرود پلاتهین در موقعیههت      تین در موقع ترود پلا کاری، الک ترود  یت الک ها در موقع
قرهو الکترود نقهره شمارنده شمارنده الکترود الکترود  شده در کلریهد نقهره اشهباد شهده در     -و الکترود ن شباد  قره ا ید ن کلر

های موقعیههت الکتههرود مرجههع قههرار گرفتنههد. تمههامی آزمههون هههای   مون  مامی آز ند. ت قرار گرفت جع  ترود مر یت الک موقع
پس از خوردگی پس از رسیدن به حالت پایا پهس از   جام دقیقهه انجهام     6060خوردگی پس از رسیدن به حالت پایا  قه ان دقی

ن پلاریزاسیون پتانسیو دینامیکی در سرعت روبش یک ن پلاریزاسیون پتانسیو دینامیکی در سرعت روبش یک شد. آزموشد. آزمو
مون میلی ولت بر ثانیه انجام شد و محهدوده فرکهانس بهرای آزمهون      برای آز کانس  حدوده فر میلی ولت بر ثانیه انجام شد و م

EIS   نیمیلی هرتز انتخاب شد. منحنهی   100100کیلوهرتز تا کیلوهرتز تا   100100بین بین -میلی هرتز انتخاب شد. منح

به منظور به منظور   های حاصل از امپدانس الکتروشیمیایی نیز رسم شدند.های حاصل از امپدانس الکتروشیمیایی نیز رسم شدند.
های ههای  زآزمونزآزمونبررسی سطح نمونه قبل و بعد از آزمون خوردگی ابررسی سطح نمونه قبل و بعد از آزمون خوردگی ا

نی پراش پرتو ایکهس، آنهالیز عنصهری و میکروسهکوپ الکترونهی       سکوپ الکترو صری و میکرو نالیز عن کس، آ پراش پرتو ای
   روبشی استفاده شد.روبشی استفاده شد.

 

 بررسی رفتار زيست فعالی و زيست تخريب پذيری
 نمونه ها

 (SBFآزمون غوطه وری در مایع شبیه سازی شده در بدن )

(Scaning Electron Microscope)   به منظور بررسی زیست
به  [13] (2جدول ( فعالی نمونه های ساخته شده، انجام شد.

 منظور بررسی خواص زیست فعالی نمونه های ساخته شده و

در  تشخیص حضور لایه آپاتیت بررسی پیوند های موجود و
 با تبدیل فوریه از روش های طیف سنجی فرو سرخ پوشش 

(FTIR) (Fourier Transform  Infrared Spectroscopy) ، در

1−400 محدوده − 2400cm−1  2و با نرخ روبشcm−1  انجام
و ترکیب  همچنین به منظور بررسی مورفولوژی سطی شد.

خوردگی در زمان های آزمون نمونه ها قبل و بعد از  شیمیایی

 ,SEM, Philips) کترونی روبشیمیکروسکوپ المختلف از 

XL30)  با ولتاژKv30 عنصری با تفکیک انرژی  گرتحلیل و
-Energy-Dispersive X) (PhilipsXL30 EDS پرتو ایکس )

ray spectroscopy) استفاده شد . 
 

 [7] با پلاسمای خون SBFمقایسه ترکیب شیمیایی مایع   2جدول 
 

غلظت یون در محلول  یون

SBF (Mm) 

غلظت در پلاسمای خون 

(Mm) 
+Na 142 142 

+K 5 4 
+2Mg 1.5 1.5 
+2Ca 2.5 2.5 

-Cl 147.8 103 

3HCO 4.2 27 

4HPO 1 1 

SO4
2− 0.5 0.5 

Ph 7.4 7.4 

 
  MAOبررسی رفتار آبدوستی و آبگريزی پوشش

تار به منظور بررسهی تهاثیر افهزودن نهانو بره بغهدادیت بهر  رفتهار         بر  رف غدادیت  نانو بره ب فزودن  تاثیر ا سی  به منظور برر
بر رویآبدوستی و یا آبگریزی پوشش پلیمری اعمالی بهر روی  یزیممنیهزیم   آبدوستی و یا آبگریزی پوشش پلیمری اعمالی    من

AZ31  به کمک استاندارد به کمک استاندارد   از آزمون ترشوندگیاز آزمون ترشوندگیASTM D5964  
میکرولیتر میکرولیتر   22با حجم با حجم   ایای  با استفاده از دستگاه زاویه یاب از قطرهبا استفاده از دستگاه زاویه یاب از قطره
مدل استفاده شد که توسهط یهک نهازل مهدل      نازل  یک  سط  سطح روی سهطح    JV62782استفاده شد که تو روی 

یری . متداول ترین روش برای انهدازه گیهری   شدشدها گذاشته میها گذاشته مینمونهنمونه ندازه گ . متداول ترین روش برای ا
یه زاویه تماس روش قطره بی پایه است. برای اندازه گیری زاویهه   زاویه تماس روش قطره بی پایه است. برای اندازه گیری زاو

با این روش از دستگاه اندازه گیری زاویه تماس قطره با این روش از دستگاه اندازه گیری زاویه تماس قطره ی تماس ی تماس 
,,  22μμll  ofof  DIDI  waterwater))  سطحسطح  آب باآب با CACA −− 500500  AA  ,, IranIran))    ستفاده اسهتفاده ا



 ...سرامیک( -با غشاء نانوکامپوزیت )پلیمر AZ31منیزیم  بهبود سطح آلیاژ 50
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ست این دستگاه حاوی یک بخش تصویر برداری از قطره اسهت    شدشد این دستگاه حاوی یک بخش تصویر برداری از قطره ا
که سطح تماس قطره ی ب با سطح نمونه پس از ده ثانیه عکس که سطح تماس قطره ی ب با سطح نمونه پس از ده ثانیه عکس 

جام برداری می کند این تست در تکرار های سه تایی انجهام   شد و شهد و  برداری می کند این تست در تکرار های سه تایی ان

با سپس بها  نتایج مربوطه به صورت مقادیر میانگین گزارش شدند. نتایج مربوطه به صورت مقادیر میانگین گزارش شدند.  سپس 
گزارش متوسط زاویه ترشهوندگی گهزارش     image Jاستفاده از نرم افزار استفاده از نرم افزار  شوندگی  متوسط زاویه تر

 ..شدشد

 
 نتايج و بحث

تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی مربو  به سطح نمونه در 

( الف -1)میکروجرقه در شکل  اکسیداسیوناثر اعمال فرایند 
نشان داده شده است. همانطور که از این شکل که مربو  به 

مشخص است در اثر اعمال فرایند اکسیداسیون  MAOنمونه 
متخلخل بر روی میکروجرقه یک لایه اکسیدی با مورفولوژی 

 سطح ایجاد شده است
در واقع دلیل ایجاد این نود مورفولوژی بر روی سطح،   

. در [14]یند پلاسما است های گازی در حین فراایجاد حباب
واقع ایجاد بوب موضعی در حین فرایند پلاسما منجر به ایجاد 

شود. این لایه ایجاد یک لایه اکسید منیزیم بر روی سطح می

از دو قسمت متراکم داخلی و  AZ31شده بر روی سطح آلیاژ 
متخلخل خارجی ایجاد شده است. قسمت متراکم داخلی منجر 

اکسیدی ایجاد شده به زیرلایه منیزیمی شده و به اتصال پوشش 
کاملا متراکم و بدون هیچ تخلخلی است. اما لایه بیرونی 

شود در تصاویر، پر از تخلخل و متخلخل همانطور که دیده می
های گازی و ترک بوده که منحصرا به دلیل آزاد شدن حباب

ای از رسیدن محلول های حرارتی است. ایجاد چنین لایهتنش
کند. اما ورنده به زیرلایه تا حد زیادی جلوگیری میخ

تواند به زیرلایه برسد و الکترولیت از لایه متخلخل خارجی می
 . [14,15] منجر به خوردگی زیرلایه شود

بنابراین با مشاهده تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی  
توان یک لایه ( میالف-1)از سطح نمونه آندایز شده در شکل 

و برات پراکنده شده فورسترت بر این سطح مشاهده  اکسیدی
یکی از مهمترین نکات کلیدی در مورد پوشش های  شود.می

اعمالی روی کاشتنی های فلزی ان است که بافت بتواند به 

داخل پوشش نفوب کند و پیوند مناسبی بین کاشتنی و بافت 
از سطح نمونه آندایز شده  EDSنتایج حاصل از  حاصل شود.

را تایید میکند که  Mgو  Si ،O( حضور عناصر ب-1ل )شک

و فورستریت بر روی سطح نمونه  MgOدهنده حضور نشان

است. حضور این لایه متخلخل و ناهموار بر روی سطح علاوه 
به دلیل لایه  AZ31بر افزایش مقاومت به خوردگی زیرلایه 

اکسیدی ایجاد شده منجر به بهبود چسبندگی پوشش پلیمری به 

 .[13] شودیرلایه میز
بر طبق نمودارهای ارزیابی امپدانس الکتروشیمیایی که به  

ج( نشان داده شده است، اعمال -الف -2)ترتیب در شکل 

( بر روی زیرلایه MAOپوشش اکسیداسیون میکرو جرقه )
AZ31  تغییرات چشمگیری در مقاومت به خوردگی این آلیاژ،

 AZ31ایجاد کرده است. نمودار نایکوئیست مربو  به نمونه 

حلقه ظرفیت )از فرکانس بالا تا -بدون پوشش دارای یک شبه
حلقه القایی )در فرکانس پایین( بوده که به -متوسط( و یک شبه

در سطح  ترتیب به انتقال بار و فرایند جذب و واجذب آنیون
شود. مشاهده حلقه نمونه منیزیمی بدون پوشش نسبت داده می

به دلیل حضور  AZ31های بالا تا متوسط در ظرفیت از فرکانس
تواند تا حدودی از خوردگی فلز لایه اکسیدی است که می

محافظت کند اما این کافی نبوده است. حضور حلقه القایی 
(LR،1L)  31به نمونه  در مدار معادل الکتریکی مربوAZ  نشان

از رفتار ضعیف لایه اکسیدی ایجاد شده بر سطح دارد که منجر 

شود. بر اساس به ایجاد خوردگی موضعی در سطح آلیاژ می
، (2) )شکل دارپوشش نتایج امپدانس الکتروشیمیایی برای نمونه
نسبت به نمونه  MAOرفتار مقاومت به خوردگی بهتر نمونه 

AZ31 دهد. منحنی بدیت بزرگتر( نشان می)قطر حلقه ظرف 
(Bode)  فازو (Phase)  نمونه پوشش دار و بدون پوشش در

الف و ج(  نشان داده شده است. همانطور که دیده -2شکل )
 MAOشود امپدانس برای نمونه بدون پوشش و با پوشش می

افزایش  4650به  1980در ناحیه با فرکانس پایین به ترتیب از 
شود که هرچه میزان توجه به منابع گفته می یافته است. با

امپدانس در محدوده فرکانس پایین، بالاتر باشد در نتیجه میزان 
 مقاومت به خوردگی ماده بالاتر خواهد بود.   

به منظور کنترل خوردگی  [16]و همکارانش  (Pozzo) پزو 

کراس لینک  (genipin) ، کیتوسان را با گنیپنAZ31آلیاژ منیزیم 
کردند و روی سطح آن پوشش دادند. نقش کیتوسان در کاهش 

به کمک پلاریزاسیون  AZ31نرخ خوردگی زیرلایه 

پتانسیودینامیک و طیف سنجی امپدانس اندازه گیری شد. نتایج 
خوردگی نشان می داد که نمودار پلاریزاسیون پتانسیودینامیک 

ده به سمت نمونه پوشش داده شده با کلاژن کراسلینک ش

داد پوشش پلیمری باعث راست جا به جا شده بود که نشان می



 51 فرزاد سلیمانی

 

 

1402، چهارسال سی و چهار، شمارۀ   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

کاهش نرخ خوردگی نمونه پوشش داده شده، شده است. نتایج 
 AZ31داد که زیرلایه حاصل از طیف سنجی امپدانس نشان می

پوشش داده شده با کیتوسان دارای مقاومت بالاتری نسبت به 

دهد که خوردگی نشان میباشد. نتایج زیرلایه بدون پوشش می

( دارای بالاترین AZ31G6) نمونه پوشش داده با کیتوسان
باشد و سینتیک خوردگی را به مقاومت در برابر خوردگی می

  ای بهبود داده است.میزان قابل ملاحظه

  

 
 

  MAO( آنالیز عنصری از سطح نمونه ب) .MAOالف( تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از سطح نمونه ) 1شکل 

 

 
 

 بد ج() ،نایکوئیستب(  ) ،الف( فاز) :نتایج حاصل از آزمون امپدانس الکتروشیمیایی 2شکل 
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تصاویر مربو  به میکروسکوپ الکترونی  (3)شکل  
، 7( بعد از MAOمیکرو جرقه )روبشی با پوشش اکسیداسیون 

دهد. را نشان می SBFوری در روز غوطه 28و  21، 14

شود،یک لایه رسوبی بر روی همانطور که در تصاویر دیده می
رود همان آپاتیت شبه شود که انتظار میها دیده مینمونه

شود با افزایش زمان استخوانی باشد.  همانطور که مشاهده می

میزان رسوبات تشکیل شده بر روی  SBFوری در محلول غوطه

رفت با اعمال سطح افزایش یافته است. همانطور که انتظار می
میزان مقاومت به  AZ31بر روی سطح نمونه  MAOپوشش 

ای کاسته خوردگی افزایش یافته است و از میزان خوردگی حفره

-شده است. اما همچنان حضور ترک و حفره در سطح دیده می

شود به علاوه حضور مورفولوژی متخلخل بر روی سطح منجر 
 AZ31به نفوب الکترولیت به داخل حفرات و رسیدن به لایه 

 افتد.شده و در نتیجه خوردگی اتفاق می
 

 
 زرو 28و )د(  21، )ج(14( ب)، 7الف( )پس از  MAOتصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی و نتایج آنالیز عنصری نمونه   3شکل 
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های در زمان MAOنتایج آنالیز عنصری  بر روی نمونه  
نشان داده شده است گواه  (3) مختلف غوطه وری که در شکل

فسفاتی بر روی سطح -آن است که مقدار کمی ترکیبات کلسیم

نمونه تشکیل شده است. حضور مقادیر بالای منیزیم و اکسیژن 
وری نیز افزایش یافته ه با افزایش زمان غوطهبر روی سطح ک

است گواه حضور محصولات خوردگی، اکسید منیزیم )منیزیم 

 فسفاتی است. -هیدروکسید( در کنار ترکیبات کلسیم
همانطور که در منابع مختلف نیز اشاره شده است حضور  

تواند لایه اکسیدی و یون کلر در محلول شبیه سازی بدن می

آندایز شده را تخریب کرده  AZ31ر روی سطح هیدروکسیدی ب
و منجر به ایجاد حفرات در سطح شود و در نتیجه منجر به 
خوردگی زیرلایه شود. در اثر این عملکرد یون کلر میزان 

 SBFپذیری آلیاژ پایه منیزیمی در محیط مقاومت به تخریب

 دهدکاهش یافته و در نتیجه مقاومت کل ایمپلنت را کاهش می
. بنابراین اگر این کاشتنی با این شرایط در محیط [16]

فیزیولوژیک بدن استفاده شود منجر به مرگ بافت در اطراف 
تواند به دلیل میزان رهایش بالای شود که صرفا میایمپلنت می

یون منیزیم و ترکیبات هیدروکسید منیزیم در بدن باشد. 

منیزیم همانطور که قبلا نیز اشاره شد ترکیبات هیدروکسید 
ایجاد شده ناشی از خوردگی زیرلایه نیز پایدار نبوده و در 

تواند به عنوان لایه حضور کلر تجزیه شده و در نتیجه نمی
 . [14] محافظ عمل کند

بنابراین همانطور که قبلا نیز اشاره شده است اعمال پوشش  
پلیمری به همراه برات تقویت کننده که قابلیت تشکیل ترکیبات 

کاری جهت سفاتی بر روی سطح را افزایش دهد راهف-کلسیم
پذیری خواهد بود. در کارهای مقابله با کنترل میزان تخریب

به این مهم  [14,15]مشابه که توسط محققان انجام شده است 
فسفاتی بر روی -اشاره شده است که تشکیل ترکیبات کلسیم

سطح کاشتنی منیزیمی تا حد زیادی قادر به کاهش میزان 

پذیری آن بوده است. زیرا که این ترکیبات در محیط ریبتخ
حاوی یون کلر بسیار مقاوم و پایدار بوده و مانند لایه 

شود. بنابراین هیدرواکسید منیزیم به راحتی تخریب نمی

پذیری را کنترل کند، نرخ خوردگی را تا تواند میزان تخریبمی
ال کاشتنی حد زیادی کاهش دهد و همچنین منجر به بهبود اتص

 به بافت بدن و تثبیت آن در بدن شود. 

تر شوندگی سطح یک عامل کلیدی و تاثیر گذار بر عملکر  
به منظور بررسی  [12]خوردگی و زیست فعالی بیومواد است 

 AZ31آبگریز و یا آبدوست بودن پوشش حاصل بر روی آلیاژ 
آندایز شده از آزمون زاویه سطح تماس استفاده شد. نمونه های 

ز با استفاده ا AZ31و بدون پوشش MAOپوشش داده شده
اندازه گیری زاویه تماس آب مشخص شده است. با کاهش 

[ 16زاویه تماس آب با سطح، تر شوندگی سطح افزایش میابد ]
نمونه های پوشش داده شده در  (4)بنابراین مطابق با شکل 

مقایسه با آلیاژ منیزیم بدون پوشش، افزایش تر شوندگی سطح 

شوندگی را نشان می دهد. افزایش زبری سطح می تواند تر 
سطح را به دلیل افزایش محل های تماس بین آب تا سطح را 

بر  MAO( که اعمال پوشش3و جدول  4)شکل بهبود بخشد 
درجه به  79منجر به کاهش زاویه ترشوندگی از  AZ31روی 

شود. با توجه به آنکه اگر زاویه  در گستره صفر تا درجه می 28
واهد بود میتوان درجه تغییر کند سطح مورد نظر آبدوست خ 90

نتیجه گرفت که نمونه ها دارای سطحی آبدوست است. 

 

 
 

(MAOبا پوشش ) ب()، AZ31الف()های تصاویر میکروسکوپ نوری مربو  به آزمون تعیین زاویه تماس سطحی در نمونه  4 شکل
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 نمونهی تماس قطره با سطح ی زاویهنشان دهنده  3جدول 
 

 (°)زاویه تماس  نمونه

AZ31 2/1 ± 79 

MAO 7/1 ± 28 

 

های مختلف نتایج حاصل از میزان جذب آب برای نمونه 

-نشان داده شده است. همانطور که مشاهده می( 4)در جدول 

-که بالاترین زاویه ترشوندگی را از بین نمونه AZ31شود نمونه 

جذب آب را  ها به خود اختصاص داده است کمترین میزان

داشته است. اعمال پوشش اکسیداسیون میکروجرقه میزان 
جذب آب را افزایش داده و دلیل آن منحصرا به مورفولوژی 

ها نفوب کرده و در گردد که آب به تخلخلمتخلخل آن بر می

بر  MAOشود. ضمن آنکه اعمال پوشش نتیجه جذب نمونه می
هش داده است و درجه کا 28روی سطح زاویه ترشوندگی را به 

این به آن معنا است که سطح به سمت آبدوستی رفته در نتیجه 
 آب جذبی به سطح بیشتر خواهد بود.

 

 درصد جذب آب  4 جدول
 

 درصد جذب آب نمونه

AZ31 42/0 ± 53/1 

MAO 08/0 ± 5/4 

 

نتایج آزمون پراش پرتو ایکس پس از آزمون  (5)شکل  
نمونه با پوشش اکسیداسیون و  AZ31های خوردگی برای نمونه

( نشان داده شده است. الگوی پراش پرتو MAOمیکروجرقه )
-پس از خوردگی در تطابق خوبی با کارت AZ31ایکس  نمونه 

-JCPDS No. 01-082منیزیم هیدروکسید ) های استاندارد

(، منیزیم اکسید و منیزیم است. نتایج حاصل از آزمون 2455
در تطابق کامل با نتایج  MAO پراش پرتو ایکس برای نمونه

حاصل از آنالیز عنصری و تصاویر میکروسکوپ الکترونی 
روبشی مبنی بر کاهش محصولات خوردگی است. همانطور که 

های اصلی مربو  به فاز شود میزان شدت پیکمشاهده می
ها منیزیم هیدروکسید کاهش یافته و حتی تعدادی از این پیک

درجه( دیگر قابل مشاهده نیست.  61و  19)پیک ها در زوایای 
این گواهی دیگر بر کاهش شدت خوردگی و در نتیجه کاهش 

 میزان محصولات خوردگی است. 
نتایج حاصل در تطابق باکار دیگر پژوهشگران بر روی آلیاژ  

AZ31  بوده است. در تحقیقی که توسط تیانگورا و همکاران
انجام شده  با ژلاتین AZ31دهی آلیاژ بر روی پوشش [17]

است، نشان داده شده است که اعمال پوشش پلیمری ژلاتین بر 
روی این آلیاژ تا حد زیادی میزان محصول خوردگی )منیزیم 
هیدروکسید( را کاهش داده است. البته باید توجه کرد که در 

منجر به تغییر نود  MAOاین کار تحقیقاتی اعمال پوشش 
اپایدار در محیط ند محصولات خوردگی از منیزیم هیدروکسی

حاوی یون کلر به ترکیبات پایدار کلسیم فسفات در این محیط 
تواند در کاهش سرعت خوردگی سهیم شده است که خود می

 باشد.
 

 
 

نتایج آزمون پراش پرتو ایکس پس از آزمون خوردگی برای   5شکل 

 (MAOو با پوشش اکسیداسیون میکرو جرقه ) AZ31هاینمونه

 
های عاملی رسوب ایجاد شده بر بررسی گروهبه منظور  

از آزمون طیف سنجی مادون قرمز با تبدیل  AZ31روی نمونه 
استفاده شد.  SBFوری در های مختلف غوطهفوریه در زمان

حاصل از آزمون طیف سنجی فروسرخ با تبدیل  (6)شکل 
روز غوطه  28و  7فوریه مربو  به نمونه اندایز در دو زمان 

وری در دهد. الگوی مربو  به بعد از غوطهن میوری را نشا
SBF  روز پیوندهای به وجود آمده ناشی از آپاتیت را  7به مدت

های شود پیکدهد. همانطور که در تصویر دیده مینشان می
متعلق به گروه هیدروکسیل  501و  cm 1621-1مشاهده شده در 

(H-Oدر ساختار آپاتیت است. پیک ) های مشخصه گروه
نمایان شده است  cm 400-600 ،900-1100-1سفات در بازه ف

است. همچنین پیک  که گواه رسوبات آپاتیت بر روی نمونه
 cm 1420-1مربو  به حضور کربنات در ساختار آپاتیت در 

 [. 17] مشاهده شد
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 وری،روز غوطه 28مربو  به  FTIRبا توجه به طیف  
 cm-1فاتی در های کششی دو قلویی مربو  به گروه فسپیک
ها شود. در واقع در تمامی نمونهدیده می 1061و  1083

-وری هیچروز غوطه 7های مربو  به گروه فسفاتی پس از پیک

گونه دوقلویی بودن را از خود نشان نداده اند که دلیل این امر 
آمورف بودن ترکیب کلسیم فسفاتی ایجاد شده بر روی سطح 

یبات سروز این ترک 28وری تا است. اما با افزایش زمان غوطه
 1000های دو قلویی فسفاتی در بازه کریستاله شده و پیک

   [.17] پدیدار شده اند

 

 

الگوی حاصل از طیف سنجی مادون قرمز با تبدیل فوریه مربو  به   6 شکل

 روز غوطه وری 28و  7پس از  MAOهای نمونه

 

 نتيجه گيری
بر روی اکسیداسیون میکرو جرقه ر این تحقیق پوشش د

های اعمال ولتاژ و زمان  با موفقیت اعمال شد.  AZ31آلیاژ

ای مناسب برروی سطح آلیاژ منیزیم ،منجر به ایجاد لایهمختلف 
 )امپدانس الکتروشیمیایی( نتایج حاصل از تست خوردگیشد. 

اندایز شده به ش تمایل آلیاژ دهنده کاهپس از یک ساعت نشان

( MAOاعمال پوشش آندایز )ای بوده است. حفره خوردگی
شد و در نتیجه میزان AZ31منجر به آب دوست شدن سطح آلیاژ
)درصد  افزایش یافت AZ31جذب آب در سطح نسبت به آلیاژ 

درصدافزایش یافت( با توجه به  5/3درصد به 7/1جذب آب از 
منجر به کاهش زاویه  AZ31نتایج اعمال پوشش آندایز 

با توجه به این که  ود.شدرجه می 28درجه به  79از  ترشوندگی
درجه بوده است تمامی سطوح  90تا 0زاویه ترشوندگی بین 

آب دوست می باشند اعمال عملیات اکسیداسیون میکرو جرقه 
منجربه ایجاد یک لایه متخلخل و ناهموار  AZ31بر سطح نمونه 

ب برروی سطح شده و در نتیجه منجربه ایجاد بستری مناس
ارزیابی توانایی جهت اعمال پوشش ثانویه میشود. بمنظور 

ساز بدن ها، از آزمون مایع شبیهتشکیل آپاتیت روی نمونه

(SBF .استفاده شد ) نتایج حاصل نشان دهنده افزایش مقدار
آپاتیت بر روی سطح و در واقع افزایش زیست فعالی بوده 

که اعمال  است. با توجه به این نتایج می توان نتیجه گرفت

این تواند منجر به بهبود رفتار می AZ31آندایزینگ بر روی آلیاژ 
 های پزشکی شود.به عنوان کاشتنی آلیاژ
 

 نامه لغت
Micro-are Oxidation Coating(MAO) 

 میکروجرقه اکسیداسیون پوشش

Scaning Electron Microscope(SEM) 

 روبشیروبشی  الکترونیالکترونی  میکروسکوپمیکروسکوپ

Fourier Transform  Infrared Spectroscopy 

 قرمز مادون سنجی طیف فوریه تبدیل

Energy-Dispersive X-ray spectroscopy 

 انرژیانرژی  پراکندهپراکنده  ایکسایکس  اشعهاشعه  سنجیسنجی  طیفطیف

 Phase          فازفاز
 Biocompatibility   زیست سازگاریزیست سازگاری

 Stress Shielding    سپر تنشیسپر تنشی

 Biodegradable   مواد زیست تخریب پذیرمواد زیست تخریب پذیر

 Toxic            سمیسمی

 X-ray diffraction(XRD)  پرتوایکسپرتوایکسپراش پراش 

 Simulated Body Fluid(SBF)     محلول شبیه سازی شده بدنمحلول شبیه سازی شده بدن

Translation Electron Microscope(TEM) 

 میکروسکوپ الکترونی عبوریمیکروسکوپ الکترونی عبوری

Fourier Transform Infrared Spectroscopy(FTIR) 
 طیف سنجی فروسرخ با تبدیل فوریهطیف سنجی فروسرخ با تبدیل فوریه

 Phosphate Buffered Saline (PBS)    محلول بافر فسفاتمحلول بافر فسفات

Energy-dispersive X-ray Spectroscopy (EDS) 

 آنالیز عنصری با تفکیک انرژی پرتو ایکسآنالیز عنصری با تفکیک انرژی پرتو ایکس
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1- Introduction 

The fabrication of polymer-based composites with 

segregated structure using conductive fillers is one of the 

methods to achieve a material with desirable electrical 

conductivity in low weight percentage of the conductive 

reinforcement. Using of carbon materials such as graphite, 

carbon nanotubes, and carbon black as the conductive 

phase, compared to metals in polymer matrix composites, 

is one of the ways to reduce production costs and achieve 

superior electrical properties in the segregated structure of 

composites [1-4]. The weak mechanical properties of 

segregated structure compared to composite with random 

distribution is related to the weak interface and the 

accumulation of micro-holes at the boundary of the two 

phases. to solve it, the use of polymer reinforcing phase 

with lower molecular weight compared to matrix is 

suggested. 

 

2- Experimental 

The matrix phase of the composite in this study is High-

Density Polyethylene (HDPE) and Carbon Black (CB) 

were used as the conductive phase with particle sizes 

between 20 to 50 nm. Low-Density Polyethylene (LDPE) 

was selected as a secondary reinforcing phase.CB/HDPE 

composite samples without of LDPE phase and in the 

presence of 0.5% wt LDPE with 0-5% by weight of carbon 

black were prepared under hot pressing at a pressure of 16 

tons, in the temperature range of 122 to 124 ˚C. 

 

Results and Discussion 

Considering the FESEM images obtained from the tensile 

test in Figure 1-a, fracture surfaces of HDPE/2%wt CB 
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and HDPE/2%wt CB/0.5%wt LDPE composites can be 

observed. for both samples, the segregated structure or 

conductive paths is well visible. besides, in the 

HDPE/2%wt CB/0.5%wt LDPE composite, the presence 

of LDPE fibers can be seen in the interface of two phases. 

The results of electrical conductivity (Fig 1-b) show that 

the addition of 0.5% by weight of LDPE caused a 

decrease in electrical conductivity due to Destruction in 

the segregate path. 

According to Table 1, due to the imperfect melting of 

polyethylene granules and the presence of structural 

defects such as holes and a weak interface between two 

phases, the mechanical properties of all segregated 

structure are lower than the pure HDPE. By adding the 

carbon black powders, the amount of stress required to 

start the plastic deformation shows a decreasing trend. The 

presence of soft phase of LDPE in the interface of 

composite, the amount of structural defects has decreased, 

but the low resistance of this phase against plastic 

deformation causes easier conformation of polymer chains 

at lower stress levels. This trend is clearly observed for 

HDPE/1%wtCB/0.5%wt LDPE composite. By increasing 

the weight percentage of carbon black to 2%wt, the effect 

of the soft micron phase in the interface with the presence 

of carbon black nanoparticles is reduced and the increasing 

trend of the yield stress can be seen. 
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Figure 1-a: FESEM Images of Fractured Surface a) Composite containing 2%wt CB b) Composite containing 2%wt 

CB/0.5%wt LDPE. b: Changes in electrical conductivity as a function of CB weight percentage in two composites containing 

2%wt CB and 2%wt CB/0.5%wt LDPE. 

 
Table 1: Mechanical Properties Results of the  

Composite with Segregated Structure 
 

Samples Young's Modulus 

(GPa) 

Yield Strength 

(MPa) 

HDPE 0.282 3.9 

1CB-HD 0.290 2.89 

1CB-0.5LD 0.204 1.85 

2CB-HD 0.311 4.04 

2CB-0.5LD 0.250 2.27 

 

3- Conclusion 

In this research, using dry mixing and hot compression 

molding, xCB-HD and xCB-0.5LD composite samples 

with segregated structure were. The cumulative 

distribution of CB in the HDPE has been very favorable in 

increasing electrical conductivity. The addition of 0.5% 

LDPE caused a drop in electrical conductivity. But the 

addition of LDPE did not improve mechanical properties 

such as yield strength and Young's modulus. 

a 

b 

https://scholar.google.com/citations?user=9JR4e_oAAAAJ&hl=en
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 * CB/HDPE سگرگیت کامپوزیت الکتریکی خواص مکانیکی و رسانایی بر LDPEرسی حضور بر

 مقاله پژوهشی 

 )3(سید عبدالکریم سجادي  )2(سمانه صاحبیان سقی  )1(سید مهران تیموري
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کرده پلیمري رسانا با ساختار سگرگیت در صنایع الکترونیک و هوافضا، بحث خواص مکانیکی آنها اهمیت پیدا  پایههاي با توجه به کاربرد کامپوزیت  چکیده
اتیلن با چگالی و فاز پلی )Carbon Black( (CB)کربن سیاه رساناي  فاز، )High Density Polyethylene( (HDPE)اتیلن با چگالی بالا پلی از در این پژوهش. است
و در ادامه  کیمکانیها از روش اختلاط کامپوزیت استفاده شد. در ساخت نمونهساخت به عنوان فاز تقویت کننده براي  )Low Density Polyethylene( (LDPE)کم 
گیري شد. نتایج داده هاي رسانایی حاکی از شکل گیري ساختار سگرگیت ساختار سگرگیت اندازه ها براي اطمینان از تشکیلرسانش نمونهگرم استفاده شد.  پرساز 

و در نمونه  S/m 43.10بیشینه رسانایی الکتریکی  xCB-HDدر نمونه باشد. و کاهش مقاومت الکتریکی ساختار سگرگیت با افزایش درصد وزنی کربن سیاه می
xCB-1LD  36.62نیز S/m با افزایش فاز رساناي کربنی در مرز  .تشکیل مسیرهاي رسانا در ساختار را تایید می کندتصاویر میکروسکوپی نیز  ارزیابی .بدست آمد

مشاهده شد. با افزایش درصد  نسبت به پلی اتیلن خالص  دسته ساختار سگرگیتها به سبب ایجاد عیوب ساختاري روند کاهشی استحکام تسلیم در دو گرانول
 xCB-1LD و xCB-HD  در ساختارهاي سگرگیتدرصدي مدول یانگ  22تا  7درصدي استحکام تسلیم و  40تا  20درصد وزنی بهبود  2به  1وزنی کربن سیاه از 

 شد.
 .رسانایی الکتریکی، کامپوزیت پایه پلیمري، استحکام تسلیم، مدول یانگساختار سگرگیت، خواص مکانیکی،   کلیدي هايواژه

 
Effect of Presence LDPE on Mechanical and Electrical Properties of CB/HDPE Segregated Structure 

 
Mehran Teimoury     Samaneh Sahebian      Seyed Abdolkarim Sajjadi 

 

Abstract   
Considering the application of conductive polymer composites with segregated structure in electronics and aerospace 
industries, their mechanical properties becomes important. In this research, High Density Polyethylene (HDPE), 
Carbon Black (CB) as conductive phase and Low Density Polyethylene (LDPE) were used as reinforcing phase to make 
composite. Mechanical mixing followed by hot pressing was used to prepare composites. The conductivity of the 
samples was measured to ensure the formation of segregated structure. In the xCB-HD sample, the maximum electrical 
conductivity was 43.10 S/m and in the xCB-1LD sample, it was 36.62 S/m. Evaluation of microscopic images also 
confirms the formation of conductive paths in the structure, and microscopic images also confirmed the results of 
electrical conductivity. With the increase of the conductive carbon phase at the boundary of the HDPE granules due to 
the creation of structural defects, the yield strength decreasing trend was observed compared to pure polyethylene.. By 
increasing the weight percentage of carbon black from 1 to 2 weight percent, yield strength improved by 20 to 40 
percent and Young's modulus by 7 to 22 percent in xCB-HD and xCB-1LD segregated structures. 
 
Keywords Segregated Structure, Mechanical Properties, Electrical Conductivity, Conductive Polymer Composites, Yield 

Strength, Young's Modulus. 
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 مقدمه
هاي رسانا هاي پایه پلیمري با استفاده از پرکنندهساخت کامپوزیت

مطلوب  الکتریکی اي با رساناییهاي دستیابی به مادهیکی از روش
 هاي کربنی درهاي پایه پلیمري با پرکنندهکامپوزیتباشد. می

مورد بررسی قرار  رساناهاي ي کامپوزیتهاپژوهش اغلب
توزیع براي دستیابی به بالاترین رسانایی از  معمولا  اند.گرفته

شود. فاز رسانا در زمینه استفاده می تجمعی (ساختار سگرگیت)
هندسی الکترونیک و ها در زمینه معمده کاربرد این کامپوزیت

 . [4-1]باشد هوافضا می
 يمریپل هیپا يهاتیکامپوز درمورد استفاده  يمریپل نهیزم 

ي مرهای. از جمله پلباشندیها مترموپلاستاز جنس رسانا، غالبا 
بالا،  یمولکول هايدر وزن لنیاتیبه پل توانیم مذکور

اورتان  یو پل دیاس کیلاکت یپل د،یکلرا لینیو یپل لن،یپروپیپل
 ،یسبک رینظ یخواص مطلوب با توجه به دارا بودناشاره کرد. 

 پلیمرها، این مواد مناسب متیو ق یمقاومت در برابر خوردگ
در  به عنوان زمینه استفاده ينخست برا يهانهیهمواره از گز

 .[4-1]د باشنیبالا م ییبا رسانا تیکامپوز
ساخت مواد رسانا از طریق کامپوزیت سازي یکی از  

شود. هاي تولید میهایی است که موجب کاهش هزینهروش
ه عنوان فاز رسانا در دسترس ترین مواد محسوب فلزات ب

شوند. اما استفاده از مواد کربنی مانند گرافیت، نانولوله کربنی می
و کربن سیاه به عنوان فاز رسانا در مقایسه با مواد فلزي در 

هاي کاهش هاي زمینه پلیمري به عنوان یکی از راهکامپوزیت
باشند. تریکی برتر میهاي تولید و دستیابی به خواص الکهزینه

هاي استفاده از مواد کربنی به عنوان فاز رسانا حد یکی از برتري
) است، در حالی که استفاده %wt 15آن (کمتر از کم آستانه بسیار 
 درصد وزنی 60تا  30فلزي میزان حد آستانه بین  از فاز ثانویه 

 .[5-1]باشد می را دارا
و  قاتیموضوعات تحق کم،یو  ستیاز قرن ب پیشتا  

 يهاتیکامپوز دیتول يبرا یتصادف توزیعها استفاده از پژوهش
 نیدر ا نیمحقق یاصل يهااز چالش یکیرسانا بوده است. اما 

و کاهش قیمت  رسانا هینوع ساختارها استفاده کمتر از فاز ثانو
به  یابیدست يبوده است. پژوهشگران برا تمام شده قطعه تولیدي

نوع  نیا دیدر تول کمترکمتر و (حد آستانه)  یمدرصد حج کی
دادند. با ورود به  شنهادیرا پ ساختار سگرگیت ها،تیاز کامپوز

در  ياگسترده قاتیمطالعات و تحق جیبه تدر کم،یو  ستیقرن ب
رسانا انجام پایه پلیمري  يهاتیکامپوز ساختار سگرگیترابطه با 

 يهاتیدر کامپوز سگرگیتساختار به امروز استفاده از  تا .شد
فاز  یکاهش درصد حجم يراهکار برا نیرسانا بهتر يمریپل هیپا

. رایج ترین بوده استدر کنار افزایش قابل توجه رسانایی پرکننده 
استفاده از اختلاط و پرس  ساختار سگرگیتروش دستیابی به 

 .[13-11]د باشفشار کنترل شده میدما و  درگرم 
رسانا  يمریپل هیپا يهاتیکامپوز کاربري که ياز موارد یکی 

 یکیرا تحت شعاع قرار داده، خواص مکان ساختار سگرگیتبا 
 ییرسانا نکهیبا وجود ا هاتیاز کامپوز دسته نی. در اباشدیآنها م
افت  اام د،یآیحد آستانه بدست م نیمطلوب با کمتر یکیالکتر

ي هالشآن از چا یو چقرمگ يریشکل پذ رینظ یکیخواص مکان
کاربري آن را محدود ساخته که  جدي این دسته از مواد بوده

 ،يمریپل هیپا تیکامپوز ساختار سگرگیتدر  قتی. در حقاست
امر  نیکه ا شودیم جادیا و زمینه رسانا يهاپرکننده نیب شیجدا

رسانا  تیسگرگ ریدر مس ییهاحفره زیبوجود آمدن ر سبب
و رشد  جادیسهولت در ا لیها به دلحفره زی. حضور رشودیم

 .[13-11] خواهد شد یکیخواص مکان ریترك باعث افت چشمگ
پانگ و همکارانش به بررسی رسانایی و خواص مکانیکی  

با  CNT/HDPE/UHMWPو  CNT/UHMWPکامپوزیت 
اختلاط در  دو روشپرداختند. در این پژوهش  ساختار سگرگیت

هاي ساخت نمونهحالت محلول و در حالت خشک استفاده شد. 
که  دادشد. نتایج این پژوهش نشان  نجامپرس گرم ا کامپوزیتی با

رسانایی  CNT/UHMWPبه کامپوزیت  HDPEبا افزودن فاز 
زویس و  .[5] یافته استافت و خواص مکانیکی افزایش 

را به روش  ساختار سگرگیتبا  PP/CB کامپوزیت همکارانش
 22.5درجه سانتیگراد و فشار  200با دماي  قالبگیري پرس گرم

KN/cm2  تولید کردند. نتیجه پژوهش آنها دستیابی به رسانایی
1.5 S/cm  [6] بوده استدرصد کربن سیاه  6,5در حد آستانه. 

رسانایی الکتریکی  رفتار به ارزیابینیز گوپتا و همکارانش 
 سگرگیتتوزیع تصادفی و نوع  با دو ABS/CBکامپوزیت 

. طبق پژوهش آنها حد آستانه کربن سیاه در توزیع داختندپر
درصد  0,0054 سگرگیتو در توزیع  حجمی درصد 2,7تصادفی 
 ییرسانابوده است. همچنین براساس نتایج این پژوهش، حجمی 

 توزیعاز  شتریب یلیبه وضوح خسگرگیت  ساختار یکیالکتر
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که  است ییرسانا يرهایمسایجاد آن  یاصل لیکه دل بوده یتصادف
شده است  ، توجیهبصورت منظم وجود دارد ساختار سگرگیتدر 
 ساختار سگرگیت در رابطه باو همکارانش  وکین مینگ لیو .[7]

هاي اختلاط سرعت با PVDF/CNTکامپوزیت  در فاز ثانویه
و حد آستانه الکتریکی و تاثیر آن بر رسانایی  مکانیکی متفاوت

سانایی نتایج این پژوهش میزان رطبق پژوهشی را انجام دادند. 
 2 بهینه در زمان PVDF/CNTالکتریکی مطلوب براي کامپوزیت 
 0,078در این پژوهش  CNTدقیقه بود. همچنین حد آستانه 

به  یژو و همکارانش در پژوهش يداو  .[8]درصد بدست آمد 
با ساختار  POE /CNT تیکامپوز یکیخواص مکان یبررس

را به دو روش تف  یتیکامپوز يهاپرداختند. آنها نمونه تیسگرگ
گرم  يفشار يریو قالبگ کروامواجیم قیاز طر یانتخاب یجوش

 يدرصدهادر با بررسی نتایج خواص مکانیکی،  کردند. دیتول
 يهادر نمونه یاستحکام کشش زانیم CNT یمختلف حجم

  کروامواجیم قیاز طر یانتخاب یتف جوشساخته شده به روش 
. باشدیم گرم يفشار يریقالبگ يهااز نمونه شتریبه مراتب ب

 ادیازد زانیکه م افتیدر توانیپژوهش م نیا جیاز نتا نیهمچن
تف ساخته شده به روش  يهاطول در لحظه شکست در نمونه

در  يدرصد 510 شیافزا کروامواجیم قیاز طر یانتخاب یجوش
وان  .[11] داشته استگرم  يفشار يریقالبگ يهابا نمونه سهیمقا

چنگ یو و همکارانش تحقیقی را بر روي تاثیر روش تولید بر 
 سگرگیتساختار با  PVDF/CNTخواص مکانیکی کامپوزیت 

انجام دادند. در این پژوهش از قالبگیري اکستروژن و پرس گرم 
ده شده است. طبق نتایج براي تولید کامپوزیت مورد نظر استفا

استحکام کششی و بدست آمده در مقایسه بین دو روش تولیدي، 
انعطاف پذیري کامپوزیت تولیدي با روش اکستروژن بیشتر و 

تر  مطلوبروش پرس گرم  تولیدي با هايمدول یانگ کامپوزیت
 .[9]بود 

ــته تاکنون      در پژوهش    در رابطه با  هاي مختلفی که از گذشـ
کانیکی  یت      خواص م کامپوز نایی الکتریکی  یه     و رســـا پا هاي 
انجام  ساختار سگرگیت  و با  کربنی رسانا  هايپلیمري با پرکننده

هاي        هایی براي بهبود خواص ، راهشـــده تار کانیکی ســـاخ م
پژوهش سعی شده تا رسانایی  در این ارائه شده است. سگرگیت  

ضور در حضـور    CB/HDPEخواص مکانیکی کامپوزیت خواص مکانیکی کامپوزیت الکتریکی و  در ح

ضور   ضور و عدم ح شود.    LDPEو عدم ح سی  شود.برر سی  سازي   برر سازيروش آماده  ها ها نمونهنمونه  روش آماده 
 .انتخاب شدس اختلاط مکانیکی و قالبگیري پرس گرم براسابراسا

 
 مواد و روش تحقیق

 مواد اولیه
یت موردنظر در این پژوهش         کامپوز نه  با   فاز زمی با پلی اتیلن  پلی اتیلن 

باشد که  بصورت پودر از شرکت بسپار باشد که  بصورت پودر از شرکت بسپار میمی  (HDPE)چگالی بالا چگالی بالا 
سیا خریداتجارت آســـیا خریدا شده ري شـــده تجارت آ تا تا   250250  در بازهدر بازه  ابعاديابعادي  دارايدارايکه که ري 

طه ذوب  میکرونمیکرون  500500 طه ذوب ، نق گالی و و   ℃℃  127127، نق گالیچ gg  952952..00  چ cmcm33⁄  
شد.  می سیاه  با سیمرغ به      N220با گرید با گرید   (CB)کربن  شرکت  سیمرغ به از  شرکت  از 

اندازه ذرات اندازه ذرات   ؛؛در کامپوزیت موردنظر استفاده شددر کامپوزیت موردنظر استفاده شد    رسانارسانا عنوان فاز عنوان فاز 
فاده بین     ــت یاه مورد اسـ ــ فاده بین کربن سـ ست سیاه مورد ا   آنآن  چگالیچگالی نانومتر، نانومتر،    5050تا تا    2020کربن 

22  gg cmcm33⁄   سانایی ذاتی سانایی ذاتیو ر 101033  آنآن  و ر SS mm⁄   .ست ست.ا در این پژوهش در این پژوهش   ا
ــده از    (LDPE)هاي پلی اتیلن با چگالی کم هاي پلی اتیلن با چگالی کم    از گرانولاز گرانول شده از تهیه شـ تهیه 

. . دداستفاده شاستفاده ش    ثانویهثانویه  پتروشیمی امیرکبیر به عنوان فاز تقویت کنندهپتروشیمی امیرکبیر به عنوان فاز تقویت کننده 
لی     لی چگــا گا ظر      LDPEچ ن ظرمورد ن gg  924924..00مورد cmcm33⁄   ماي ذوب آن و دمــاي ذوب آن و د

 باشد.می  ℃℃  115115
 

 هاي کامپوزیتیآماده سازي نمونه
هاي مورد آزمایش در پژوهش پیش رو دو نوع براي تهیه نمونه

ها مربوط به ماده کامپوزیتی تهیه شده است. اولین دسته نمونه
باشد. دومین می LDPEو بدون حضور  CB/HDPEت کامپوزی

با حضور  CB/LDPE/HDPEها مربوط به کامپوزیت دسته نمونه
 میزان هانمونهباشد. در هر دو دسته این می LDPEدرصد  0,5

، 0,5، 0,2به عنوان فاز ثانویه شامل  (CB)کربن سیاه  وزنی درصد
 باشد. می 5و  4، 3، 2، 1
هاي مربوط به کامپوزیت شماتیک فرآیند ساخت نمونه 

CB/HDPE  آورده شده است. )1(در شکل  ساختار سگرگیتبا  
کربن سیاه  صی ازمشخ ، ابتدا درصد وزنی)1(شکل  طبق شماتیک

(CB) پلی اتیلن با چگالی بالا با پودر (HDPE) اختلاط  مخلوط و
با مدت زمان  Hz 20با فرکانس  CB/HDPEمکانیکی پودرهاي 

ستفاده از روش قالبگیري فشرده با اسپس  شد.دقیقه انجام  10
 122و دماي بین  مشخصزمان مدت ، تن 16سازي گرم با فشار 

جهت  3mm 1*10*40ابعاد هایی با نمونه درجه سانتیگراد 124تا 
 .گردیدانجام آزمایشات مورد نظر آماده 
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هاي مربوط به کامپوزیت ماتیک فرآیند ساخت نمونهش 
CB/LDPE/HDPE  آمده است.  )2(با ساختار سگرگیت در شکل
،  ابتدا CB/LDPE/HDPEهاي کامپوزیتی براي ساخت نمونه

درصد وزنی از  0,5و  (CB)درصد مشخصی از پودر کربن سیاه 
دقیقه با فرکانس  5به مدت  (LDPE)پودر پلی اتیلن با چگالی کم 

20 Hz  قرار گرفت. سپس پودر حاصله از تحت اختلاط مکانیکی
دقیقه در نیتروژن مایع قرار گرفت و  5این اختلاط به مدت 

زنی مشخصی از پلی اتیلن با مکانیکی آن با درصد واختلاط 
دقیقه  10و مدت زمان  Hz 20با فرکانس  (HDPE)چگالی بالا 

 122تن،  16سپس قالبگیري فشرده سازي گرم با فشار  انجام شد.
درجه سانتیگراد و مدت طمان مشخص انجام شد تا  124تا 

مورد جهت انجام آزمایشات  mm3 1*10*40هایی با ابعاد نمونه
هاي کامپوزیتی در . در ادامه نحوه نام گذاري نمونهنظر آماده شود

) آورده شده است.1جدول (
 

 
 

 CB/HDPEهاي کامپوزیتی شماتیک فرآیند ساخت نمونه  1شکل 
 

 
 

 CB/LDPE/HDPE یتیکامپوز يهاساخت نمونه ندیفرآ کیشمات  2 شکل
 

 CB/LDPE/HDPEو  CB/HDPE یتیکامپوز يهانمونه ينامگذار  1جدول 
 

x=%wt CB xCB-HD xCB-0.5LD 
0.2 0.2CB-HD 0.2CB-0.5LD 

0.5 0.5CB-HD 0.5CB-0.5LD 

1 1CB-HD 1CB-0.5LD 
2 2CB-HD 2CB-0.5LD 

3 3CB-HD 3CB-0.5LD 

4 4CB-HD 4CB-0.5LD 

5 5CB-HD 5CB-0.5LD 

 
  

CB+LDPE 

HDPE 
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 رسانایی الکتریکی
هاي کامپوزیتی از بررسی رسانایی الکتریکی نمونه ه منظورب

ب چهار نقطه مجهز به الکترومتر ساخت شرکت ادستگاه چهار پر
Keithley  استفاده شده است. این دستگاه مقاومت  2450مدل

و با استفاده از رابطه نمونه را اندازه گیري کرده  سطح الکتریکی
 توان آن را به رسانایی الکتریکی تبدیل کرد.می )1(

 
))11            (           ( σσ == ll

RReeWtWt
  

 

 S/m ،lبیانگر رسانایی الکتریکی با واحد  𝜎𝜎، )1(در رابطه  
، (m)عرض نمونه با واحد متر  W، (m)طول نمونه با واحد متر 

𝑡𝑡  ضخامت نمونه با واحد متر(m)  وRe  مقاومت الکتریکی
 است. (Ω) گیره شده با واحد اهماندازه

 
 

 [10]  ايشماتیک دستگاه پروب چهار نقطه  3ل شک
 
 کانیکیمخواص 

مون هاي کامپوزیتی از آزبه منظور بررسی خواص مکانیکی نمونه
آزمون کشش توسط دستگاه یونیورسال  شد.کشش استفاده 
و  BONGSHINنیروسنج  داراي ،SANTAMساخت شرکت 

mm 0.5با سرعت  DBBP-50مدل  min⁄  انجام در دماي محیط
 mm3 1*10*40هاي مورد آزمایش در این آزمون ابعاد نمونهشد. 

 . شددر نظر گرفته  mm 20 طول مشخصهبا 
 

 FESEMتصاویر میکروسکوپی 
 ی حاصل ازکامپوزیتهاي به منظور بررسی سطح شکست نمونه

 (HDPE)اتیلن هاي پلیگرانولآزمون کشش و همچنین سطح 
از دستگاه با استفاده  (CB)پوشش داده شده با کربن سیاه 

FESEM  مدلTESCAN BRNO-Mira3 LMU 10ولتاژ  با kV 
طلا به عنوان از پوشش  هاجهت آماده سازي نمونه. انجام شد

 اي رسانا استفاده شد.ماده
 نتایج و بحث

 مطالعه ریز ساختاري
، 1CB-HD ،4CB-HD هايپودر FESEMتصاویر  )5(شکل در 

1CB-0.5LD 4 وCB-0.5LD آورده شده از اختلاط مکانیکی  پس
هاي نمونهحاصل از آزمون کشش  سطح شکستاست. 

. آمده است )6(در شکل  2CB-0.5LDو  1CB-HDکامپوزیتی 
 هايگرانول پوشش ایجاد شده )، ب، پ و تالف-5(در شکل 

HDPE  توسط فاز رساناCB مشاهده است. قابل  به خوبی
 1CB-HDشود میزان پوشش دهی پودر همانطور که مشاهده می

ب) کمتر -5(شکل  4CB-HDالف) در مقایسه با پودر -4(شکل 
 باشد. می CBاست که به علت تفاوت میزان درصد 

 

 
 

 (CB)پودر اولیه کربن سیاه از  FESEM ویرتص  4شکل 
 

ساختار  بانواحی )، بو الف -6(شکل  اتطبق مشاهد 
از نواحی  بصورت خط چین (CB) کربن سیاه فاز ثانویه سگرگیت

اند. این متمایز شده (HDPE)زمینه پلی اتیلن با چگالی بالا 
دهند که روند نمونه سازي براي تشکیل شبکه تصاویر نشان می

که باعث افزایش به درستی انجام شده  ساختار سگرگیترسانا با 
الکتریکی نمونه در مقایسه با توزیع تصادفی فاز ثانویه رسانایی 

  شود.در درصد مشابهی از پرکننده می
-6(شکل  2CB-HDت با مقایسه سطح شکست دو کامپوزی 

توان دریافت که نوع ) میب-6(شکل  2CB-0.5LDو ) الف
شکست  2CB-HDشکست متفاوت بوده است. در کامپوزیت 

شکست نرم اتفاق افتاده  2CB-1LDو در کامپوزیت  رخ داده ترد
 LDPEاست. دلیل تفاوت در مد شکست به علت حضور فاز 

-2CBنمونه ها در که باعث ایجاد اتصال مطلوبتر گرانول است

0.5LD هاي کشیده شده توان رشتههنگام شکست می در .شود
LDPE  وHDPE  در مرز مناطق راCB  وHDPE د مشاهده کر

در مرز  LDPEدر حقیقت فاز که نشان از شکست نرم است.
و کربن سیاه در حین فرآیند تولید ذوب شده و  HDPEفازهاي 

و سبب  نفوذ کرده CBها و در بین ذرات در مرز مشترك گرانول
.ها در سطح شکست نمونه شده استکیل میکرو فیبریلتش
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 هاي متفاوت، در بزرگنمایی4CB-0.5LDت) پودر (، 1CB-0.5LDپ) پودر (، 4CB-HDب) پودر (، 1CB-HDالف) پودر ( :از FESEMتصاویر   5شکل 

 الف

 ب

 پ

 ت
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 هاي متفاوتزرگنماییدر ب 2CB-0.5LDب) کامپوزیت (و  2CB-HDکامپوزیت  (الف)از سطح شکست:  FESEMتصاویر   6کل ش

 
 رسانایی الکتریکیارزیابی 

و و   xCB-HDهاي کامپوزیتی هاي کامپوزیتی نمونهنمونهرسانایی الکتریکی دو دسته از   
xCB-1LD   سیاه با درصــدهاي مختلفی از کربن ســیاه صدهاي مختلفی از کربن  و مقدار و مقدار   (CB)با در

بت    بت ثا ــد  0.5ثا صددرصـ گالی کم     وزنیوزنی  در با چ گالی کم پلی اتیلن  با چ با با    (LDPE)پلی اتیلن 
ستفاده از رابطه   ستفاده از رابطه ا شده  )2(و در جدول  يیرگگاندازهاندازه  ))11((ا  گزارش 

، با افزایش شــود. همانطور که در این جدول مشــاهده میاســت
سانایی درصـد، میزان رسـانایی     55تا تا   0,20,2از از   CBنویه نویه فاز ثا وزنی درصـد  صد، میزان ر در

شترین میزان  )2(مطابق جدول  .داردعودي صص   روندروندالکتریکی الکتریکی  شترین میزان ، بی ، بی
سانایی مربوط به نمونهرســانایی مربوط به نمونه و و   بودهبوده  5CB-0.5LDو و   5CB-HDهاي هاي ر

با توجه با توجه باشد. باشد. میمی  S/m 36.62و و   S/m 43.10به ترتیب به ترتیب   مقادیر آنهامقادیر آنها
سانایی  ساناییبه اینکه ر سانا     S/m 40000تا تا   S/m 0.2  به اینکه ر سانا بیانگر ماده اي ر بیانگر ماده اي ر

ــد میمی شد باش ــگرگیت   در این پژوهش  ؛ بنابراین؛ بنابراین[2]با ــاختارهاي س س
 تولیدي در دسته مواد رساناي الکتریکی قرار دارد.

توان توان  میمی  xCB-0.5LDو و   xCB-HDبا مقایسـه دو نوع نمونه   
به نمونه،   LDPE) ) وزنیوزنی  درصددرصد   0,50,5با افزودن مقدار (با افزودن مقدار (که که   دریافتدریافت

ــانایی الکتریکی می سانایی الکتریکی زان رس ــتزان ر ستکاهش یافته اس   . دلیل این امر نفوذ. دلیل این امر نفوذکاهش یافته ا

LDPE  سیاه و گرانول در بین دانهدر بین دانه سیاه و گرانولهاي کربن  ست     HDPEهاي هاي هاي کربن  ست ا ا
سانا اختلال ایجاد میکه در تشــکیل مســیر رســانا اختلال ایجاد می سیر ر شکیل م البته ذکر این البته ذکر این   ..کندکندکه در ت

ست که با ذوب     ضروري ا ست که با ذوب نکته  ضروري ا ریز حفرات ریز حفرات   ،،در مرزدانهدر مرزدانه  LDPEنکته 
در مقادیر کم فاز  یابد کهکاهش می نیز جود در فصل مشترك  مومو

LDPE .تاثیر مطلوبی بر خواص مکانیکی خواهد داشت 
 

و  xCB-HDنتایج رسانایی الکتریکی براي دو نوع کامپوزیت   2جدول 
xCB-1LD 

Conductivity (S/m)  
 

%wt CB xCB-HD xCB-1LD 

0.2 0.0015 9.8 × 10−4 
0.5 0.20 1.2 × 10−3 

1 1.49 0.69 

2 14.89 5.39 

3 26.11 18.75 

4 32.63 27.08 

5 43.10 36.62 

 الف

 ب
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در دو  CBوزنی تغییرات رسانایی الکتریکی بر حسب درصد   7شکل 
 xCB-0.5LDو  xCB-HDکامپوزیت 

 
 xCB-HDکامپوزیت  محاسبه میزان حد آستانه دو نوعبراي  

حد  ،استفاده شد. با انجام محاسبات )2(از رابطه  xCB-1LDو 
حد آستانه و  vol% 0.0814برابر با  xCB-HDکامپوزیت آستانه 

در  بدست آمد.  vol% 0.061برابر با  xCB-1LDکامپوزیت 
نظر دمیزان حد آستانه کامپوزیت مور LDPEبا افزودن  حقیقت
کم  یوزن ياست که در درصدها نیعلت آن ا. افته استی کاهش

سبب کاهش حفرات و  LDPEفاز حضور  اه،یکربن س
ختاري در نمونه شده و مسیرهاي بهم پیوسته ناپیوستگیهاي سا

که در  شودیامر باعث م نیافاز رسانا راحتتر تشکیل می شود. 
به  ایرسانا  يهاشبکه نیخستن CBاز  يترنییپا یوزن يدرصدها

 .ودش دهیرسانا د/قیگذار عا یعبارت
 

 ارزیابی خواص مکانیکی
آزمون کشش تک محوره براي بررسی خواص مکانیکی 

 هاينمونهپژوهش گاهی انجام شد. در این هاي آزمایشنمونه
HDPE  1 ،با ذوب ناقصخالصCB-HD ،1CB-0.5LD ،2CB-

HD  2وCB-0.5LD  .تحت آزمون کشش تک محوره قرار گرفتند
آورده شده  )3(بدست آمده از آزمون کشش در جدول نتایج 
  است.

ذوب )، به سبب 8) و شکل (3با توجه به داده هاي جدول ( 
ناقص گرانولهاي پلی اتیلن و وجود نقایص ساختاري مانند 
حفرات و فصل مشترك ضعیف بین دو فاز، خواص مکانیکی دو 

باشد.  دسته ساختار سگرگیت کمتر از نمونه پلیمري خالص می
با افزودن فاز تقویت کننده کربنی میزان تنش مورد نیاز براي 

مورد نیاز براي تغییر  شروع تغییر شکل پلاستیک یا بعبارتی تنش
کانفورماسیون زنجیره هاي پلیمري روند کاهشی را از خود نشان 

می دهد. میزان سطح در تماس کم بین دو فاز کربن سیاه و پلی 
اتین در توزیع سگرگیت، سبب تاثیرپذیري اندك تغییرات 
کانفورماسیونی زنجیره هاي پلیمري نسبت به توزیع رندوم است. 

) میزان تنش مورد نیاز براي 8توجه به شکل ( بر این اساس با
روند ثابتی را از خود  xCB-HDتغییر شکل پلاستیک در نمونه 

 نشان می دهد. 
 

 xCB-HDزیت کامپو با ساختار سگرگیتنتایج خواص مکانیکی   3جدول 
 تبا ساختار سگرگی xCB-0.5LDو 

 یخواص مکانیک
 

 (MPa)استحکام تسلیم  (GPa)مدول یانگ  نمونه

HDPE 0.282 3.9 

1CB-HD 0.290 2.89 

1CB-0.5LD 0.204 1.85 

2CB-HD 0.311 4.04 

2CB-0.5LD 0.250 2.27 
 

 
 

در دو  CBات استحکام تسلیم بر حسب درصد وزنی تغییر  8شکل 
 خالص HDPEو نمونه  xCB-HD ،xCB-0.5LDکامپوزیت 

 

ــترك میزان نقایص   LDPEبا افزایش فاز نرم   ــل مش در فص
ــاختاري کاهش یافته و اما مقاومت کم این فاز در برابر تغییر     سـ
شکل پلاستیک سبب کانفورماسیون راحتتر زنجیره هاي پلیمري     
صد وزنی یک      شی کمتر می گردد. این روند در در سطوح تن در 
صد وزنی         شود. با افزایش در شاهده می  ضح م صد به طور وا در

سیاه به د  صل    کربن  صد وزنی، تاثیر فاز نرم میکرونی در ف و در
ــیاه کاهش یافته و روند   ــور نانو ذرات کربن س ــترك با حض مش
ــی     ــود. هر چند روند کاهش ــلیم دیده می ش ــی تنش تس افزایش

سته       سلیم در د ستحکام ت سبت به پلی    xCB-1LDکامپوزیت کامپوزیت ا سبت به پلی ن ن
 .وجود داردوجود دارد  xCB-HDاتیلن خالص و ساختار سگرگیت اتیلن خالص و ساختار سگرگیت 
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در دو کامپوزیت  CBل یانگ بر حسب درصد وزنی ت مدوتغییرا  9شکل 
xCB-HD  ،xCB-0.5LD  و نمونهHDPE خالص 

 
)، با افزایش درصد وزنی کربن سیاه در   9با توجه به شکل (  

دو دسته ساختار سگرگیت، مدول یانگ روند افزایشی را از خود 
ــان می دهد. قرار گیري فاز  در مرز گرانولها و ما بین  LDPEنش

نانو ذرات کربنی مشابه قبل سبب افزایش نرمی ساختار و سفتی     
سگرگیت         ساختار  سته پلی اتیلن خالص و  سبت به دو د کمتر ن

xCB-HD شده استشده است. 

 گیرينتیجه
در این پژوهش با استفاده از روش اختلاط خشک و قالب گیري 

-xCBو  xCB-HDي کامپوزیتی هافشرده سازي گرم نمونه

0.5LD  جهت ارزیابی رسانایی الکتریکی و  ساختار سگرگیتبا
 در زمینه  CBخواص مکانیکی ساخته شدند. توزیع تجمعی 

HDPE  ؛ الکتریکی بسیار مطلوب بوده استدر افزایش رسانایی
 43.10بیشینه رسانایی الکتریکی  xCB-HDه در نمونه بطوریک

S/m  و در نمونهxCB-1LD  36.62نیز S/m  که با بدست آمد
توان تشکیل توجه به ارزیابی تصاویر میکروسکوپی نیز می

ساختار سگرگیت و دستیابی به میزان مطلوب رسانایی الکتریکی 
باعث افت رسانایی  LDPEدرصد  0,5افزودن را ادعا کرد. 

شده          vol% 0.037حد آستانه تا کاهش  الکتریکی و همچنین
را در خواص مکانیکی مانند بهبودي  LDPEافزودن  امااست. 

 استحکام تسلیم و مدول یانگ بوجود نیاورد. 
 

 تقدیر و تشکر 
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1- Introduction  
Micro alloy steel is one of the medium carbon steels, which 
are commonly used as seamless tubes in the gas and oil 
industry. Generally, the seamless steel tubes are 
manufactured by hot forming processes such as hot 
extrusion and hot rolling. During the production process, 
microstructural changes and phases transformations occur 
which affect the mechanical properties and corrosion 
resistance of steel tubes. Therefore, understanding of hot 
working behavior of these steels could be helpful to 
fabricate components with desired mechanical and 
metallurgical properties. The thermomechanical processes 
of materials exhibit complicated behaviors at deformation 
variables that produce high-quality parts with desired 
mechanical and microstructural characteristics. Most of 
the researchers have extensively used mathematical and 
empirical models to predict the hot deformation behavior 
of materials under complex loading. Therefore, different 
models are proposed to exhibit high accuracy of hot flow 
behaviors. The effects of deformation temperature, strain, 
and strain rate were considered in the different terms of the 
model. However, due to the significant effects of dynamic 
deformation mechanisms like dynamic recovery and 
dynamic recrystallization on the hot flow behavior, the 
modifications are considered in order to increase the 
prediction accuracy of the model. Knowing the behavior 
of hot deformation and microstructure changes of API-
5CT-L80 alloy steel is of great importance in the 
production of oil and gas industry pipes. The main aim of 
this work is to characterize the high temperature 
deformation behavior of micro alloy steel through 
isothermal compression tests under different deformation 
temperatures and strain rates. For this purpose, hot flow 
stress and microstructural behavior of this steel was 
investigated by isothermal hot compression test in the 
temperature range of 1173 to 1373 K and strain rates of 
0.001 to 1 s-1.  
2- Experimental procedure 
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The material used in the present study was the API-5CT-
L80 steel with chemical composition of 0.313C-1.35Mn-
0.621Al-0.294Si-0.326Cr-0.052Mo-0.052Ni-0.064Cu-
0.02Ti (wt %). The cylindrical specimens with standard 
dimensions ∅10×15 mm were machined and hot 
compressive test was carried out by Zwick Roell Z250 
universal testing machine with a resistant furnace to 
exhibit hot flow behavior under different temperatures 
ranging from 1173 K to 1373 K and strain rates from 0.001 
s-1 to 1 s-1, with a true strain of 0.6. Then, each specimen 
was heated to homogenize specified temperature in the 
range of austenite phase for 5 min and this specimen was 
compressed to a true strain of 0.6. After the compression 
test was completed, each specimen was immediately 
quenched to maintain the microstructure changes under 
different conditions. Finally, deformed specimens are 
sectioned, finished, polished, and etched to illustrate 
microstructure changes. 
 
 3- Results and Discussion 
 The experimental results showed that the hot deformation 
behavior of API-5CT-L80 steel is a softening behavior 
caused by the dynamic recrystallization phenomenon that 
in some conditions, the material shows complex behavior 
in the form of multi-peaked curves. Obviously, the effects 
of temperature and strain rate on flow stresses are 
noticeable so the levels of flow stress are decreased by 

increasing deformation temperature and/or decreasing 
strain rate. Generally, as it is clear in Fig. 1, the true stress–
strain curves can be divided into three zones including 
work hardening, dynamic softening, and steady-state 
stages. At the initial zone of deformation, migration, 
interaction, multiplication, and generation of dislocations 
increase dislocation density in the grain interior and grain 
boundaries can lead to the work hardening mechanism 
which causes flow stress to rapidly rise to the peak.  
In the second zone, the DRX mechanism activates after 
excessively high dislocation density at critical strain for a 
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material with the dominant phase of austenite with low 
values of the stacking fault energy (SFE) at high 
temperature, so, after the peak stress point, the flow stress 
curves of the material illustrate a diverse behavior under 
different deformation conditions so the material response 
is a DRX mechanism. At different deformation 
temperatures, the multi-peak curves are observed due to 
cyclic DRX at low strain rates of 0.001 s-1. Generally, the 
multi-peak curves represent that a temporary cessation of 
the DRX mechanisms and the onset of the work hardening 
behavior again, these mechanisms repeat several times to 
reach a steady-state stage that a dynamic balance occurs 
between the work hardening and dynamic softening 
mechanism. Finally steady state condition obtains in the 
final zone. The characteristics of true stress–strain curves 
of this steel reflect the predominant microstructure 
changes. 

Fig. 2 shows the optical micrograph of deformed 
specimens at 1273K and 1 s-1. The results of the 
microstructural investigation showed that with the increase 
in the deformation temperature, the formed grains have a 
larger size compared to the low temperature state, and 
more martensite phases are formed, which are more 
elongated martensite blades compared to the phases 
formed at low temperatures.  

 

 
Fig. 1. Stress-strain curves of API-5CT-L80 steel at (a) 

strain rate of 0.001 s-1 and various temperature and (b) 

temperature of 1273K and various strain rate. 

 

As it is clear in Fig.3, The effect of strain rate was also 

significant like the effect of temperature because the rate 

of deformation had an inverse effect on grain growth, so 

recrystallized grains have enough time to grow at low 

strain rates. At high strain rates, the pearlite phases 

appeared more polygonal, and very small nucleation were 

observed in the austenitic boundaries of the ferrite and 

Wiedmannstein phase, which did not have enough time to 

grow, and at high strain rates, the martensite blades also 

tend to thin. 

 

 
 

Fig. 2 . Various created phases in the microstructures of 

deformed API-5CT-L80 steel at 1273K and 1 s-1. 

 

 
Fig3. Optical microscopy of microstructures of deformed 

micro-alloy steel at various temperatures and strain rates 

of 1173K- 0.1 s-1, 1323K- 0.1 s-1, 1273K- 0.01 s-1 and  

1323K- 0.01 s-1 
 4- Conclusion 
In this research, the thermomechanical behavior of API-

5CT-L80 steel was investigated. The experimental results 

showed that the hot deformation behavior of steel is a 

softening behavior caused by the dynamic recrystallization 

phenomenon that in some conditions, the material shows 

complex behavior in the form of multi-peaked curves. The 

results of the microstructural investigation showed that 

with the increase in the deformation temperature, the 

formed grains have a larger size compared to the low 

temperature state, and more martensite phases are formed, 

which are more elongated martensite blades compared to 

the phases formed at low temperatures. The effect of strain 

rate was also significant like the effect of temperature 

because the rate of deformation had an inverse effect on 

grain growth, so recrystallized grains have enough time to 

grow at low strain rates. At high strain rates, the pearlite 

phases appeared more polygonal, and very small 

nucleation were observed in the austenitic boundaries of 

the ferrite and Wiedmannstein phase. 
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 *داغ فرآیند تغییر شکل در 80L-CT5-API فولادو ساختار  و تغییرات اندازه دانه توصیف رفتار سیلان

 مقاله پژوهشی

 (4)حیدری محمد      (3)غلامرضا ابراهیمی      (2)حمید احمدی       (1)حمیدرضا رضایی آشتیانی

DOI: 10.22067/jmme.2023.84024.1122 
 

. برخوردار است  های صنایع نفت و گاز بالایی در تولید لوله تیاهماز  API-5CT-L80 شناخت رفتار تغییرشکل داغ و تغییرات ریزساختار فولاد آلیاژی     کیدهچ

شار داغ هم     این رفتار ترمومکانیکیدر این پژوهش به همین منظور،  سط آزمون ف  s 001/0-1های کرنش و نرخK 1373تا  K 1173ی یدما در محدوده دمافولاد تو
در برخی   کهدینامیکی است   تبلورمجدد دهیپدشونده ناشی از   نرم یک رفتار داغ فولادتغییرشکل  که رفتار  دادنتایج تجربی نشان   .ی قرار گرفتموردبررس  s 1-1تا 

شرایط، ماده رفتار  شان  های چند قلهمنحنی صورت بهپیچیده  یاز  ساختاری     .می دهدای از خود ن سی میکرو شان داد  نتایج برر شکل   که ن شکل با افزایش دمای تغییر با افزایش دمای تغییر

شده شده    یلیلتشکتشک   ییبا فازهابا فازها  یسهیسه که در مقاکه در مقا  یل شدهیل شده تشکتشک   یشترییشتری بب  یتیتمارتنزمارتنز  ییفازهافازها  همچنینهمچنین  دارنددارندهای تشکیل شده دارای اندازه بزرگتری نسبت به حالت دما پایین های تشکیل شده دارای اندازه بزرگتری نسبت به حالت دما پایین    دانهدانه
شکش  ی ی یتیتمارتنزمارتنزتیغه های تیغه های   یین،یین،پاپا  ییدر دماهادر دماها شت . اثر نرخ کرنش نیز به مانند اثر دما قابل توجه بود زیرا س  ر ت تغییرش  کل بر رش  د دانه اثر ماکو  داش  ت  ترندترندیدهیدهک شد دانه اثر ماکو  دا شکل بر ر سر ت تغییر . اثر نرخ کرنش نیز به مانند اثر دما قابل توجه بود زیرا 

ظاهر شده ظاهر شده    ییبه صورت چندضلابه صورت چندضلا    یشتریشتر بب  یتیتپرلپرل  ییفازهافازهاهای کرنش بالا های کرنش بالا در نرخدر نرخ  ..شده زمان کافی برای رشد را داردشده زمان کافی برای رشد را دارد  بلوربلورهای متهای متهای کرنش پایین دانههای کرنش پایین دانهبنابراین در نرخبنابراین در نرخ
س   ییهاهاجوانهجوانه  وو سب ستن   ییدر مرزهادر مرزها  یزییزیرر  یاریارب ستنآ شتا   یدمنیدمنوو  یتیتاز فاز فراز فاز فر  یتییتیآ شتاا شاهد    ینینا شاهد م شته اند    ییبرابرا  ییکه زمان کافکه زمان کاف  شدشد م شد را ندا شته اندر شد را ندا تیغه های تیغه های  کرنش بالا کرنش بالا   ییهاهادر نرخدر نرخو و   ر

 ..ردردشدن داشدن دابه نازکبه نازک  یلیلتماتما  یزیزنن  یتیتمارتنزمارتنز
 

 .ریزساختاراندازه دانه، ، سیلانتنش  ،API-5CT-L80فولاد آلیاژی تغییر شکل داغ،   یدیکل یهاواژه
 

Description of Flow Behavior and Changes in Grain Size and Structure of API-5CT-L80 Steel in Hot 

Deformation Process 
 

 Hamid Reza Rezaei Ashtiani      Hamid Ahmadi      Golam Reza Ebrahimi      Mohammad Heidari 

 

Abstract Knowing the behavior of hot deformation and microstructure changes of API-5CT-L80 alloy steel is of great 

importance in the production of oil and gas industry pipes. For this purpose, in this research, the thermomechanical 

behavior of this steel was investigated by isothermal hot compression test in the temperature range of 1173 to 1373 K 

and strain rates of 0.001 to 1 s-1 s. The experimental results showed that the hot deformation behavior of steel is a softening 

behavior caused by the dynamic recrystallization phenomenon that in some conditions, the material shows complex 

behavior in the form of multi-peaked curves. The results of the microstructural investigation showed that with the increase 

in the deformation temperature, the formed grains have a larger size compared to the low temperature state, and more 

martensite phases are formed, which are more elongated martensite blades compared to the phases formed at low 

temperatures. The effect of strain rate was also significant like the effect of temperature because the rate of deformation 

had an inverse effect on grain growth, so recrystallized grains have enough time to grow at low strain rates. At high 

strain rates, the pearlite phases appeared more polygonal, and very small nucleation were observed in the austenitic 

boundaries of the ferrite and Wiedmannstein phase, which did not have enough time to grow, and at high strain rates, the 

martensite blades also tend to thin. 
 

Key Words Hot deformation, API-5CT-L80 alloy steel, Flow stress, Grain size, Microstructure. 
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 مقدمه

یک فولاد کربن متوسط میکرو آلیاژی  API-5CT-L80-1فولاد 
های  صورت لولهاست که در صنایع نفت، گاز و پتروشیمی به

فولادی برای انتقال گاز و نفت و همچنین انتقال آب استفاده 
های فولاد در گروهکه  APIشود. این فولاد بر اسا  استاندارد می

5CT ازجمله درجه شود، دارای درجات مختلفی شناخته میL80 

های است که به دلیل مقاومت به خوردگی مناسب در محیط
های بدون درز و یا با درز صورت لولهخورنده بیشتر به

دهی مامولا  از فرایندهای شکل شود.جوشکاری شده استفاده می

 .شودها استفاده میداغ، نورد و اکستروژن داغ، برای تولید این لوله

 شود در دماهای بالای گفته میدهکار داغ به فرایندهای شکل 
ای از دمای ذوب( و در محدوده گسترده نصف) موما  بیشتر از 

، بر روی مواد فلزی تغییرشکل پلاستیک صورت گیرد. نرخ کرنش
پذیری بالا ماده در دماهای بالا، به دلیل تنش سیلانی پایین و شکل

ع مختلف فرایندهای کار داغ از اهمیت و کاربرد فراوانی در صنای
درصد تولیدات فلزی  80که بیش از طوریبرخوردار هستند. به

دهی داغ مانند فرایند نورد، وسیله انواع فرایندهای شکلبه
های پدیده. [1,2] شونداکستروژن و آهنگری داغ تولید می

شوندگی و ی سختهامسیمکانمتالورژیکی مختلفی مانند 
دهند؛ شوندگی در طول تغییرشکل پلاستیک داغ فلزات رخ مینرم

ها در طول تغییر پلاستیک مواد،  موما  لغزش و حرکت نابجایی
؛ شودی میسختکرنش نوان مکانیسم غالب است که منجر به به

 سختیاما در طول تغییرشکل در دماهای بالا، اثرات کرنش
صورت تدریجی کاهش شوندگی بهی نرمهاسمیمکانوسیله به
انباشتگی  نقص یانرژ بادر فلزات  کهی اگونهبه. [3,4] یابدمی

تواند در بالا مانند فولادهای فریتی، مکانیسم بازیابی دینامیکی می
ای از خود نشان تاادل با کار سختی باشد و یک رفتار تقریبا  ساده

ی نقص انرژ. در مقابل، فولادهای آستنیتی که [8-5] دهند
ی شود که مکانیسم بازیابی دینامیکپایین دارند، سبب می انباشتگی
تر رخ دهد و تبلورمجدد سبب دینامیکی کم تبلورمجددنسبت به 

 یکیمتالورژ یها دهیپد. [9-7] تغییراتی شدید در رفتار ماده گردد
 یاست که در ط یفاز یها یاندازه دانه و دگرگون رییشامل تغ

 یکیدهد، به شدت بر خواص مکان یرخ م داغ یشکل ده ندیفرآ
. [12-10] گذاردیم ریتأث یاژیآلکرویم یمانند فولادها یمواد فلز
مختلف نقش قابل  یمواد فلز ی نقص انباشتگیانرژ ن،ی لاوه بر ا

از  زیکند که در آن رفتار کاملا  متما یم فایا زساختاریدر ر یتوجه
نرم کننده غالب مانند تبلور مجدد  یها سمیمکان لیبه دل گریکدی
-13]دهد  ینشان م( DRV) یکینامید یابی( و بازDRX) یکینامید

مختلف در  یساختارها لیذات فولاد چند فاز منجر به تشک .[16
 سیلانرفتار تنش  ن،یشود. بنابرا یمختلف م یمحدوده دماها

مواد  تیفر ای تیدر محدوده فاز آستن داغکار  نیدر حای  دهیچیپ
 یکینامیشود. در اکثر فولادها، تبلور مجدد د یمشاهده م یفولاد
فاز  رایشود ز یم مانجا تهیآستن ی( در دماDDRX) وستهیناپ
 یداده م صیتشخ نییپا ی نقص انباشتگیتوسط انرژ تیآستن
و تبلور مجدد  یکینامید یابیباز گر،ید ی. از سو[20-17]شود 

نرم کننده غالب در  یها زمی( مکانCDRX) وستهیپ یکینامید
 انباشتگیی نقص انرژفاز با مقدار  کیبه  نوان  یتیفر یفولادها

 کینتیبه س گرم فولادها کاملا  انی. رفتار جر[23-20] بالا هستند
در  دارد. یکار گرم بستگ نیاندازه دانه در ح رییفازها و تغ لیتبد

رفتار مکانیکی قطاات تولیدی با مجموع می توان گفت که 
فلز تولید شده  استفاده از شکل دهی داغ به اندازه دانه و ساختار

بطوریکه با تغییر در اندازه دانه و ساختار قطاه بستگی دارد. 
تولیدی می توان خواص مکانیکی مختلفی را بدست آورد. 

می توان پارامترهای فرآیندی تغییرشکل داغ مانند میزان  بنابراین
کرنش، نرخ کرنش و دما و یا نحوه سرد کردن قطاه تغییرشکل 

میکروساختار دلخواه به داده شده را می توان طوری تنظیم کرد که 
 شامل اندازه دانه و فازهای مختلف ساختاری مناسب دست یافت

[24,25]. 

ی و تغییرات هدف از این پژوهش، بررسی رفتار سیلان 
فولاد میکروآلیاژی در دمای بالای  ساختاری و اندازه دانه های
تا  K 1173های فشار داغ در دماهای تغییرشکل از طریق آزمون

K 1373 1های کرنش خو نر-s 001/0  1تا-s 1  با تغییرات
شامل تغییرات اندازه دانه و انواع فازهای ایجاد شده ریزساختاری 
 باشد. پس از تغییرشکل داغ میدر ساختار 

 
   آزمایشروش انجام اد و وم

-API-5CTفولاد گری شده در این پژوهش از یک شمش ریخته

L80-1   بدون نه چیهو  با        گو یات حرارتی  کانیکی و  مل کار م
با  مقطع دایره مت    میلی 500قطر ای  خا متر  میلی 15متر و ض   

ستاندارد       ستگاه کوانتومتری طبق ا ستفاده گردید. از د -ASTMا

E350     صر موجود در فولاد میکرو آلیاژی صد  نا برای تایین در
API-5CT-L80   ولاد استفاده گردید که در ترکیب شیمیایی این ف

 .شده استبیان
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 .API-5CT-L80درصد ترکیب شیمیایی  ناصر فولاد آلیاژی   1جدول 
 

 C Si Mn P Cr Mo Ni Nb Ti V Al  نصر

 621/0 004/0 02/0 003/0 052/0 052/0 326/0 014/0 35/1 294/0 313/0 درصد

 
ستاندارد  نمونه  و   ASTM-E9 [26]های مورد آزمایش طبق ا

ASTM-E209 [27]متر و میلی 10های با قطر صورت استوانه، به
، توس  ط دس  تگاه  5/1متر، با نس  بت طول به قطر میلی 15ارتفاع 

ها توس  ط  برش وایرکات تهیه و در پایان کلیه س  طوا اس  توانه 

کاری ش  دند. با توجه به اهمیت همگن دس  تگاه تراش، ماش  ین
ها ورد آزمایش، کلیه نمونههای مبودن س  اختار هر یک از نمونه

شمش برش خوردند      شخص و در جهت طولی  شااع م در یک 

فش  ردگی حاص  ل آزمون فش  ار در جهت طولی    کهای گونهبه
های فش  ار داغ توس  ط دس  تگاه  آزمون. گرددش  مش ا مال می

شار     -سروو  سال کشش و ف  ZwickRoell Z250الکتریک یونیور
. ی الکتریکی انجام شدو کوره kN 250با ظرفیت  کننده با کنترل

 نقطه س   هکوره الکتریکی حلقوی، قابلیت تنظیم و کنترل دما در  
 تا مجزا برای همگن کردن دمای کوره   گرمکنوس   یله س   ه  به 

منظور کاهش اثرات به .(1)شکل   را دارد C1200°حداکثر دمای 
مامولا  که  های آزمون فشار داغ منفی اصطکاک بین نمونه و فک 

ها و افزایش تنش س  یلانی ماده ای ش  دن نمونههمراه با بش  که
 3تا  2حدود  باض  خامتهای نازک میکا، همراه اس  ت، از ور 

کار   نوان به ، دهم میلی متر مایش  روان  های فش   ار داغ  در آز
 .استفاده گردید

 

 
 

 Z250مدل  ZwickRoellکشش و فشار  ورسالیونیآزمون دستگاه   1 شکل

 یکیبا کوره الکتر
 

ای  هایی اس  توانهدما بر روی نمونههای فش  ار داغ همآزمون 
 Kو  1323، 1273، 1223، 1173شکل در پنج دمای تغییرشکل   

صورت  s 1-1و  1/0، 01/0، 001/0و در چهار نرخ کرنش  1373
مای موردنظر           با د کار  اه  مای قط فت. برای همگن کردن د گر

در  C/s 5°دقیقه با نرخ گرمایش 5تغییرش کل در کوره، به مدت  
سپس  کوره قرار داده می درصد   60)حدود  6/0تا کرنش  شوند؛ 

ای تغییرشکل های استوانهکاهش ارتفاع( بر روی هر یک از نمونه
مال می  کل،    ا  اد از تغییرش    به منظور حفظ تغییرات  گردد. ب

س  ر ت در آب بههای تغییر ش  کل یافته ریزس  اختاری، نمونه
تا تغییرات ریزس   اختار در اثر تغییرش   کل در  اندش   ده نچکوئ
ل   هده      تحا ندی بررس   ی گردد. برای مش   ا های مختلف فرآی

شد.      10ریزساختار ماده از محلول نیتال   ستفاده  صاویر  درصد ا ت
سکوپ نوری         ستگاه میکرو سط د ساختار تو متالوگرافی از ریز 

NIKON  ECLIPSE  MA200 .گرفته شد 
 

 و بحث جینتا
 فولاد داغ رفتار سیلان

در نرخ  API-5CT-L80کرنش حقیقی فولاد -های تنشمنحنی
کرنش ثابت و دماهای تغییرشکل مختلف و همچنین حالت دما 

الف و -2) شکلهای کرنش متفاوت، به ترتیب در ثابت و نرخ
گردد که اثرات دمای شده است. مشاهده میب( نشان داده

تغییرشکل و نرخ کرنش بر روی رفتار فشردگی داغ ماده 
الف( -2) شکلبا  مطابقای که گونهتوجه و ملمو  است بهقابل

پذیرتر تر و شکلیافته و ماده نرمسطح تنش کاهش ،با افزایش دما
ب(، با افزایش نرخ -2) شکلبه  توجهبا  و شده است، در مقابل

یافته است و ماده مقاومت بیشتری در کرنش، سطوا تنش افزایش
برابر تغییرشکل از خود نشان داده است. همچنین، به دلیل 

سختی در طول مراحل مختلف کارو  کارنرمیهای مکانیسم
یک پیچیدگی در شرایط مختلف تغییرشکل در رفتار  تغییرشکل،
 موما ،  ب(،-2) شکلشود. با توجه به مشاهده می لادسیلانی فو

سه بخش تقسیم کرد  توان بهرا می در شرایط کار داغ، هر منحنی
شوندگی دینامیکی و ناحیه حالت ی، نرمکار سختکه شامل ناحیه 

، کمهای در کرنش و باشند. در مرحله اولیه تغییرشکلپایا می
. حرکت، دارندها نقش اساسی در رفتار سیلانی ماده نابجایی
، تولید و تکثیر نابجایی در مرحله اولیه تغییرشکل وانفاالفال

ها ها، فازهای ثانویه و ناخالصیها در مرزدانهسبب تجمع نابجایی
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کار سختی  بهها منجر که این افزایش چگالی نابجایی گردندمی
ها به دلیل فشار شود؛ البته در این مرحله مرزهای زیردانهمی

شوند؛ بنابراین ی تشکیل میزیطور ناچبهها دانهها در مرزنابجایی
به تنش  دنیرسدر این مرحله افزایش ناگهانی تنش سیلانی تا 

که توسط دیگر محققان برای فلزات  بحرانی پیشینه رخ خواهد داد
مرحله، با  نیا از باد. [30-28] مختلف نیز گزارش شده است

ه دمایی آستنیتی و تغییر های فشار در محدودتوجه به انجام آزمون
از فریت به آستنیت، رفتار سیلانی یک  API-5CT-L80فاز فولاد 

انباشتگی پایین فاز نقص طورکلی، انرژی است. به کار نرمیرفتار 
حاکم در محدوده دمای آستنیتی منجر شده است که مکانیسم 

DRX شوندگی در کرنش بحرانی که  نوان یک مکانیسم نرمبه
ها به یک مقدار بحرانی رسیده است، اتفا  بیافتد. نابجایی چگالی

های های دانههای جدید در مرزدانهزنی دانهدر این حالت، جوانه
ها قدیمی تشکیل خواهد شد و با افزایش کرنش درصد این جوانه

زنی و تبلورمجدد در بنابراین، جوانه؛ گرددبیشتر و بیشتر می
شوند بب افزایش جاهای خالی و لغزش  رضی میها سمرزدانه
در ناحیه دوم  یابد.ی کاهش میکار سختآهنگ  جهیدرنت

باد از کرنش بیشینه در بیشترین تنش تغییرشکل،  تغییرشکل،
در شرایط بارگذاری حاکم، کاملا  پیچیده  موردمطالاهپاسخ فولاد 
های متفاوتی های تنش سیلانی رفتارای که منحنیگونهاست، به
های های کرنش و دماهای تغییرشکل مختلف در کرنشدر نرخ

حال در کل دهند. بااینبالاتر از کرنش بیشینه از خود نشان می
 نوان مکانیسم به DRXشرایط تغییرشکل باد کرنش بیشینه، 

 است.  5CT-L80شوندگی غالب در رفتار سیلانی فولاد نرم
 های کرنش بالا، یانی نرخ کرنشر نرخمشخص است که د 

1-s1/0  1و-s 1های تنش سیلانی دارای یک نقطه بیشینه ، منحنی
سبب کاهش تنش سیلانی شده  DRXمکانیسم  آن از بادبوده و 

ای، به دلیل پدیدار شدن هایی چند قلهاست. در مقابل، منحنی
DRX 1های کرنش پایین، یانی در نرخ کرنش سیکلی در نرخ-s 
و در کلیه دماهای تغییرشکل، یک حالت  s 01/0-1و  001/0

دهنده ای نشانهای چند قلهکه در این حالت، منحنی نوسانی دارد
شوندگی و های سختیک رفتار تکرارشونده از مکانیسم

این مرحله به این صورت شوندگی در طول تغییرشکل است. نرم
ها به مقدار بحرانی برسد است که قبل از اینکه چگالی نابجایی

ای صورت لحظهبه DRXمکانیسم  دهد سپستبلورمجدد رخ می
یافته و مکانیسم ها افزایششده و دوباره چگالی نابجاییمتوقف

و شوندگی های سختگردد. این مکانیسمکار سختی تکرار می
و کار سختی ممکن است چندین بار  DRXشوندگی ناشی از نرم

-2) شکل مطابق با تغییرشکل داغ یک ماده تکرار شوند. طولدر 
شود که رفتار سیلانی فولاد مورد مطالاه در نرخ ب(، مشاهده می

است. همچنین، شکل  تاداد قله نیترشیبدارای  s 001/0-1کرنش 
 Kتا  1173هد که با تغییر دمای تغییرشکل از دالف( نشان می-2)

ها با گردد البته این قلهای تکرار مینیز این رفتار چند قله 1373
توان شوند که میتری پدیدار میهای کمافزایش دما در کرنش

 های جدید و تبلورزنی دانهگفت دمای تغییرشکل با زمان جوانه
زنی ی که با افزایش دما، جوانهاگونهبهدارد  میمستقمجدد رابطه 

ب( به -2)دهد. شکل تر رخ میمجدد دینامیکی سریع و تبلور
زنی و تبلورمجدد دینامیکی توصیف نرخ کرنش با زمان جوانه

های که در یک دمای ثابت، در سر تطوری کند، بهاشاره می
دهد که ی رخ میتغییرشکل پایین پدیده تبلورمجدد زودتر از زمان

شکل بسیار زیاد است. در آخرین ناحیه تغییرشکل، سر ت تغییر
که در این مرحله، به دلیل  رفتار سیلانی ماده یک حالت پایا است

های کارنرمی )یک فلز کاملا  تاادل دینامیکی بین مکانیسم
صورت یک تبلورمجددیافته( و کار سختی، رفتار سیلانی فولاد به

 دهد.تقریبا  افقی تغییرشکل را ادامه میخط 
 

 
 

 
 

و  s 001/0-1کرنش حقیقی )الف( در نرخ کرنش -های تنشمنحنی  2 شکل

 های کرنش مختلفو نرخ K 1173دماهای مختلف و )ب( دمای 
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پارامترهای تغییرات اندازه دانه و استحاله فازی با 
 تغییرشکل داغ

 

تصاویر میکروسکوپ نوری از مقایسه بین تغییرات  (2) شکل
گری شده به حالت ریزساختاری از حالت اولیه ریخته

را  s 001/0-1و نرخ کرنش  K 1323یافته در دمای تغییرشکل

 دارای فولاد این اولیه ساختار که گرددمیمشاهده  دهد.نشان می
وشن است. ر زمینه با فریت فاز و رنگ ایقهوه زمینه با پرلیت فاز

تغییر شکل حدود فولاد قبل از متوسط اندازه دانه در حالت اولیه 

همانطور که از میکروساختار  .اندازه گیری شد میکرومتر 220
پس از ریزساختار  فولاد تغییرشکل داده شده داغ مشخص است

بندی و همچنین نظر دانه ی ازتوجهقابل، تغییرات تغییرشکل
 استحاله فازی نسبت به حالت اولیه دارد )

 ب و ج(. از مقایسه - 3) شکل
ها از یک حالت ب( مشخص است که دانه والف - 3)های  شکل

گری به یک ای شکل حاصل از ریختههای دندانهنامنظم با مرزدانه
. همچنین اندشدهلیدتبهای تبلورمجددیافته ساختار منظم با دانه

 در 

ج( نیز تغییرات ناشی از استحاله فازی به دلیل -3) شکل
مشاهده است که تغییرشکل داغ در محدوده دمایی آستنیت قابل

  شدهای در میان فاز آستنیت و فریت تشکیللایه مارتنزیت فاز

 .است
در طول تغییرشکل داغ همراه با  جادشدهیای استحاله فاز 

( F( و فریت)Maای )(، مارتنزیت لایهAsفازهای آستنیت )

ها ها، شکلیکنواخت در اندازهغیر صورتبهباشد که این فازها می
لیت پر-های مختلف نسبت به ساختار اولیه فریتگیریو جهت
ای روشن، های قهوه، که به ترتیب در رنگاندافتهیگسترشفولاد 

های مختلف برای نمونه ای تیره و سفید در در بزرگنماییقهوه
در شکل  s 1-1و نرخ کرنش  K 1273یافته در دمای تغییرشکل

. فاز فریت موجود در ساختار ثانویه فولاد اندشدهمشخص (4)
 (، فریت سوزنیPFفریت چندضلای ) صورتبهمورد مطالاه 

(AF( و فریت ویدمن اشتاین )Wوجود دارد. که مرزدانه ) های
 شدهلیتشکصورت فریت ویدمن اشتاین هایی بهآستنیتی، جوانه

شکل حاکم فاز فریت در شرایط تغییر زنیاست که این جوانه
 باشد( میTDRXناشی از تبلورمجدد استحاله فازی دینامیکی )
.[31] که توسط دیگر محققان نیز گزارش شده است

 
 

       
 

 
 

گری شده و )ب( دانه و )ج( فاز فولاد پس از صورت )الف( ساختار اولیه ریختهبه 5CT-L80تصویر میکروسکوپ نوری از ریزساختار فولاد   3 شکل

 s 001/0-1و نرخ کرنش  K 1323شده داغ در دمای فشرده
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 s 1-1و نرخ کرنش  K 1273در دمای  افتهیرشکلییتغنمونه  های مختلف ایجاد شده درفاز  4 کلش

 
 اثر نرخ کرنش

های د( تصاویر ریزساختاری نمونه-الف-5) هایشکل 
و  K 1173ترین دمای تغییرشکل فولاد در کم افتهیرشکلییتغ

یافته و ریزساختار تغییرشکلبر ثانیه  1تا  001/0های کرنش نرخ
 های محورییک ریزساختار تبلورمجددیافته است که دانه

(Equiaxed grain) گری را نشان می های ریختهجایگزین دانه
های دانهبالاتر  های کرنشدهد.  مشخص است که در نرخ

. آیدبه دست می پایین ترهای کرنش تری نسبت به نرخکوچک
 در ن دلیل است کههای کرنش بالا به ایها در نرختر بودن دانهریز
کامل تبلورمجدد دینامیکی کرنش بالا زمان لازم برای  های نرخ

یابد و بنابراین کاهش مییا رشد دانه های تبلور مجدد یافته 
توان گفت که نرخ کرنش . میریز دانه ها حاصل می گرددساختار 

بالاتر، زمان لازم برای رشد دانه در یک کرنش مشخص را کاهش 
های متبلور شده در یک نرخ کرنش دیگر جوانه بارتدهد بهمی

بالاتر زمان کافی برای رشد کامل را ندارد، متوسط اندازه دانه 
میکرون به  19و  21، 24، 32بر گیری شده به ترتیب برااندازه
 s-1و  s  001/0 ،1-s 01/0 ،1-s 1/0-1 های کرنشبرای نرخترتیب 

 .می باشد 1
  s-1و  s 001/0 ،1-s  01/0 ،1-s  1/0-1های کرنش نرخ اثرات 
های بر استحاله فازی نمونه K  1373و  K 1173در دماهای  1

است.  مشاهدهقابلد( تا  الف-6)یافته فولاد در شکل تغییرشکل
در  ی است کهبه صورتاثرات نرخ کرنش بر استحاله فازی 

های ای شکل و یا جوانههای لایه، مارتنزیتنییکرنش پاهای نرخ
در میان ساختار فاز  زنی و رشدمارتنزیتی زمان کافی برای جوانه

اخت و پراکنده را دارند. البته در این صورت غیریکنوآستنیت به
حالت مارتنزیت بیشتر تمایل به ضخیم شدن از خود نشان داده 

های فریت ویدمن اشتاین در ها جوانه، در مرزدانه لاوهبهاست. 
های های فریتی در فولادحال رشد هستند که مامولا  جوانه

های فریتی، گردد. البته  لاوه بر جوانهدوفازی تشکیل می
هایی از آستنیت و مارتنزیت در داخل فریت اولیه جوانه
است. با افزایش نرخ کرنش شرایط فازی مشابهی  مشاهدهقابل

شود، که تشکیل نامنظم فازهای فریت، آستنیت و مشاهده می
مارتنزیت آشکار است. به دلیل کم بودن زمان تغییرشکل، فاز 

صورت فریت خصوص بهبه های مختلففریت بیشتری در شکل
گردد. یافته مشاهده میهای تغییرشکلنمونهدر ساختار  چندضلای

های چندضلای بدون تغییر از ساختار اولیه فولاد ی فریتطورکلبه
پایین،  نرخ کرنش برخلافاند. در این حالت، باقی مانده
ز خود نشان تر شدن اای تمایل بیشتری به نازکهای لایهمارتنزیت

اند.داده

Grain boundary 
Grain boundary 
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، s 01/0-1، )ب( s 001/0-1های کرنش )الف( و نرخ K 1173یافته در دمای های تغییرشکلتصاویر ریزساختاری از نمونه  5 شکل

 s 1-1و )د(  s 1/0-1)ج( 

 

  

  
 

، )ج( K 1173 - 1-s 1، )ب( K 1173 - 1-s 001/0در شرایط بارگذاری )الف(  80L-CT5یافته فولاد های تغییرشکلاستحاله فازی در نمونه  6 شکل

K 1373 – 1-s 01/0  )و )دK 1373 – 1-s 1/0 
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 اثر دمای تغییرشکل
در نرخ کرنش اثرات دمای تغییرشکل بر تغییرات میکروساختاری 

1-s 001/0  مختلف دماهایدر و K 1223 ،K 1273 ،K 1323  و

K 1373 ،شده د( نشان دادهتا  الف- 7) بترتیب در شکل های
، افزایش دما سبب افزایش ملاحظه می شود کهاست. همانطور 

بطوریکه ؛ قطاه تغییرشکل داده می شودمتوسط اندازه دانه 

برای شرایط حاکم به ترتیب برابر  آمدهدستبهمتوسط اندازه دانه 
 شکلد. دمای تغییروشمی گیریاندازهمیکرون  56و  51، 42، 35با 

خواهد شد. ها تبلورمجدد و رشد دانه صدبالا سبب افزایش در

دماهای  درنرخ افزایش اندازه دانه بررسی ها نشان می دهد که 
که نشان دهنده فاال  باشدمی  بیشتر K 1273از  بالاتر تغییرشکل

 . باشدشدن بیشتر مکانیسم رشد دانه های می
در محدوده دمای آستنیتی، اثرات دمای تغییرشکل بر رفتار  

کرنش نسبت به نرخ  API-5CT-L80استحاله فازی فولاد 
  باشد.تر میملمو 

ثابت بر استحاله  نرخ کرنشدر  رشکلییتغاثرات دمای  (8) شکل
گردد دهد. مشاهده میشده را نشان میهای فشردهفازی نمونه

اثرات نرخ کرنش، تغییرات دمای تغییرشکل بر استحاله  مانندبه

زیت اثر گذار است و ساختاری از مارتن-آستنیت-فازی فریت
 با مقایسه  است. شدهلیتشکهای مختلف در ریزساختار فولاد فاز

 و همچنین  الف و ب( با یکدیگر-8) شکل

 برخلافشود که در دماهای بالا ج و د(، مشاهده می- 8) شکل
دماهای پایین فریت تمایل دارد که از حالت چندضلای به حالت 

ها فریتی و رو، دما سبب ایجاد جوانهاین سوزنی تبدیل گردد؛ از

های سوزنی در ریزساختار یک فریت تیهان درها شده که رشد آن
ای لایه گردد. همچنین، فازهای مارتنزیتیها پدیدار مینمونه

 شدهلیتشکبیشتری در میان فاز آستنیت نسبت به حالت دما پایین 
باشد. های نیز بیشتر میاست که با افزایش دما طول این مارتنزیت

های مارتنزیتی جوانهدر ضمن افزایش دما سبب شده است که 
بیشتری در فاز آستنیت ظاهر شود. این موارد توسط دیگر محققان 

.[31,32] در دیگر فولاد های میکروآلیاژی گزارش شده است
 

  
  

  
 

و  K 1323، )ج( K 1273، )ب( K 1223و دماهای )الف(  s 001/0-1یافته در نرخ کرنش های تغییرشکلتصاویر ریزساختاری از نمونه  7 شکل

 K 1373)د( 
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 Kو )ب(  K 1273 - s-1 01/0، )الف( K 1323 - s-1 1/0، )ب( K 1173 - s-1 1/0یافته در  )الف( های تغییرشکلتصاویر ریزساختار از نمونه  8 شکل

1323 - s-1 01/0 

 

 گیرینتیجه

-API-5CTفولاد و فازهای اندازه دانه ییراتو تغ یلانیرفتار س  

L80 قرار  یمورد بررس یقتحق ینشکل داغ  در ا ییرتغ ینددر فرآ

حاص  ل از آزمون فش  ار  یقیکرنش حق-تنش هاییگرفت. منحن
رفتار تنش   یچیدگی کرنش مختلف، از پ یها داغ در دماها و نرخ  

دما،   یاز پارامترها یکدارد. هر  یتفولاد حکا ینداغ ا یلانیس  

  های یبر منحن یتوجهمتفاوت و قابل   ات نرخ کرنش و کرنش اثر
ضمن ا   یلانیس  شته  و اندازه دانه  یساختار  ییراتتغ ینکهماده دا

 است: لیآن به شرا ذ یجکند که اهم نتا یرا ارائه م یمختلف
 یلانو کاهش نرخ کرنش تنش س  ییرشکل تغ یدما یشبا  افزا. 1

  یب حال، ترک  ین. با ا یابد   یم یشافزا یریپذ کاهش و ش   کل  
تار پ     با کرنش، رف ما و نرخ کرنش  یده اثرات د  یناز ا اییچ

ما   به ن پا  یها گذارد. در نرخ  یم یشفولاد  و در  یینکرنش 
ها، در کرنش   یه کل ما تار ت  یک کم فولاد  یها د جدد رف  بلورم
در  یکه نوس  انات  یاگونهکند، به یارائه م یکلیس    ینامیکید

که منحن  یقیکرنش حق-تنش های یمنحن ند   های یفولاد  چ
  یششود. در مقابل، با افزا  یآشکار م  شوند، یم شناخته  یاقله

تبلور   یسم از مکان یناش  یوسته پ یشوندگ نرخ کرنش رفتار نرم
  یها. در کرنشیدگرد یکلیس فتارر یگزیناج ینامیکیمجدد د

 یلبه دل یارفتار حالت پا یک ییرشکل،تغ یطشرا یهبالا و در کل

 کار نرمی و یکارس   خت  های یس   ممکان  ینب ینامیکی تاادل د 
 شد. یدارپد

های تشکیل شده دارای اندازه با افزایش دمای تغییرشکل دانه .2

بزرگتری نسبت به حالت دما پایین بودند. در دماهای بالا، فاز 
فریت تمایل دارد که از حالت فریت چندضلای به فریت 
سوزنی تبدیل شود. در مرزهای فاز آستنیت، فریت ویدمن 

ه نشان دهنده ک زنی مشاهده شداشتاین در حال رشد و جوانه
فازی دینامیکی است. تغییرشکل در تبلورمجدد و استحاله 

دماهای بالا سبب تشکیل فازهای مارتنزیت بیشتری می شود 
که در مقایسه با فازهای تشکیل شده در دماهای پایین، 

 ترند.ها کشیدهمارتنزیت

اثر نرخ کرنش نیز به مانند اثر دما قابل توجه بود زیرا سر ت . 3

های غییرشکل بر رشد دانه اثر ماکو  داشت بنابراین در نرخت
های متبلورشده زمان کافی برای رشد را کرنش پایین دانه
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داشتند. اثرات نرخ کرنش بر استحاله فازی چندان محسو  

های کرنش بالا فازهای پرلیت بیشتر نبود با این حال در نرخ
 لاوه به صورت پرلیت چندضلای پدیدار گردید. به 

های بسیار ریزی در مرزهای آستنیتی از فاز فریت جوانه

ویدمن اشتاین قابل مشاهد بود که زمان کافی برای رشد را 

های کرنش بالا تمایل به نداشته اند. مارتنزیت نیز در نرخ

 شدن داشتنازک
 

 تقدیر و تشکر 
.
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