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1.Introduction 
The electrospinning process is one of the most well-known 
methods for making nano and micrometer diameter fibers 
that have a high surface-to-volume ratio. Parameters such 
as concentration, feeding rate and voltage play important 
roles in the morphology of the electrospun fibers. Some 
researchers have conducted researches on the morphology 
and electrospinning parameters of poly-caprolactone, 
gelatin and chitosan. Based on theie researches, it seems 
that the effect of electrospinning parameters on ternary 
composites has been paid less attention. For this purpose, 
in this research, it has been tried to fabricate scaffolds 
made of natural and synthetic polymers. To do so 
gelatin/chitosan/polycaprolactone composite nanofibers 
were produced using the electrospinning method.  

 

2. Experimental 

In order to prepare ternary composite fibers, the 

concentration of polycaprolactone, gelatin and chitosan 

solutions was considered to be 15, 25 and 3% wt%, 

respectively. The electrospinning process was carried out 

using an electrospinning machine made by Nanoazma 

Company. The solution of polycaprolactone in a 5 ml 

syringe and the combination of gelatin-chitosan solutions 

in an another syringe were inserted into different pumps of 

the device. The feeding rate of the solution for 

gelatin/chitosan solution was 0.2 ml/h and for 

polycaprolactone changed from 0.2 to 1.5 ml/h. The 

rotation speed of the cylinder was 100 rpm and the applied 

voltage was kept constant at 15 kv. Aluminum foil was 

used to collect the scaffolds on the collector. The details of 

the produced samples are given in Table 1. The samples 

were cross-linked in glutaraldehyde vapor with 25% by 

weight. 
 

Table I: The details of sample preparation 
 

Voltage (kv) Feed rate(ml/h) Distance(Cm) Sample code 

15 0.2-1.5 10 PGC1 

15 0.2-0.6 10 PGC2 

15 0.2-0.4 10 PGC3 

15 0.2-0.2 10 PGC4 
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(a) 

 
(b) 

 
Figure (1) SEM micrograph thaken from samples with 

ratios of polycaprolactone to gelatin-chitosan a) 10-90 and 

b) 40-60. 

 

3. Results and discussion 

FTIR study shows the presence of chitosan and gelatin in 

the gelatin-chitosan samples. Also after cross-linking, a 

new peak appeares at the wave number of 1030 cm-1.  
The SEM images for samples with ratios of 
polycaprolactone to gelatin-chitosan 10-90 and 40-60 are 
shown in Figures (1-a) and (1-b) respectively.  
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Contact angle test was done on the samples. The results 

show the dependency of contact angle on the percentage of 

gelatin-chitosan to polycaprolactone. In another word 

hydrophilicity of PCL will be changed in the presence of 

gelatin and chitosan. Breifly, the contact angle of the 

scaffold made of PCL is about 98 degrees, while the 

addition of gelatin and chitosan significantly reduces it to 

about 22. Figure (2) shows the results of contact test for 

pure PCL and PGC4 samples. 

 
a) 

 
b) 

Figure 2: The results of contact test for 

a) Pure PCL  b) PGC4 

 

Evaluation of degradability in phosphate buffered saline 

solution shows that the weight loss of the scaffolds 

promotes as time increases from 1 to 28 days. Considering 

that the nature of polycaprolactone is hydrophobic and the 

nature of gelatin-chitosan is hydrophilic. The highest rate 

of degradation is in gelatin-chitosan fibers with more than 

50% degradation after 28 days and the lowest degradation 

rate is related to the sample containing 70% by weight of 

PCL with less than 23% degradation after 28 days. 

4. Conclusion 

Polycaprolactone-gelatin-chitosan ternary composites 

with different weight ratios of polycaprolactone (70, 80, 

90 and 60) were made by double-sided electrospinning 

method. The samples were cross-linked in glutaraldehyde 

vapor with 25% by weight. Microscopic evaluation 

indicated the proper formation of the composite. FTIR 

analysis confirmed the bonding between the components 

in the composite samples. Also, the results of the water 

contact angle test showed promotion the hydrophilicity of 

the PCL scaffold by adding gelatin and chitosan. The 

contact angle of pure PCL reached from 98 degrees to 

about 22 degrees at the presence of gelatin and chitosan. 

The evaluation of degradability in phosphate buffered 

saline solution showed that the weight loss of the 

fabricated scaffolds occurs with the passage of time from 

1 to 28 days for all scaffolds. Because of the nature of 

polycaprolactone and gelatin-chitosan, the highest 

degradation rate after 28 days belongs to gelatin-chitosan 

fibers with more than 50% and the lowest degradation rate 

related to the sample containing 70 wt% PCL with less 

than 23%. 
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به منظور افزایش عملکرد در  (CS) کيتوسان /(GEL) ژلاتين /(PCL) کاپرولاکتونپلیهای برای ساخت داربست یجدید حضر، طری حادر مطالعه  چکیده

به عنوان  CSو  GELدو پليمر طبيعی جهت بالا بردن خواص مکانيکی داربست و همچنين از   PCLمهندسی بافت عروق پيشنهاد شده است. از پليمر مصنوعی
 کاپرولاکتونپلی وزنی های مختلفکيتوسان با نسبت-ژلاتين-کاپرولاکتونتایی پلیسه هایکامپوزیتشده است.  استفادهها تحریک و تکثير سلول در عوامل موثر

ارزیابی  درصد وزنی اتصال عرضی داده شدند. 25غلظت د با در معرض بخار گلوتارآلدهي هانمونه .ندساخته شدبه روش الکتروریسی دو طرفه ( 60و  70،80،90)

را تایيد کرد. همچنين نتایج حاصل از آزمون  ی کامپوزیتیهادر نمونهاجزاء پيوند بين  FTIRآناليز باشد. روسکوپی نشانگر تشکيل مناسب کامپوزیت مذکور میکمي
 22درجه به حدود  98خالص از  PCLطوریکه زاویه تماس د. بهباشبا افزودن ژلاتين و کيتوسان می PCLزمينه  داربست آبدوست شدن از زاویه تماس آب نشان

های ساخته شده با گذشت زمان پذیری در محلول فسفات بافر سالين نشان داد که کاهش وزن داربستارزیابی تخریب .سدردرجه با حضور ژلاتين و کيتوسان می
باشد، بيشترین دوست میکيتوسان آب-گریز و ماهيت ژلاتينآب کاپرولاکتونافتد. با توجه به اینکه ماهيت پلیها اتفاق میی داربستروز برای همه 28تا  1از 

با  PCL درصد وزنی 70حاوی  نمونه مربوط بهروز و کمترین ميزان تخریب  28پس از تخریب درصد  50بيش از با کيتوسان  - ميزان تخریب در الياف ژلاتين

  باشد.روز می 28پس از  تخریب درصد 23کمتر از 
 

 الکتروریسیداربست، کاپرولاکتون، ژلاتين، کيتوسان، پلی  کلیدی هایه واژ

 
Characterization of Polycaprolacton/ Gelatin/ Chitosan Scaffold fabricated by Dual  

Electrospinning Method 
 

Mina Parnian                Seyed Mojtaba Zebarjad 
 

Abstract In the present study, a design for the construction of poly-caprolactone (PCL)/gelatin (GEL)/chitosan (CS) 

scaffolds has been proposed in order to increase performance in tissue engineering. The artificial polymer PCL is used 

to increase the mechanical properties of the scaffold, and two natural polymers GEL and CS are used as factors in the 

proliferation of cells. Polycaprolactone-gelatin-chitosan ternary composites with different weight ratios of 

polycaprolactone (70, 80, 90 and 60) were made by double-sided electrospinning method. The samples were cross-linked 

in glutaraldehyde vapor with 25% by weight. Microscopic evaluation indicates the proper formation of the composite. 

FTIR analysis confirmed the bonding between the components in the composite samples. Also, the results of the water 

contact angle test showed promotion the hydrophilicity of the PCL scaffold by adding gelatin and chitosan. So that the 

contact angle of pure PCL reaches from 98 degrees to about 22 degrees with the presence of gelatin and chitosan. The 

evaluation of degradability in phosphate buffered saline solution showed that the weight loss of the fabricated scaffolds 

occurs with the passage of time from 1 to 28 days for all scaffolds. Because of the nature of poly-caprolactone and gelatin-

chitosan, the highest degradation rate after 28 days in gelatin-chitosan fibers is more than 50% and the lowest 

degradation rate related to the sample containing 70 wt% PCL is less than 23%. 
 

Keywords Polycaprolacton, Gelatin, Chitosan, Electrospinnin, Scaffold. 
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 1403، دو، شمارۀ پنجسال سی و      مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

 قدمهم
های اخير، استفاده از پليمرهای زیستی در مهندسی بافت در سال

از جمله مزایای پليمرهای زیستی  مورد توجه قرار گرفته است.
 اشاره کرد آنها پذیریتخریبزیست و یسازگارزیستتوان به می
پذیر، غير تخریبزیستمصنوعی کاپرولاکتون، پليمر پلی .[1]

مقاوم در برابر آب است. این پليمر به دليل داشتن و  سمی، ارزان
خواص مکانيکی عالی و همچنين سهولت در توليد توجه بسياری 
را در زمينه زیست پزشکی به خود جلب کرده است. اما به دليل 

 .[2] استمناسب گریز بودن، فاقد چسبندگی سلولی ماهيت آب
ژلاتين نيز پليمر طبيعی است که از کلاژن مشتق شده است. این 

پذیر و غير سمی سازگار ، نسبتا ارزان، تجزیهپليمر بسيار زیست
کنندگان ژلاتين ترین مصرفاست. صنایع غذایی و دارویی، اصلی

 توليد یپزشک یستز ينهدر زم ژلاتينکاربرد  يشترینبهستند. 
سه  یبازساز ينهمچنو سخت و نرم، پانسمان زخم  یکپسول ها

. این پليمر مانند اغلب پليمرهای طبيعی خواص است ی بافتبعد
کيتوسان، پليمر کاتيونی طبيعی،  .[3] مکانيکی ضعيفی دارد

به علت  و باشدغيرسمی میو   سازگارپذیر، زیستتخریبزیست

، توجه بسياری را در کاربردهای مختلف خصوصيات ذاتی مفيد
اگرچه خواص مکانيکی زیست دارویی به خود جلب کرده است. 

 .[2] ضعيف است نيز آن
زمان از مزایای هردو گروه از ی هماستفادهبه منظور  

های متشکل از این پليمرهای طبيعی و مصنوعی، توليد کامپوزیت
علاوه بر ترکيب کامپوزیت، ساختار و مد خواهد بود. آکار ،دو

مورفولوژی آن نيز در خواص و عملکرد نهایی آن بسيار اهميت 
ندسی های مطلوب در مهمورفولوژیمهمترین  از .[3-1] دارد

 اشاره کرد.الياف توان به ها میبافت، به ویژه در ساخت داربست

ساخت الياف ها برای از شناخته ترین روشالکتروریسی فرایند 
با قطر نانو و ميکرومتری است که نسبت سطح به حجم بالایی 

 برپارامترهای مهمی مانند غلظت، نرخ تغذیه، ولتاژ و ...دارند. 

 برمورفولوژی محصول ناشی از فرایند الکتروریسی نقش دارند. 

در اساس مطالعات صورت گرفته برخی از محققين تحقيقاتی را 
کاپرولاکتون، پلی مورفولوژی و پارامترهای الکتروریسی رابطه با

 همایونی و همکاران به طور مثالاند.انجام داده ژلاتين و کيتوسان
نتایج الکتروریسی کيتوسان خالص را مورد بررسی قرار دادند.  [4]

ی بالا به کيتوسان به دليل داشتن ویسکوزیتهدهد که نشان می
توان با استفاده از روش قليایی می .شودسختی الکتروریسی می

و در نتيجه  ههای کيتوسان را کاهش دادهيدروليز زنجيره
 .[4]. با کيفيت و ثبات مناسب توليد کرد یافالينانوساختاری 

با  های کيتوسان/ژلاتين رامحلول [5]جعفری و همکاران
الياف یکنواختی  و نشان دادند که  درصدهای وزنی مختلف توليد

 باشد.می ولتاژ با و نرخ جریانوابسته به و تشکيل مهره  توليدی

 /PCLفازی از کامپوزیتی سه داربست نانو [6]گوتام و همکاران
ژلاتين/کيتوسان را به روش الکتروریسی توليد کردند. آنها از 

 اسيدو از PCL کلروفرم/متانول به عنوان حلال مناسب برای

استيک برای کيتوسان و ژلاتين استفاده کردند. آنها سه پليمر را 
 80:10:10های حجمی مختلف ترکيب کردند و نسبت در نسبت

𝑚𝑙و نرخ جریان ولت کيلو 22را با ولتاژ بالای 

ℎ
 10ی  و فاصله 0.1

 متر به عنوان شرایط مطلوب گزارش شد.سانتی
-پلی -الياف ژلاتين و ترکيب ژلاتين [7] ژانگو همکاران 

( به عنوان TFEفلوئورواتان )و از تری هکاپرولاکتون را توليد کرد

های داربست . نتایج ارزیابی انها نشان داد کهل استفاده کردند حلا
کاپرولاکتون خواص مطلوبتری نسبت به لیپ -ترکيب ژلاتين
تصاویر ميکروسکوپی  .دارند خالصکاپرولاکتون ژلاتين و پلی

ها علاوه بر اینکه چسبندگی نشان داد که سلولالکرتونی نيز 
ها داشتند قادر به مهاجرت در داخل خوبی را بر سطح داربست

، با استفاده از [8] و همکاران . یانگنيز هستندداربست 
 ندرا توليد و نشان داد Cs/PCLهای عروقی الکتروریسی، داربست

تغيير شکل  قابليتبالا و تخلخل سطحی ها دارای داربستکه 
. دانداتاپانی هستند یالاستيک مناسب و رشد و تکثير سلولی خوب

کلرومتان با دی اسيدفلوئورواستيکترکيب تری [9] و همکارانش
رک برای کيتوسان ( را به عنوان حلال مشت7:3) های حجمینسبت

های الکتروریسی شده را مورد و ژلاتين به کار برده و نمونه

ارزیابی ساختاری قرار دادند. نتایج آزمون کشش هم حاکی از آن 
بود که کامپوزیت دوتایی، استحکام کششی بيشتری نسبت به هر 

  .دارد   کدام از مواد خالص 

پارامترهای  رسد اثربراساس تحقيقات انجام شده به نظر می 
گانه کمتر مورد توجه قرار های سهالکتروریسی روی کامپوزیت

در این پژوهش سعی شده است که با گرفته است. بدین منظور 

استفاده از پليمرهای طبيعی و مصنوعی و بهره گيری از خواص 
ی ئهاهر یک و همچنين با استفاده از روش الکتروریسی، داربست

کاپرولاکتون پلی-کيتوسان-ژلاتينکامپوزیتی  از جنس نانوالياف
ها مورد ارزیابی و زیست تخریب پذیری آن مورفولوژیتهيه و 
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 قرار گيرد.

 

 روش تحقیقمواد و 
 مواد

مشخصات مواد اوليه موردنياز به منظور توليد  (1)در جدول 

 ها به روش الکتروریسی ارائه شده است.داربست

 

 الکتروريسی
-پلی هایمحلول تایی، غلظتامپوزیت سهجهت تهيه الياف ک

درصدوزنی  3 و 25، 15، ژلاتين و کيتوسان به ترتيب کاپرولاکتون

با استفاده از دستگاه در نظر گرفته شد. فرایند الکتروریسی 

-محلول پلی شد.انجام الکتروریسی ساخت شرکت نانوآزما 

-ژلاتينهای ليتر و ترکيب محلولميلی 5سرنگ  درکاپرولاکتون 

های مختلفی از دستگاه تعبيه کيتوسان در سرنگی مجزا درون پمپ

 ml/h2/0نرخ خروج محلول برای محلول ژلاتين/کيتوسان  شدند.

، 4/0، 2/0های مختلف کاپرولاکتون با توجه به نسبتو برای پلی

 rpmليتر بر ساعت و سرعت چرخش استوانه ميلی 5/1و  6/0

-د. از فویل آلومينيومی جهت جمعانتخاب ش kv15و ولتاژ  100

-جزئيات نمونه . استفاده شدکننده ها بر روی جمعآوری داربست

 آورده شده است. (2)در جدول  ی توليد شدهها

 

 ايجاد اتصال عرضی
ماهيت آبدوستی و حلاليت بالای دو پليمر ژلاتين و کيتوسان در 

نامطلوب برای   محيط اسیییيدی رقيق و محيط  های آبی، ویژگی 

ها با ایجاد باشد. بنابراین افزایش پایداری داربست  ها میداربست 

باشیید. در این تحقيق و به اتصییال عرضییی یک امر ضییروری می

منظور ایجاد اتصیییال عرضیییی بخار گلوتارآلدهيد به عنوان یک 

محلول  ml5عامل ایجاد اتصال عرضی انتخاب شد. بدین منظور   

ریخته و در قسیییمت   دیش در یک پتری  %25آبی گلوتارآلدهيد    

سيکاتور         سپس نمونه ها درون د شد.  سيکاتور قرار داده  پایين د

سيکاتور     2قرار گرفته و به مدت  ساعت در دمای محيط درون د

 در معرض بخار گلوتارآلدهيد قرار گرفتند.  

 
 مشخصات مواد و تجهيزات مورد استفاده در پژوهش 1 جدول

 

 کاربرد شرکت سازنده ترکيب شيميایی نام ماده ردیف

 داربست ساخت n Sigma Aldrich(C6H10O2) کاپرولاکتونپلی 1

 ساخت محلول CHCl3 merck کلروفرم 2

 ساخت داربست Merck - ژلاتين 3

 ساخت محلول CH3COOH Merck استيک اسيد 4

 ساخت C8H13NO5 Sigma Aldrich کيتوسان 5

 ایجاد اتصال عرضی C5H8O2 Merck گلوتارآلدهيد 6

7 PBS - پذیریزیست تخریب زیست فناوری طيبا 

 

 کيتوسان-ژلاتين-کاپرولاکتونتایی پلیهای سهنمونهجزئيات   2 جدول

 

 (cm) فاصله ((ml/h تغذیهنرخ (kv) ولتاژ درصد محلول درصدوزنی محلول شماره نمونه

PGC1 PCL-GEL-CS 15-40-3  (10-90)-90 15 5/1- 2/0 10 

PGC2 PCL-GEL-CS 15-40-3  (10-90)-80 15 6/0- 2/0 10 

PGC3 PCL-GEL-CS 15-40-3  (10-90)-70 15 4/0- 2/0 10 

PGC4 PCL-GEL-CS 15-40-3  (10-90)-60 15 2/0- 2/0 10 
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 (FTIR) سنجی تبديل فوريه مادون قرمزآنالیز طیف
مشخصه یابی فروسرخ روشی برای شناسایی و ارزیابی ترکيبات        

ی پيوند بين مطالعههاست. جهت آلی و معدنی و گروه عاملی آن

ها و همچنين اطمينان از ایجاد اتصییال عرضییی اجزای کامپوزیت

ها، قبل و بعد از اضیییافه کردن کيتوسیییان به ژلاتين و       در نمونه 

يد          لده تارآ خار گلو با ب عد از در معرض قرار دادن   همچنين ب

سيله  FTIRآزمون  ستگاه  به و ساخت    Thermo Scientificی د

ی عدد موج پرتوی تابيده شده در محدوده کشور آمریکا انجام و  

Cm-1 400-4000 .در نظر گرفته شد 

 

 ارزيابی میکروسکوپی
ی های توليد شده به وسيلهساختار و مورفولوژی داربست

ساخت  Cambridge-s320مدل  ميکروسکوپ الکترونی روبشی

-mm 9ی کاری و فاصله kV 20ی دهندهانگلستان با ولتاژ شتاب

ها، مورد ارزیابی قرار گرفت. به دليل نارسانا بودن سطح نمونه  12

ی ی نازک طلا  به وسيلهها قبل از تصویربرداری با لایهنمونه

پوشش داده شدند. سپس با استفاده از  Palaron SC7640دستگاه 

گيری ليف در تصاویر و اندازه 30و با انتخاب  ImageJافزار نرم

و قطر ميانگين  ندناليز و بررسی شدآ  SEM قطر آنها، تصاویر

 ها بدست آمد. نمونه

 

 آزمون آبدوستی

ست   تعيين برای  ستی دارب آزمون زاویه تماس آب  ها،ميزان آبدو

گيری  و دستگاه اندازه  μl 8 آزمونقطره در این  انجام شد. حجم 

درجه   25آزمون بود. دمای انجام     Jikan CAG-10زاویه تماس   

 .دست آمدندبه ImageJافزار ی نرمو زوایا به وسيله سانتيگراد

 

 پذيریبررسی زيست تخريب
وری آنها ها با استفاده از غوطهپذیری نمونهتخریبارزیابی زیست

ی . پس از تهيهشد( انجام PBS) بافرساليندر محلول فسفات

PBSهای جداگانه ليتر از محلول را درون فالکون، مقدار سه ميلی

های مورد نظر درابتدا وزن و درون هر فالکون قرار و نمونه ریخته

 37ها در انکوباتور و در دمای سپس تمامی فالکون ه شدند.داد

روز قرار داده  28، 21، 14، 7، 3، 1مدت  هگراد بدرجه سانتی

پس از چندین بار  ز فالکون خارج واها شدند. پس از آن نمونه

سپس مجددا وزن شدند. با شست و شو در دمای اتاق، خشک و 

ها پذیری نمونهدرصد زیست تخریب (1)ی استفاده از رابطه

 حساب شدند.
 

Weight loss=
𝑤𝑜−𝑤𝑑

𝑤𝑜
×100       (1)             

وزن نهایی     𝑊𝑑ها و وزن اوليه نمونه     𝑊𝑜که در این معادله    

 د.نباشها پس از خشک شدن مینمونه

 

 نتايج و بحث
 (FTIRسنجی تبديل فوريه مادون قرمز)طیفآنالیز 

های ژلاتين، کيتوسان و نمونه FTIR( نتایج آناليز 1شکل )

-کامپوزیت اتصال عرضی نشده ژلاتين/کایتوسان را نمایش می

 cm-1ی ، پيک ظاهر شده در محدوده(1)شکل با توجه به دهد. 

کيتوسان مربوط به حرکات کششی -ی ژلاتيندر نمونه 3290

 cm-1ی (، پيک ضعيف در محدودهOH-هيدروکسيل)گروه 

( بوده و همچنين در CH2-مربوط به حرکات کششی) 2900

-( می-2CH-نمایانگر حرکات خمشی ) cm 1400-1ی محدوده

مربوط به یک  cm-1 2250ی باشد پيک موجود در محدوده

شود. ها دیده می( مربوط به پروتئينN-C=O-اتصال پپتایدی )

مربوط به حرکت کششی  cm-1 1500ی در محدودهپيک موجود 

های باشد . تغيير در پيوندهای کربنيل و آميد در طيفکربونيل می

دهد که این دو یک پيوند هيدروژنی ژلاتين و کيتوسان نشان می

)پيک موجود در این محدوده شيفت cm-1 1538ی را در محدوده

( و OH-های )کنند. گروهپيدا کرده و کوچکتر شده( ایجاد می

( در C=O-های کششی )( و گروهNH2-های خمشی )گروه

-های کششی )ژلاتين قادر به ایجاد پيوندهای هيدروژنی با گروه

OH(و خمشی )-NH2[11 ,10 ,9 ,5] ( در کيتوسان هستند.  

برای افزایش استحکام ساختاری ژلاتين و کيتوسان در  

های رطوبت بالا ایجاد اتصال عرضی یک های آبی یا محيطمحيط

ها معمولا با بخار گلوتارآلدهيد اشباع باشد. داربستامر الزامی می

ها تغيير رنگ ی واکنش اتصال عرضی، نمونهشوند. در نتيجهمی

 می دهند.داده و به رنگ زرد تغيير رنگ 

شدت      (2شکل )   ضی روی عدد موج و  صال عر اثر زمان ات

اتصییال  دهد. در حقيقترا نمایش می GEL-CSهای طيف پيک
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عرضییی کيتوسییان و مواد کلاژنی مانند ژلاتين با گلوتارآلدهيد،  

  .شییودهای آمينوی آزاد این پليمرها میسییبب واکنش بين گروه

چهار پيک جذبی وجود      cm-1 1200تا   cm-11000ی محدوده 

-cmدارد . یک پيک جدید، بعد از ایجاد اتصیییال عرضیییی در        

شان     11030 شده که ن ضافه  سيون بين    دهندها ستاليزا ی واکنش ا

هيییدروکسیییيییل)     نيییل          OH-گروه  ب کر توسییییان و  ي ک                       ( در 

(CO ( در گلوتارآلدهيد و ایجاد ساختار )C-O-C-O-Cمی ) باشد 

[11] . 

 

 
 

قبل از  کيتوسان-های ژلاتينداربست FTIRنتایج حاصل از آناليز   1 شکل

 اتصال عرضی
 

 
های طيف اثر زمان اتصال عرضی بر روی عدد موج و شدت پيک  2 شکل

GEL-CS 

 

 ارزيابی میکروسکوپی
-ژلاتين-کاپرولاکتونتایی پلیکامپوزیت سهدر این تحقيق 
-90کيتوسان -کاپرولاکتون به ژلاتينهای پلیکيتوسان در نسبت

از  ساخته شد. نتایج حاصل 40-60و  70-30، 80-20، 10
-3الف( تا )-3) شکلدر  SEM تصاویر ميکروسکوپی روبشی

الياف با قطر بيشتر مربوط  لازم بذکر است،آورده شده است.  (پ
-تر نيز مربوط به ژلاتينکماف با قطر کاپرولاکتون و اليبه پلی

باشد.کيتوسان می

 

 
 

 ()الف
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 )ب(

 

 
 )پ( 

 

 
 )ت( 

 

  :های مختلفکيتوسان در بزرگنمایی-ژلاتين-کاپرولاکتونهای پلیالکتروریسی شده از نمونه SEMتصویر   3 شکل

  PGC4 ت(، )PGC3 پ(، )PGC2 ب() ،PGC1 الف()
 

 ارزيابی زاويه تماس آب
کاپرولاکتون را در مهندسی بافت یکی از مشکلاتی که کاربرد پلی

گریز بودن این ها محدود کرده است، آبو خصوصا داربست

ی بدن باشد. یک پليمر برای کاربرد در محيط بيولوژیکپليمر می
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شدن را داشته باشد، که تمایل به  ترقابليت جذب آب و  ستیبای
ها بر سطح الياف خيس شدن باعث چسبندگی و تکثير بهتر سلول

های بسياری برای رفع این مشکل شده پليمری خواهد شد. تلاش
اند. های مختلفی در این زمينه بکار گرفتهاست و محققان روش

ليمر های آبدوست ژلاتين و کيتوسان رود که افزودن پانتظار می

کاپرولاکتون باعث بهبود خواص آبدوستی کامپوزیت به پلی
حاصل از آن شود. با توجه به نتایج حاصل از آزمون زاویه تماس 

-کيتوسان به الياف پلی-شود که با افزایش بيشتر ژلاتيندیده می

ی تماس آب با سطح کاپرولاکتون سبب کوچکتر شدن زاویه
 ( نتایج آزمون آبدوستی5و ) (4) هایشکل .ست شده استدارب

 PGC1کيتوسان،-کاپرولاکتون، الياف ژلاتينالياف پلی هاینمونه

 ،PGC2  ،PGC3  ،PGC4  دهند. مطابق شکل با را ارایه می

کاپرولاکتون، ميزان کيتوسان به پلی-افزایش درصد ژلاتين
درحقيقت این نتایج بيانگر  ها افزایش یافته است. آبدوستی نمونه

باشد. به حضور ژلاتين و کيتوسان می PCLوابستگی آبدوستی 
  PCLطوریکه زاویه تماس داربست ساخته شده از جنس به

درجه درحاليکه افزودن ژلاتين و کيتوسان باعث کاهش  98حدود 

گردد. به بيان دیگر بالا بودن درجه می 22چشمگير آن به حدود 
در  2CHهای کاپرولاکتون به دليل حضور گروهلیپزاویه تماس 

های زاویه تماس آب در نمونه باشد.می ی اصلی آنزنجيره

کيتوسان، کاهش یافته -کامپوزیتی با افزایش ميزان الياف ژلاتين
های کامپوزیتی دارد. ژلاتين و که نشان از آبدوست شدن نمونه
ين و کربوکسيل های آبدوست آمکيتوسان دارای بسياری از  گروه

.[12] باشندمی
 

 
 

 )ب(                                         )الف(                
 

 
 

 (ت)                                   (                        پ)
 

 
 

 (ج)                                                          (           ث)
 

  ،PGC2ت( )، PGC1پ() ،کيتوسان-ب( الياف ژلاتين)کاپرولاکتون و الف( الياف پلی) :نتيجه آزمون زاویه تماس  4شکل 

 PGC4ج( ) و PGC3ث( )
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های کامپوزیتی بر حسب در نمونه تغييرات زاویه تماس آب  5 شکل

 کيتوسان-درصدوزنی ژلاتين

 

 پذيریتخريبارزيابی زيست
پذیری کيتوسان بر تخریب-به منظور بررسی اثر الياف ژلاتين

کيتوسان، ارزیابی  -ژلاتين -کاپرولاکتونهای پلیداربست

. کاهش شدپذیری در محلول فسفات بافر سالين انجام تخریب

نشان  (6)در شکل ت زمان شبا گذساخته شده  هایوزن داربست

اند، که ها دچار کاهش وزن شدهی داربستداده شده است. همه

گریز و ماهيت کاپرولاکتون آببا توجه به اینکه ماهيت پلی

باشد، بيشترین ميزان تخریب در دوست میکيتوسان آب-ژلاتين

الياف باشد، چراکه جذب آب در این کيتوسان می-الياف ژلاتين

 باشد.بيشتر می

 
 

فسفات وری در محلول در اثر غوطه هاارزیابی کاهش وزن نمونه  6 شکل

 بافر سالين

 

 از سطح داربستتصاویر ميکروسکوپ الکترونی  (7)شکل  

PGC4 وری در محلول فسفات بافر سالين به مدتغوطه بعد از 
شود که مشاهده میدهد. را ارایه می روز 28و  21، 14، 7، 3، 1

های موجود در بين الياف افزایش یافته و همچنين حفرهریزتعداد 

ناهمواری سطح دچار افزایش شده است. جذب آب توسط الياف 
ی پليمری و به وجود آمدن کيتوسان باعث تخریب زمينه-ژلاتين
مانطور که در تصاویر نيز های بزرگتر گردیده است. هحفره

مشخص است با گذشت زمان نيز تخریب بيشتر و همچنين زبری 
سطح نيز بيشتر شده است که این زبری سطح باعث چسبندگی 

شود.ها میها در سطح داربستبيشتر سلول
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 ()ت                                              )پ(                
 

  
 

 )ث(                                                                )ج(
 

 روز،  14( ت)روز،  7پ( ، )روز 3ب()روز،  1الف( )، PGC4پذیری برای نمونه تخریبمربوط به ارزیابی زیست SEMتصاویر   7 شکل

 روز 28ج( )روز،  21ث( )

 
 گیرینتیجه

های و ارزیابی خواص داربستدر این پژوهش سعی در ساخت 
کيتوسان -ژلاتين-کاپرولاکتونتایی، از سه پليمر پلیکامپوزیت سه

ها گيری حاصل از ارزیابیبا روش الکتروریسی شده است. نتيجه
 .در ادامه آمده استهای انجام شده در پژوهش حاضر و آزمون

های حضور کيتوسان و ژلاتين در نمونه FTIRدر ارزیابی . 1
بعد از ایجاد اتصال عرضی کيتوسان اثبات و همچنين -ژلاتين

پيک جدیدی ظاهر گردید که بيانگر  cm1030-1در عدد موج 
( در OH-واکنش استاليزاسيون بين گروه هيدروکسيل )

( در گلوتارآلدهيد جهت تشکيل COوسان و کربنيل )کيت
 باشد.( میC-O-C-O-Cساختار )

وابستگی   بيانگر نتایج حاصل از آزمون زاویه تماس آب. 2
-بهباشد. ژلاتين و کيتوسان می به حضور PCL یآبدوست

  PCL داربست ساخته شده از جنس زاویه تماسطوریکه 
ژلاتين و کيتوسان باعث  درحاليکه افزودن درجه 98حدود 

 گردد.درجه می 22کاهش چشمگير آن به حدود 

پذیری در محلول فسفات بافر سالين نشان داد ارزیابی تخریب. 3
 1های ساخته شده با گذشت زمان از که کاهش وزن داربست

افتد. با توجه به ها اتفاق میی داربستروز برای همه 28تا 
-گریز و ماهيت ژلاتينآبکاپرولاکتون اینکه ماهيت پلی

 باشد.دوست میکيتوسان آب

 50کيتوسان با بيش از -بيشترین ميزان تخریب در الياف ژلاتين. 4
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روز و کمترین ميزان تخریب مربوط  28درصد تخریب پس از 
درصد  23با کمتر از  PCL درصد وزنی 70به نمونه حاوی 

 باشد.روز می 28تخریب پس از 
 

 تقدير و تشکر 
نویسندگان مقاله از پرسنل آزمایشگاه پليمر دانشکده مهندسی 

دانشگاه شيراز و معاونت پژوهش و فنآوری دانشگاه شيراز 
 کمال قدردانی دارند.
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1. Introduction 

Stainless steel foams are a suitable alternative for non-

foamed stainless steel in products such as sandwich panels, 

high temperature oil/gas filters, heat exchangers and high 

temperature catalysts. These materials can be 

manufactured by various methods such as impregnation, 

slurry foaming, laser melting, hot isostatic pressing, and 

the use of a space holder. Many researchers have produced 

foams of stainless steel and other metals using urea grains 

as space holder and pre-curing immersion methods. 

Mirzaei and Paydar fabricated stainless steel foam 316L 

with 71.5% porosity using urea granules.  

2. Experiments 

Austenitic stainless steel 316L powder was purchased 

from Tijo Chinese company with a purity of 99.9% as raw 

material. The urea granules were prepared from Bojnoord 

Petrochemical Company. The diameter of urea granules is 

between 1.4 and 2.6 mm with an average of 2 ± 0.2 mm. 

Spherical urea granules were chosen as space holder, 

because they are easily leached at low temperatures 

without reaction with stainless steel powder. A water-

based polyvinyl alcohol solution was used as an organic 

binder to ensure that the metal powder particles adhere to 

the urea granules and also to provide sufficient strength. 

The powder metallurgy method based on the use of 

leachable space holder was applied to fabricate the cells 

and 316L stainless steel foam. The leaching process in a 

hot water bath and drying in a hot oven were sequentially 

used to remove the space holder. The advantage of using a 

hot water bath to remove the space holder is that the 

produced foam experiences less thermal stress. In 

manufacturing process, the stainless steel powder coated 

on the urea granules (30, 32.5, 35, 37.5, and 40 wt.%). 

Then, the coated urea granules were placed in a cylindrical 

steel mold and the compaction process was done by a 
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hydraulic press under five different pressures: 150, 175, 

200, 225 and 250 MPa. Then, the green specimens were 

removed from the mold and transferred to a hot distilled 

water bath to dissolve the urea granules. At this stage, 

about 90% of urea granules and polyvinyl alcohol glue are 

removed. Finally, after performing the sintering process, 

the manufactured foams are ready to determine the density 

and porosity percentage and evaluate the microstructure. 

In addition to experimental tests, the finite element method 

was employed to simulate the compressive behavior of 

steel foams. 

3. Results and Discussion 

The stress-strain curves obtained from the compression 

test for the fabricated foams are shown in Fig. 1. As can be 

seen, both factors of amounts of urea granules and applied 

pressure affect the stress-strain curves. Mechanical 

properties including: modulus of elasticity, plateau region, 

strain-softening and strain-hardening have been calculated 

from stress-strain curves. Increase in the pressure during 

the compaction stage generally leads to increase in the 

yield strength (Fig. 1-a). This can be due to the fact that 

with increasing the pressure, the steel powder particles 

become closer together, enhancing cold bonding between 

them. It can be seen that the stainless steel foam with urea 

content of 32.5 wt.% and the applied pressure of 175 MPa 

has the highest strain-softening and strain-hardening 

compared to other specimens. The dependence of the 

strain-softening and strain-hardening to the applied 

pressure is not significant, however generally, in the 

porosity range studied here, with the decrease in the 

amounts of urea granules, the strain-softening and the 

strain-hardening decreases. The lowest strain-hardening 

and the lowest strain-softening correspond to the specimen 

with 40 wt.% of urea. The highest elasticity coefficient is 

about 681 MPa for the specimen with 30 wt.% of urea and 

applied pressure of 250 MPa. The elasticity coefficient has 

inverse relationships with the increase of decreasing the 

https://jmme.um.ac.ir/article_44955.html?lang=en
https://mechanic-ferdowsi.um.ac.ir/?lang=en
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(a) 

(b) 

porosity and increasing the applied pressure. With the 

reduction of the porosity, the length of plateau in stress-

strain curve decreases, and the length of this region does 

not depend on the applied pressure. The SEM micrographs 

of surface fracture of the specimen containing 30 wt.% 

urea and applied pressure of 250 MPa show that urea 

granules have been completely removed and full spherical 

cells have been formed (Fig. 2). It is clear that the 

dispersion of urea granules has been well done and the 

cells have been connected to each other. In addition, micro 

porosities in micron dimensions are observed at the 

boundary of sintered steel powder particles, and this is a 

great factor for energy absorption. Simulation of 

mechanical behavior is a relatively new method to evaluate 

steel foams. Fig. 3-a shows the deformation and stress 

distribution resulting from the compressive test 

simulation, when the specimen breaks. By comparing the 

experimental and simulated results, it can be said that the 

destruction mechanism of both experimental and 

simulated specimens occurs almost similar to each other. 

The stress-strain curve extracted from the software shows 

that there is an acceptable agreement between the 

experimental results and the simulation results (Fig. 3-b). 

The main difference is related to the sharp drop of stress 

after the yield point in the simulation curve compared to 

the experimental curve, which can be attributed to a rapid 

crack growth in the simulated model. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 1. Compressive stress-strain curves. a) 30 wt.% of urea 

and b) 250 MPa applied pressure. 

 

 

4. Conclusion 

1. The optimal applied pressure and amounts of urea 

granules for the manufacturing of 316L stainless steel 

foam are 250 MPa and 30 wt.%, respectively. For this 

case, the yield strength and ultimate strength were 

measured to be 152 and 158 MPa, respectively. 

2. The suitable temperature and time for sintering the 316L 

stainless steel foam is 1200°C for 1 h. 

3. The amounts of urea granules and applied pressure are 

effective factors in the mechanical behavior of 316L 

stainless steel foam, and generally, the strength is 

improved by reducing the porosity (reducing the 

amounts of urea) and increase of applied pressure. 

4. The compression test of steel foams was successfully 

simulated. The stress-strain curve was extracted with 

the finite element method by explicitly modeling the 

holes. 

 

Fig. 2. SEM of foam surfaces with 30 wt.% of urea and 

applied pressure of 250 MPa. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 3. The simulation results of the pressure test: a) the 

failure of the model and b) the resulting stress-strain curve. 

(b) 

(a) 
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 *های کروی اوره به عنوان فضاسازانحلال دانه روشتولید شده به  نزنهای فولاد زنگمکانیکی فوم رفتارارزیابی 

 مقاله پژوهشی

   (3)حمید سازگاران        (2)علی محمد ناصریان نیک       (1)مسعود صحرائی

DOI:10.22067/jmme.2024.83785.1120 

سلولی فومفوم    کیدهکیدهچچ سلولیهای فلزی یا فلزات  شرفته  وو نونو موادمواد ازاز ایایخانوادهخانواده های فلزی یا فلزات  شرفتهپی صر  هایهایویژگیویژگی بهبه توجهتوجه بابا کهکه آیندآیندمیمی شمارشمار  بهبه پی صرمنح شان، امکان  بهبه منح شان، امکانفرد  برایبرای زیادیزیادی فرد

  نسبتاً وسیعی در صنایع پزشکینسبتاً وسیعی در صنایع پزشکی      هایهایکه کاربردکه کاربرد  L313313  نزننزنزنگزنگهای فلزی از جنس فولاد های فلزی از جنس فولاد ساخت فومساخت فوم  بهبه حاضرحاضر  پژوهشپژوهشداشت. داشت.   خواهندخواهند آیندهآینده هایهایسالسال  دردر توسعهتوسعه 
  .استفاده شد   دارندهدارندهنگهنگه فضافضا  عنوانعنوان بهبه آبآب دردر اورهاوره کرویکروی هایهایدانهدانه انحلالانحلال و روش متالورژی پودر پردازد. برای این منظور، ازپردازد. برای این منظور، ازدارد، میدارد، می  ((هاهابه ویژه ساخت ایمپلنتبه ویژه ساخت ایمپلنت ))

سلول اندازهاندازه سلولگیری تخلخل، ارزیابی دیواره  شی و     گیری تخلخل، ارزیابی دیواره  سکوپ الکترونی روب سط میکرو شی و ها تو سکوپ الکترونی روب سط میکرو شار  ها تو شار آزمون ف شار   ..ددشش   انجامانجام فولادیفولادیهای نمونهروی روی آزمون ف اثر میزان تخلخل و ف
سط مدلآزمون فشتتار توستتط مدل  برای اولین بار، علاوه بر این،علاوه بر این، .ه استتتمورد مطالعه قرار گرفتهای تولیدی روی رفتار مکانیکی فوماعمالی در طی فرآیند تولید  شار تو صتتری    آزمون ف

سلیم     سازی شد. نتایج حاکی از آن است کهسازی شد. نتایج حاکی از آن است که   شبیهشبیه   تخلخلتخلخلدرصد درصد    3333  المان محدود فوم فولادی باالمان محدود فوم فولادی با ستحکام ت شترین ا سلیمبی ستحکام ت شترین ا ستحکام نهایی   ،،بی ستحکام نهاییا فولاد فولاد    فومفومدر در   و ناحیه پلاتوو ناحیه پلاتو  ا

صد   3333با با   نزننزنزنگزنگ صددر شار    وزنی اورهوزنی اوره  در شار و ف سکال    253253برابر با برابر با   اعمالیاعمالیو ف سکال مگاپا ست   رخرخمگاپا ستداده ا صال ذرات آهن به خوبی          ..داده ا ست که ات سکوپی بیانگر آن ا صاویر میکرو صال ذرات آهن به خوبی ت ست که ات سکوپی بیانگر آن ا صاویر میکرو ت
سلولصتتورت گرفته استتت و ستتلول ست و  سه دانهها مطابق با هندستته دانهصورت گرفته ا ستند.شتتکل هستتتند.های اوره، کاملاً کرویهای اوره، کاملاً کرویها مطابق با هند شگاهیآزمایشتتگاهی  هایهایمکانیزم تخریب نمونهمکانیزم تخریب نمونه  علاوه بر این،علاوه بر این،  شکل ه    هایهاینمونهنمونه  وو  آزمای

 دهد.دهد.رخ میرخ می  یکدیگریکدیگرشبیه شبیه   تقریباًتقریباً  سازی شدهسازی شدهشبیهشبیه
 

 .، ذرات کروی اوره، ، فشار، فضاسازنزنزنگفوم فولاد   کلیدیهای ه واژ

                                        

   

Investigation of the Mechanical Properties of Stainless Steel Foams Manufactured through Leachable 

Spherical Urea Granules as a Space Holder 

 
Masoud Sahraei                Ali Mohammad Naserian-Nik              Hamid Sazegaran 

 

Abstract  Foam materials are a family of new and advanced materials that due to their unique characteristics, will have 

a lot of potential for development in the coming years. The current research deals with the production of metal foams 

made of 316L stainless steel, which has a relatively wide application in the medical industry (especially in the production 

of implants). For this purpose, the methods of powder metallurgy and dissolving spherical urea particles in water has 

been used as a spacer have been employed. Porosity measurement, cell wall evaluation by scanning electron microscope 

and pressure test on steel specimens have been investigated. The effect of porosity and applied pressure during the 

production of the foams on their mechanical behavior have been studied. In addition to conducting experimental tests, 

the compressive test was simulated using an explicit finite element model for a steel foam with 30 percent of porosity. The 

results indicate that the failure mechanism of both experimental and simulated specimens occur approximately similar. 

 

Keywords  Stainless steel foam, Spherical urea particles, Pressure, Space holder. 
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 مقدمه
ای از رفتارهای متفاوت شامل: وزن مجموعه نزنزنگفوم فولاد 

های سبک، استحکام بالا، قابلیت جذب انرژی فراوان و ویژگی

ها . این فوم[1]دهد فیزیکی و مکانیکی عالی را از خود ارائه می

فضا، حمل -در کاربردهای مختلفی همانند مهندسی عمومی، هوا

ل مطالعه و نقل، شیمی، نظامی و کاربردهای زیست پزشکی در حا

جایگزین مناسبی برای  نزنزنگهای فولادی . فوم[2]هستند 

ها، غیرفومی در محصولاتی مانند ساندویچ پنل نزنزنگفولاد 

های حرارتی و کاتالیزور فیلترهای روغن/گاز با دمای بالا، مبدل

. شایان ذکر است که تحقیقات زیادی [3]با دمای بالا خواهند بود 

انجام  [5]و نیکل  [4]فلزات همچون تیتانیوم های سایر روی فوم

های فولادی شده است. با توجه به هزینه بالای این مواد، فوم

در حال حاضر کاندیدای جذابی برای مهندسی دما بالا  نزنزنگ

و کاربردهای زیست پزشکی هستند. علاوه بر این، این دسته از 

لی و ها دارای مقاومت به خوردگی و اکسیداسیون عافوم

توان با . این مواد را می[6,7]های مکانیکی خوبی هستند ویژگی

، ذوب [9]سازی دوغابی ، فوم[8]های مختلفی همانند اشباع شیوه

و استفاده از فضاساز یا  [11]، پرس ایزواستاتیک داغ [10]لیزری 

ها، روش تولید کرد. در میان این روش [12] دارنده فضانگه

دست آوردن ساده و ارزان است که امکان به فضاساز، روشی بسیار

ساختارهای سلول باز با اندازه، شکل و توزیع مشخص و 

ها و همچنین میزان تخلخل معین را به ارمغان یکنواخت سلول

 آورد. می

ها برای  توان از آندر کل، دو نوع فضاساز وجود دارد که می 
های سلول باز استفاده کرد. مواد فرار مانند  ها در فومایجاد سلول 

و منیزیم  [14]، ستتاکارز [13]، نشتتاستتته [12]کربنات آمونیوم بی

سازها که قابلیت انحلال یا          [15] ضا سایر ف ستند و  سته اول ه د
ها شتتامل: نمک خوراکی  هایی از آنشتتستتتشتتو را دارند و نمونه

سیم   [17]، کاربامید  [16] سیاری از    می [18]و برمید پتا شند. ب با

و سایر فلزات را با استفاده از    نزنزنگهای فولادی محققان، فوم
ساز و روش غوطه  دانه وری قبل از پخت های اوره به عنوان فضا

ش  [21]. بکوز و اوکتای [19,20]اند تولید کرده ستفاده  یوهاز  ای ا

شکل مختلف دانه  های کاربامید )کروی و کردند که در آن از دو 
 تا  2/49های  تخلخل های فوم فولادی با   نامنظم( برای تهیه ورق  

سلیم فوم       3/71 ستحکام ت ستفاده کردند و ا صد ا تا  23ها بین در

 2/19تا  71/3آن از   ضتتتریب کشتتتستتتانیمگاپاستتتکال و  92
شده ا    سکال گزارش  اقدام به  [22]ست. میزایی و پایدار  گیگاپا

درصد   5/71تخلخل با میزان  L313 نزن زنگساخت فوم فولاد  

فوم فولاد  [23]با استتتفاده از کاربامید کردند. گلستتوی و ژرمن  
شابه تهیه کردند. اکتای و      نزنزنگ ستفاده از روشی م خود را با ا
خلخل را با بستتتیار مت نزنزنگای از فوم فولاد ، نمونه[24]مالتو 

شد، تهیه          ضی  داده  شابه با آنچه در بالا تو شی م ستفاده از رو ا
 کردند. 

اوره یک ماده آلی ارزان و در دسترس است که به راحتی در  

شود و در مقایسه با سایر فضاسازها قابلیت انحلال آب حل می

تواند وری می. با این حال، فرآیند غوطه[25] بسیار بالاتری دارد

ها موثر باشد، در برخی موارد اندازه منافذ ار دیواره سلولبر ساخت

کند و در برخی موارد دیگر، باعث ایجاد ریزحفرات را بزرگ می

. تمام موارد فوق در صورتی رخ [26]د شوها میدر دیوار سلول

وری کنترل نشود و اغلب منجر به ا فت دهند که فرآیند غوطهمی

از  [27]سمولیگو و همکاران گردد. اهای مکانیکی میویژگی

ذرات درشت کاربامید به عنوان فضاساز برای تولید ساختارهای 

فوم تیتانیوم با استفاده از روش انحلال در آب استفاده کردند. 

های فوم با میزان تخلخل بالاتر تغییر مشخص شد که شکل سلول

ها در طی ها در برخی قسمتپیدا کرده است و دیوارهای سلول

اند. باید در وری و شستشوی کاربامید از بین رفتهند غوطهفرآی

نظر داشت که اوره با تبخیر نیز به راحتی قابل تجزیه است. این 

دهد و بدون تولید مواد مضر کاملا  از ماده، با فلزات واکنش نمی

از ذرات  [28]شود. جوشی و همکاران درون فوم خام خارج می

میکرو اوره به عنوان فضاساز استفاده کردند و از روش تبخیر بهره 

ها، منطقه پلاتو در های آنکرنش فوم-های تنشبردند. در منحنی

ها به دلیل اندازه سلول ریزتر مشاهده نشد. هر چند که مطالعه آن

های ساخت و تولید و همچنین مطالعات فراوانی بر روی شیوه

ها و رفتار سلول و مقدار فضاساز بر روی ریختتاثیرات نوع 

نزن صورت گرفته است، اما، هدف های فولاد زنگمکانیکی فوم

اصلی این مطالعه ارزیابی تاثیرات عوامل تولید )درصد اوره و 

های مقدار فشار اعمالی( بر میزان تخلخل و رفتار فشاری فوم

 است. نزنزنگفولادی 
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 L313 نزنزنگمشخصات پودر فولاد   1جدول 

 

 آهن اکسیژن گوگرد فسفر کربن منگنز سیلسیم مولیبدن نیکل کروم عنصر

 الباقی 359/3 333/3 312/3 325/3 53/1 73/3 57/2 79/13 13/17 درصد وزنی
 

                          

 
 

 نزن استفاده شدهسنج پراش اشعه ایکس از پودر فولاد زنگب( آنالیز طیف)الف( تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی و )  1شکل 

 
 هامواد و روش آزمون

 مواد
با Tijo از شرکت چینی  L 313آستنیتی  نزنزنگپودر فولاد 
درصد به عنوان ماده اولیه استفاده شد. مشخصات  9/99خلوص 

( ارائه شده است. الگوهای طیف سنجی 1این ماده در جدول )

با میکروسکوپ الکترونی  نزنزنگپراش انرژی پرتو ایکس پودر 
(LEO 1450VP 35KVاندازه )بیشتر ذرات (1)شکل  گیری شد .

 2/3ط ذرات میکرومتر با اندازه متوس 23تر از پودر فولاد کوچک

شکل هستند. اوره مورد میکرومتر و ذرات کروی و بی 13 ±
های استفاده از شرکت پتروشیمی بجنورد تهیه شده است. قطر دانه

 2/3های اوره متر است. قطر متوسط دانهمیلی 3/2تا  4/1اوره بین 
متر است. اوره کروی به عنوان فضاساز انتخاب شد و میلی 2 ±

درجه  135احت آن در دماهای پایین )علت آن به خروج ر
نزن ارتباط سانتیگراد( و بدون واکنش با ذرات پودر فولاد زنگ

درصد وزنی  5وینیل الکل مبتنی بر آب )دارد. یک محلول پلی
درصد وزنی آب مقطر( به عنوان یک  95وینیل الکل و چسب پلی

ای هچسب آلی برای اطمینان از چسبیدن ذرات پودر فلزی به دانه

 اوره و همچنین ایجاد استحکام کافی، استفاده شد.

 
 هافوم و تولید ساخت

از روش متالورژی پودر مبتنی بر استفاده از فضاساز برای ایجاد 
استفاده شد. فرآیند  L313 نزنزنگها و تولید فوم فولاد سلول

 نزنزنگتوسط پودر فولاد های اوره دهی دانهتولید شامل: پوشش
های خام، های اوره پوشش یافته و تهیه نمونه، فشردن دانه

های خام درون حمام گرم آب مقطر برای انحلال وری نمونهغوطه
جوشی درون کوره است. قابل ذکر است که فرآیندهای اوره و تف

وری در حمام آب گرم و خشک کردن در کوره گرم به غوطه

شود. مزیت صورت متوالی برای حذف فضاساز استفاده می
استفاده از حمام آب گرم برای برداشتن فضاساز این است که 

شود فوم تولیدی تنش حرارتی کمتری را تجربه کند و باعث می
در نتیجه، رفتار مکانیکی بهتری به دست آورد. ابتداء، مطابق با 

و اوره )درصد وزنی  نزنزنگهای محاسبه شده پودر فولاد وزن
در نظر گرفته شد(، مخلوط  43و  5/37، 35 ،5/32، 33اوره برابر 

شود و در ادامه، تهیه شده توسط پاشش آب مقطر مرطوب می
کن وینیل الکل درون مخلوطفرآیند اختلاط به همراه چسب پلی

دقیقه انتخاب شد و بعد  15گیرد. زمان اختلاط برابر صورت می



 انحلال... روشتولید شده به  نزنهای فولاد زنگمکانیکی فوم رفتارارزیابی  23

 

 

 1433، دو، شمارۀ پنجسال سی و      مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

الب های اوره پوشش یافته درون قاز انجام این فرآیند، دانه
شوند و فرآیند فشردن ای شکل قرار داده میفولادی استوانه

گیرد. فشارهای اعمالی توسط یک پرس هیدرولیک صورت می

انتخاب شدند تا اثر  MPa 253و  225، 233، 175، 153برابر 
های خام میزان فشار اعمالی مورد مطالعه قرار گیرد.  سپس، فوم

اوره، به حمام آب مقطر  شوند و برای انحلالاز قالب خارج می

دقیقه در حمام آب  13شوند. هر نمونه به مدت گرم منتقل می
شود و در درجه سانتیگراد قرار داده می 73مقطر گرم با دمای 

گیرد. در این ادامه، فرآیند خشک شدن در دمای اتاق صورت می

وینیل الکل درصد وزنی اوره و چسب پلی 93مرحله، حدود 
ز آنجایی که در این مرحله تمام اوره و چسب گردد. احذف می

گرمایش برای حذف شوند، از کوره پیشبه طور کامل حذف نمی

وینیل الکل بهره گرفته های اوره و چسب پلیباقیمانده دانه
درجه  433های خام در دمای شود. بدین منظور، فوممی

 شوند.گراد و به مدت یک ساعت درون کوره قرار داده میسانتی

شوند و بعد از سرد گرمایش خارج میها از کوره پیشسپس، فوم
جوشی با اتمسفر شدن در هوا تا دمای اتاق به کوره اصلی تف

درصد  75درصد حجمی هیدروژن و  25هیدروژن و نیتروژن )با 

گردد. فرآیند تف جوشی به مدت یک حجمی نیتروژن( منتقل می
گیرد. شایان رت میگراد صودرجه سانتی 1233ساعت در دمای 

گراد در دقیقه درجه سانتی 5توجه است که نرخ تغییرات دما برابر 

انتخاب شد، تا از ایجاد تنش حرارتی ممانعت به عمل آید. لازم 
جوشی، از اکسید شدن فولاد به ذکر است که اتمسفر کوره تف

کند. در نهایت، پس از خارج شدن در دمای بالا جلوگیری می

های تولیدی برای تعیین چگالی و میزان کوره، فوم ها ازنمونه
تخلخل و انجام آزمایشات ریزساختاری و فشار آماده هستند. 

های مختلف ایجاد شده به این روش ( مشخصات نمونه2جدول )

( نشان 2سازی نمونه در شکل )را نشان می دهد. فرآیند کلی آماده
 داده شده است.

 
 یدیهای تولمشخصات فوم  2جدول 

 

 253 253 253 253 253 225 233 175 153 )مگاپاسکال( فشار تولید فوم

5/32 33 33 33 33 33 درصد وزنی اوره  35 5/37  43 

 

 
 

 نزنزنگتولید فوم فولاد  نمایش نحوه فرآیند  2شکل 
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 لگیری چگالی و تخلخاندازه
صد     L313نزن های فولاد زنگفوم وزنی اورهمیزان چگالی و در

ها تغییر کرده  که درصتتد وزنی اوره و میزان فشتتار اعمالی در آن

گیری ابعادی و تعیین وزن توستتتط یک   استتتت، به روش اندازه  
قت       با د تال  به منظور    g 331/3ترازوی دیجی تعیین شتتتتد. 

ندازه  گالی فوم ا له )     گیری چ عاد ( و برای 1های فولادی از م

صد اندازه ستفاده گردید  2ها از معادله )آن وزنی اوره گیری در ( ا
(، چگالی جامد همان 2. قابل ذکر استتت که در معادله )[29-31]

نگ    گالی فولاد ز خل برابر    چ بدون تخل در نظر  3g/cm 8نزن 

 گرفته شد. 
(1         )                                                      ρ =

m

V
 

(2                            )           P% = [1 − (
𝜌𝐹

𝜌𝑆
)] × 133 

درصد   %𝑃حجم،  𝑉جرم،  𝑚چگالی،  ρدر معادلات فوق،  
نزن چگالی فولاد زنگ   𝜌𝑆چگالی نمونه فومی و    𝜌𝐹،  وزنی اوره

 بدون تخلخل است.
 

 یرزیابی ریزساختارا
به منظور تعیین ریخت ذرات پودر مورد استفاده و همچنین 

، نزن زنگهای فولاد ها در فومی ریزساختار دیواره سلولمطالعه
های فولادی از میکروسکوپ الکترونی روبشی استفاده شد. فوم

( در Dk7732ZACابتدا توسط دستگاه وایر کات ) نزن زنگ

جهت عمود به محور برش داده شدند و سپس، فرآیندهای مانت 
های ها انجام شد. نمونهکاری بر روی آنزنی و پولیشگرم، سمباده

و با دستگاه  Au-Pdمیکروسکوپ الکترونی روبشی توسط آلیاژ 

Sputter Coater SC7620 دهی شدند و سپس، مطالعات پوشش
 LEO 1450VPستگاه میکروسکوپ الکترونی روبشی توسط د

انجام شد. علاوه بر این، برای شناسایی ترکیب شیمیایی فازهای 

های فولادی از های فومگوناگون تشکیل شده در دیواره سلول
اسپکتروسکوپی اشعه ایکس تولید شده توسط پرتو الکترونی 

(EDS.استفاده شد ) 

 
 ارزیابی رفتار مکانیکی

ای مکانیکی مورد نظر از هدر پژوهش حاضر، برای تعیین ویژگی

فوم فولادی تولید شده استفاده شد. قابل ذکر است که اثر تغییر  9
درصد وزنی اوره و تغییر میزان فشار اعمالی در مرحله فشردن 

های مورد ارزیابی قرار گرفت. به منظور تعیین رفتار مکانیکی فوم

مون محور استفاده شد. این آزاز آزمون فشار هم نزن زنگفولاد 
انجام گردید. ابتدا،  Z250مدل  Zwickتوسط دستگاه آلمانی 

( Dk7732ZACتوسط دستگاه وایرکات ) نزن زنگهای فولاد فوم

ای ای بریده شدند که نمونهدر جهت عمود بر محور به گونه
ها در ای تولید شد. قابل ذکر است که سرعت حرکت فکاستوانه

 شد.انتخاب  mm/min 2آزمون فشار برابر 

 
 سازی مدل

سازی عددی آزمایش فشار فوم فلزی به کمک روش المان شبیه

انجام شد. قبل از  33محدود برای یک نمونه با درصد تخلخل 
فوم فلزی به صورت یک استوانه به  CADسازی مدل انجام شبیه

میلیمتر ایجاد شد. حفرات در مدل فومی از  23و ارتفاع  14قطر 

-میکرومتر بصورت تصادفی توزیع شده 233میکرومتر تا  33قطر 

اند. تغییرات قطر حفرات در بازه مذکور یکنواخت است. از 
( مدل 3پوشی شده است. شکل )ضخامت دیواره حفرات چشم

 نرم افزارسازی آزمایش فشار در دهد. شبیهمذکور را نشان می
. برای این منظور انجام شد( 2020 نسخه) (ABAQUS) ابکوس

مرجع در دو انتهای استوانه کمک گرفته شده است. از دو نقطه 

شود. یک انتهای مدل ثابت و به انتهای دیگر جابجایی اعمال می
 یفوم دهنده مدلسعی شده است رفتار مکانیکی ماده تشکیل

برای نزدیک به رفتار نمونه با درصد تخلخل صفر منظور شود. 

 آسیب سازی ترک و فرآیند شکست انجام شده از معیارشبیه

ductile damage  سازی از حلگردر این شبیه. استفاده شده است 
 (Mass scale) و روش مقیاس جرم (Explicit solver) صری 

وجود تخلخل نیازمند اعمال  ت. بدیهی استاستفاده شده اس
 .((4) شکل) باشدمی صحی برای حل  ریزتربندی شبکه
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 فوم فولادی CADمدل   3شکل 

 

 
 

 آباکوس افزارنرم زنی درنحوه مش  4شکل 

 

 نتایج و بحث
 رفتار مکانیکی

همان طور که قبلا  نیز بیان شد، به منظور ارزیابی رفتار مکانیکی 
از آزمون فشار بهره گرفته شد. در شکل  نزن زنگهای فولاد فوم
های فومی تولید شده درون دستگاه (، نحوه قرارگیری نمونه5)

به  کرنش-تنش هایداده شده است. منحنیآزمون فشار نشان 
های شکلدر  های تولید شدهفوم دست آمده از آزمون فشار برای

شود مشاهده میطور که  نشان داده شده است. همان (7( و )3)
هر دو عامل درصد وزنی اوره و مقدار فشار اعمالی بر روی 

تخلخل و  میزان با کاهش کرنش موثر هستند.-های تنشمنحنی
را از نظر  بهترین نتیجه اعمالی در مرحله فشردن زایش فشاراف

آوریم. در بررسی بیشتر دست میه استحکام نهایی و تسلیم فوم ب
 تنش به دست آمده از آزمایش فشار، این نتیجه-نمودارهای کرنش

شود باعث می در مرحله فشردنکه افزایش فشار  آیدبه دست می
بیشتر به هم نزدیک  د تولیدطی فرآیندر  پودر فولادکه ذرات 

 .شودجوش سرد بین ذرات پودر می بهبود شوند و این خود باعث
خواهد داشت. بیشتری  انسجام ماده خام تولید شده ،در نتیجه

 وریغوطه فرآیند در طول هابنابراین، میزان تخریب دیواره سلول
بسیار کاهش  ایشگرمفرآیند پیش همچنین و مقطر آب وندر
  .یابدمی
، تنش تسلیم و تنش وزنی اورهدرصد  33نمونه حاوی  در 
 میزاند. با افزایش نیاببا افزایش فشار به تدریج افزایش می نهایی

افزایش  همچنین و بیشتر تخلخل به دلیل ایجاد فضای خالی
تسلیم و تنش نهایی  تنشکاهش  ،هادیواره درسطوح شکستگی 

دلیل بهبود تنش تسلیم با افزایش  از طرف دیگر، .دهدرخ می
 پودر فولاد اتصال بهتر ذرات اعمالی در طی فرآیند تولید به فشار

نهایی فوم  جوشیتف فشردن و همچنین در فرآیند در مرحله
که به نوبه خود تنش تسلیم را  کندارتباط پیدا میکوره  وندر

 (7و ) (3) هایکرنش شکل-ی تنشنمودارهادر دهد. افزایش می
پس از عبور از  زیرارود، تنش تسلیم فراتر می از استحکام نهایی

از بین رفته  موجود فضاهای خالی بخشی ازنقطه استحکام نهایی، 
طور که از  . همانآیدمیدر تریمتراکمو ماده به صورت جامد 

وزنی  درصد 33فوم با  ،نمودارهای به دست آمده مشخص است
مگاپاسکال دارای بیشترین  253برابر با  اعمالیو فشار  اوره

 152که به ترتیب حدود  استاستحکام تسلیم و استحکام نهایی 
 باشند.مگاپاسکال می 158و 

 

 
 )الف(

 
 )ب(

اعمال الف( قبل از ) فشار آزمایشدستگاه  یهافک نینمونه فوم ب  5شکل  

فشار اعمال یینها مرحله درب( )و فشار 
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 .های تولیدیفوم فشاری کرنش-نمودار تنشنمایش اثر تغییر فشار اعمالی و درصد وزنی اوره ثابت در   3شکل   

 

 
 های تولیدیفوم فشاری کرنش-نمودار تنشنمایش اثر تغییر فشار اعمالی و درصد وزنی اوره ثابت در   7شکل 
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 آزمونآمده از دستکرنش به-تنش هایمنحنیبا استفاده از  
مدول شامل: ضریب کشسانی ) فشار، چهار ویژگی مکانیکی

 Strain) ، کرنش نرمی(Plateau) ، طول ناحیه پلاتیو(الاستیسیته

softening) و کرنش سختی (Strain hardening) های در فوم
ع معادل شیب در واق سانی. ضریب کشاندمحاسبه شدهتولیدی 
ضریب  کرنش است.-الاستیک در نمودار تنش ناحیهخط در 

توسط شیب خط در محدوده الاستیک با برازش یک  کشسانی
بر  )قبل از نقطه تسلیم( الاستیک خطیبه محدوده  راست خط
به دست آمده شود. نتایج کرنش محاسبه می-منحنی تنش روی

مطابق نمودارهای شکل  پژوهشهای تولیدی در این برای فوم
مشاهده  (8)نمودارهای شکل  درکه  طور . هماناست (8)
پاسکال مربوط مگا 381برابر با  ضریب کشسانی، بیشترین شودمی

مگاپاسکال  253 اعمالیو فشار  وزنی اوره درصد 33به فوم با 
 میزانبا کاهش  ضریب کشسانیروند افزایش  ،است. به طور کلی

 .دهدنشان میرابطه معکوس  اعمالیر تخلخل و افزایش فشا
 

 
 )الف(

 
 )ب(

وزنی  درصد 33های تولیدی با برای فوم ضریب کشسانیالف( )  8شکل 

های برای فوم ضریب کشسانیب( ) و مختلف اعمالی تحت فشارهای اوره

 مگاپاسکال 253 اعمالیتحت فشار  گوناگون و مقدار اورهتولیدی با 

 توسط فوم در حین بسیار زیاد پلاتیو با جذب انرژیناحیه  
، آن طی همراه است که در شدن ماده فشرده اعمال فشار و

 هایدانه خروج توخالی ایجاد شده توسط هایسلول هایدیواره
شکستن  تحمل تنش دارند و در برخی نواحی پدیده اوره تمایل به

، پلاتو یهبرای محاسبه طول ناح دهد.به صورت موضعی رخ می
که از گیری شد اندازهکرنش -دار نمودار تنشطول قسمت دندانه

دار به دست اختلاف مقادیر کرنش در ابتدا و انتهای قسمت دندانه
 های تنشیها و قلهو تشکیل دره آید. دلیل ناهمواری این ناحیهمی

 میزانبا کاهش  ،است. به طور کلی هاشکسته شدن دیواره سلول
( 9. نمودار شکل )افتداتفاق میطول این ناحیه  کاهش ،تخلخل
اعمالی  دهد که طول این ناحیه بستگی زیادی به فشارنشان می

ندارد. حداکثر طول  نزن زنگفولاد  تولید فوم در طی فرآیند
درصد وزنی  33نمونه با ( مربوط به 9) مطابق نمودارهای شکل

 قبلی تایجمگاپاسکال است که با ن 253 اعمالیو فشار  اوره
 مطابقت دارد.

 

 
 )الف(

 
 )ب(

وزنی  درصد 33های تولیدی با الف( طول ناحیه پلاتیو برای فوم)  9شکل 

های برای فوم ب( طول ناحیه پلاتیو) ومختلف  اعمالی فشارهای و اوره

 مگاپاسکال 253 اعمالیفشار و  مختلف اوره هایتولیدی با درصد
 

و استحکام فلزات کرنش سختی پدیده افزایش سختی  
( مومسانخوار در هنگام تغییرشکل پلاستیک )دائم یا چکش
های کرنش افزایشبا تنش سط  ، کرنش نرمیبه هنگام است. 
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شود. یابد و تغییرشکل پلاستیک ایجاد میکاهش می برشی
های تولید شده در این تغییرات کرنش نرمی و کرنش سختی فوم

کرنش به دست آمده از -با استفاده از نمودارهای تنش پژوهش
( ارائه 11( و )13) هایآزمایش فشار و در قالب نمودارهای شکل

شده است. کرنش سختی با استفاده از اختلاف مقادیر تنش در 
اختلاف  از ناحیه پلاتیو و نقطه تنش نهایی و کرنش نرمی، انتهای

آید. دست میه احیه پلاتیو بمقادیر تنش در نقطه تسلیم و ابتدای ن
توان دریافت که فوم با تجزیه و تحلیل نتایج به دست آمده می

 اعمالیو فشار  وزنی درصد 5/32 مقدار اورهبا  نزن زنگفولاد 
مگاپاسکال دارای بالاترین کرنش نرمی و کرنش سختی در  175

توان های مورد بررسی است. همچنین میمقایسه با سایر نمونه
ده کرد که وابستگی کرنش نرمی و کرنش سختی به فشار مشاه

تولید فوم قابل توجه نیست، اما به طور کلی در اعمالی در فرآیند 
)با  وزنی اورهمحدوده تخلخل مورد مطالعه با کاهش درصد 

، تمایل به نرم شدن کرنش و کرنش کاهش درصد وزنی اوره(
کرنش  کمترین کرنش سختی و کمترین یابد.سختی کاهش می

 است. وزنی اوره درصد 43نرم کننده مربوط به نمونه با 
 

 
 )الف(

 
 )ب(

وزنی اوره  درصد 33های تولیدی با الف( کرنش نرمی برای فوم)  13شکل 

های تولیدی ب( کرنش نرمی برای فوم) ومختلف اعمالی تحت فشارهای  و

 مگاپاسکال 253 اعمالیتحت فشار  متفاوت و وزنی اورهبا درصد 

 
)الف(

 
 )ب(

وزنی  درصد 33های تولیدی با الف( کرنش سختی برای فوم)  11شکل 

های ب( کرنش سختی برای فوم)و مختلف  اعمالی تحت فشارهای اوره و

 مگاپاسکال. 253 اعمالیتحت فشار  و وزنی مختلف اورهتولیدی با درصد 
 

 (SEM) روبشی الکترونی میکروسکوپ
ح واز سطتصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی به دست آمده 

 253 اعمالیو فشار  وزنی درصد 33 مقدار اورهنمونه با 
دهد که اوره به طور کامل حذف شده و مگاپاسکال نشان می

(. از تصاویر (12)ایجاد شده است )شکل  های کاملا  کرویسلول
 است شده مشخص است که پراکندگی ذرات اوره به خوبی انجام

ها تخلخلریز . علاوه بر این،اندمتصل شده یکدیگربه  هاسلولو 
 جوشی شدهمرز ذرات پودر فولاد تفدر  در ابعاد میکرونی

میزان جذب  بهبود خوبی در جهت عاملشود و این مشاهده می
 است. انرژی

 

  
درصد  33ح فوم با وسطمیکروسکوپ الکترونی روبشی تصویر   12کل ش

 مگاپاسکال 253 اعمالیفشار  ره ووزنی او
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 سازی عددیشبیه
ای نسبتا  جدید به منظور ارزیابی سازی رفتار مکانیکی شیوهشبیه
. این قبلا  گزارش شده است که اندازه مش های فولادی استفوم

-های تنشو پارامترهای موجود در معادلات بر روی منحنی
( 13های )شکل. [32] سازی شده موثر هستندکرنش فشاری شبیه

، سازی راشبیه نحوه تغییر شکل و توزیع تنش حاصل از( 14و )

هنگام شکست نمونه نمایش  و لحظاتی قبل از شکست به ترتیب،
دست آمده از بارگذاری فشاری نمونه ه د. با مقایسه نتایج بندهمی

توان گفت می سازی شدهو مدل شبیه ((5)شکل ) آزمایشگاهی

شبیه  دو نمونه تجربی و مجازی تقریبا مکانیزم تخریب هر 
برشی از نواحی میانی مدل  ،(15دهد. در شکل )رخ می یکدیگر

در لحظه شروع شکست نمایش داده شده است. مطابق انتظار 

یابد. ترک شکست از محل حفرات آغاز و با سرعت توسعه می
تر آغاز ایجاد شده در لحظه شکست در حفرات میانی و ضعیف

. گرددهمزمان با رشد به سط  خارجی مدل منتقل میشود و می
همچنین فشردگی حفرات میانی نیز در اینجا قابل مشاهده است. 

 آزمونسازی کرنش حاصل از شبیه-منحنی تنش ،(13شکل )
دهد. برای رسم منحنی مذکور، در هر لحظه، فشار را نمایش می

ه گاهی تغییر طول کل نمونه بر طول اولیه و نیروی واکنش تکی
مقطع نمونه تقسیم شده  مؤثر در امتداد نمونه بر مساحت سط 

ای کرنش عمودی مهندسی و تنش تا به ترتیب مقادیر لحظه ،است

کرنش استخراج شده از -متناظر آن استخراج شود. منحنی تنش
تطابق قابل قبولی بین نتایج تجربی  که دهدنرم افزار نشان می

وجود دارد. تفاوت اصلی مربوط  سازیشبیه نتایج و ((4))شکل 

فت شدید تنش پس از نقطه تسلیم در منحنی حاصل از به ا 
توان سازی در مقایسه با منحنی تجربی است که دلیل آن را میشبیه

سازی رشد بسیار سریع ترک در کل قطعه و فروریختن آن در شبیه

به علت وجود اصطکاک میان حفرات و برخورد  ،دانست. سپس
 منحنیاما مجدد با افزایش تنش روبرو هستیم.  ،ا یکدیگرها بآن
که شکست حفرات  به دلیل این ،تجربی آزمایشدست آمده از ه ب

سازی با افت بر خلاف شبیه ،فتداصورت موضعی اتفاق میه ب
البته باید در نظر داشت که رفتار  .استتنش کمتری مواجه 

های کششی و های فولادی در شرایط اعمال تنشمکانیکی فوم

و  های فشاری استها در شرایط تنشبرشی متفاوت با رفتار آن
 نوع بارگذاری یکنواخت و سیکلی نیز تاثیرگذار خواهد بود

[33,34]. 

 

 
 لحظاتی قبل از شکست مدل  13شکل 

 

 
 ت مدللحظه شکس 14شکل 
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 سازی شدهکرنش در مدل شبیه-نمودار تنش  13شکل 

 

 گیرینتیجه
به روش  L313 نزن زنگتولید فوم فولاد  پژوهش،در این 

های اوره به صورت متالورژی پودر و با استفاده از دانه

اثر عوامل تولید )درصد وزنی اوره  وآمیز صورت گرفت موفقیت
های تولیدی مورد فوممکانیکی  هایویژگی و فشار اعمالی( بر
 اند.و نتایج اصلی در زیر فهرست شده مطالعه قرار گرفت

شار 1  صد   اعمالی . ف بهینه برای تولید فوم فولاد  وزنی اورهو در
درصد است   33مگاپاسکال و  253به ترتیب  L313 نزن زنگ

و برای این حالت بیشترین استحکام تسلیم و استحکام نهایی      
 .گیری شداندازهمگاپاسکال  158و  152به ترتیب حدود 

 ،L313 نزنزنگفوم فولاد  جوشیتفمناسب برای  و زمان . دما2 
 .استدرجه سانتیگراد به مدت یک ساعت  1233

 اعمالی در مرحله فشردن جزء و فشار   وزنی اورهصد   m . در3 
مل  کانیکی   موثر در  عوا تار م نگ فوم فولاد  رف   L313 نزن ز

و   )کاهش درصتتتد وزنی اوره(  استتتت و با کاهش تخلخل    

 یابد. ، استحکام بهبود میاعمالی افزایش فشار
پاسکال مربوط به  مگا 381برابر با  ضریب کشسانی. بیشترین 4

مگاپاسکال  253 اعمالیو فشار  نی اورهدرصد وز 33 فوم با

با کاهش  ضریب کشسانیروند افزایش  ،. به طور کلیاست
 رابطه معکوس دارد.  اعمالیو افزایش فشار  وزنی اورهدرصد 

)که وابستتتته به مقدار اوره      وزنی اورهدرصتتتد  ،. به طور کلی 5
ست(  ستقیمی با یکدیگر دارند   ا و طول منطقه پلاتیو رابطه م

روند کاهشتتتی وجود دارد و طول منطقه     پژوهش،و در این 

 اعمالی در طی فرآیند تولیدپلاتیو بستتتتگی زیادی به فشتتتار 
 ندارد. 

اعمالی در طی . رفتار کرنش نرمی و کرنش ستتختی به فشتتار  3

در  ستتت کهاین در حالی ازیاد وابستتته نیستتت.  فرآیند تولید
 با کاهش درصد  ،مورد مطالعه درصدهای وزنی اوره محدوده 

خل  وزنی اوره و میزان به کرنش نرمی و       فوم تخل یل  ما ، ت

کاهش می  بد. کمترین کرنش ستتتختی و     کرنش ستتتختی  یا
صد  43کمترین کرنش نرمی مربوط به نمونه با    وزنی اوره در

 است.

  یصر یسازمدلبا  فولادی،فشار فوم  آزمایشبار  نیاول یبرا. 7
و  یسازهیشب تیبا موفقبه کمک روش المان محدود  ،حفرات
 کرنش استخراج شد.-تنش یمنحن

 
 واژه نامه

Stainless steel foam  نزن زنگفوم فولاد 

Porosity   تخلخل 
Space holder فضا ساز 

 Urea particles ذرات اوره 

 Preheat oven کوره پیش گرم 
Explicit solve    حل گر صری 

Mass scale مقیاس جرم 

Plateau ناحیه پلاتیو 
Strain softening کرنش نرمی 

 Strain hardening کرنش سختی 

 
 و تشکر تقدیر 
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1. Introduction 

Metal foams or cellular metals are a class of emerging 

engineering materials that, due to their unique chemical, 

physical, and mechanical properties, can potentially 

replace many engineering materials in industries that 

require lightweight materials. This class of materials can 

be successfully used in many structural and non-structural 

applications such as filters, shock absorbers, thermal and 

sound insulation, lightweight walls, heat exchangers, 

energy absorbers, flame arresters, electromagnetic shields 

and light structures.  

Most metals and alloys can potentially be used to 

produce metal foams or porous structures. As we know, 

steels are a widely used category of engineering alloys, 

which, due to having special physical and mechanical 

properties such as high hardness and strength, high 

elongation percentage, good durability and creep 

resistance, high malleability, excellent wear resistance, 

hard capability, relatively good weldability and 

machinability, and good corrosion behavior in most 

working environments can be successfully used in the 

construction and production of steel foams. 

In this research, the main goal is to produce lead foams 

by powder metallurgy method and using urea grains as 

spacers. In addition, the effect of adding alumina 

nanoparticles (0, 0.1, 0.2, 0.4 and 0.8% wt.) on the 

porosity, cell wall microstructure and compressive 

behavior of lead foams has been studied. 

 

2. Materials and Method 
As can be seen, lead particles have irregular shapes and no 

corners, while alumina nanoparticles have almost 

spherical shapes. Of course, the largest amount of lead 

particles is around 62 micrometers and the largest amount 

of alumina nanoparticles is around 57 nm. In addition, urea 

grains with the chemical formula CH4N2O, which are 

white in color and have a granular or ball-like physical 

form and have a very high solubility in distilled water, 

were used as spacers. Urea beads were obtained from 

Merck and they have a diameter of 1.5 to 2 mm, which are 

depicted in Figure 1.  
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Fig 1- Urea granule. 

 

The process of squeezing coated urea grains was done 

by a steel mold and with the help of a hydraulic press. The 

material of the mold used was L316 austenitic stainless 

steel, and the tool used was selected from high-speed steel. 

The mold used has a cylindrical cavity with a height of 300 

mm and an inner diameter of 12 mm. It should be kept in 

mind that shaft also has an external diameter of 12 mm and 

a length of 400 mm. The used hydraulic press has a 

capacity of 40 tons and is equipped with a pressure gauge. 

At this stage, the coated urea grains are poured into the 

cavity of the steel mold and the pressing process was 

carried out with a pressure of 180 MPa. 

 

3. Results and Discussion 

The rate of urea removal according to the number of 

immersion steps is depicted in Figure 2. According to the 

figure, with the increase of immersion frequency, the 

dissolution rate of urea grains in distilled water increases. 

In addition, it can be seen that the addition of alumina 

nanoparticles to the foam samples does not have much 

effect on the rate of dissolution of urea grains. It is 

interesting to note that the dissolution slope of urea grains 

in the first stage of immersion is much higher than in other 

stages.   
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Fig 2- The dissolution rate of urea grains according to the  

number of immersion times for production samples with 

different amounts of alumina nanoparticles. 

 

The porosity of lead foams containing different 

amounts of alumina nanoparticles is shown in Figure 3. 

According to the figure, with the increase in the amount of 

alumina nanoparticles to the wall of lead foams, the 

porosity increases. In other words, adding alumina 

nanoparticles reduces the density of lead foams. Of course, 

it should be noted that the average porosity in all studied 

samples is 81.25% and the difference in porosity between 

the sample without alumina and the sample containing 

0.8% by weight of alumina is approximately 3%, which is 

a relatively small difference. 

 
 

Fig 3- The amount of porosity in terms of weight percentage 

of alumina added to lead foams. 
 

 In addition to the amount of porosity, the 

microstructure of the cell walls in metal foams will also 

strongly influence their mechanical behavior. In Figure 4, 

the light microscope and scanning electron microscope 

images of the cell wall microstructure in the manufactured 

foams are shown. During the sintering process, the 

phenomenon of atomic penetration occurs at the 

boundaries of lead powder particles, as a result, the 

particles are connected to each other. In the pressing stage, 

the powder particles are mechanically connected to each 

other, but many holes remain between them.    

 

 

 

 

 

 

 
Fig 4- Images a) Light microscope of cell wall 

microstructure in lead foam without alumina, b) Scanning 

electron microscope of lead foam containing 0.1% wt. of 

alumina and c) Scanning electron microscope of lead foam 

containing 0.3% wt. of alumina. 

 

4- Conclusion  

1 - The dissolution of urea grains was done in distilled 

water during seven stages and more than 80% of urea 

by weight was removed. 

2 - During the sintering process, the lead grains were well 

connected to each other and the cell walls were formed 

with an average thickness of about 189 µm. 

3 - The addition of alumina nanoparticles has increased the 

porosity of lead foams by about 3.75%. 

4 - The cells formed in lead foams have spherical shapes 

and alumina nanoparticles are uniformly distributed in 

the walls of the cells. 
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توانند در بسیاری از کاربردهاای نانیتی باه کاار بارد       های منحصربه فرد میای نوظهور از مواد مهندسی هستند که به دلیل ویژگیهای فلزی دستهفوم  چکیده

مبتنی بر اساتااد  از فااسااز بابال     پودر درند وزنی( به روش متالورژی 8/0و  4/0، 2/0، 1/0، 0آلومینا )های سربی حاوی نانوذرات فوم، پژوهشدر این شوند. 
هاا توسا    های تولیدی و همچنین ریزسااتتار دیاوار  سالول   های اور ، میزان تخلخل و رفتار فشاری فومانحلال دانه یهای اور ( تولید شدند. نحو انحلال )دانه

ای، وری چندمرحلاه مورد مطالیه برار گرفت. نتایج حاکی از آن است که در طای فرآیناد طوطاه    نشر میدان میکروسکوپ نوری و میکروسکوپ الکترونی روبشی
میکروسکوپ نوری نشان داد که اتصاال بسایار تاوبی باین      به دست آمد  از . تصاویریافتندانحلال  ،هات مرحله پس از ،های اور ز دانهدرند وزنی ا 80حدود 

تاا   80های سربی که در محادود   ذرات آلومینا، میزان تخلخل فومنانو درند وزنیایجاد شد  است. علاو  بر این، با افزایش  جوشیبید از تف سرب ذرات پودر

هاای اسککتروساکوپی اشایه ایکاس تولیاد شاد  توسا  پرتاو         و نقشه یابد. تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشیافزایش میاست،  گیری شد انداز  درند 83
 درناد وزنای(   1/0آلومینا ) نانوذراتهای سربی ابتدا با افزودن ها است. رفتار فشاری فومذرات آلومینا در دیوار  سلولنانوبیانگر توزیع نسبتا  یکنواتت  الکترونی

 دهد.درند وزنی آلومینا کاهش رخ می 8/0های حاوی درند وزنی بهبود و در ادامه، در نمونه 4/0ها تا کند و سکس، با افزایش آنفت میا 
 

 های فشاری.ذرات آلومینا، تخلخل، ریزساتتار، ویژگی-نانوفوم سرب،   کلیدی واژه های

 
Particles on Mechanical Properties of Lead Foams-Nano 3O2Effects of Al 

 

Hamid Sazegaran                             Hadi Nasiri  
 

Abstract  Metallic foams are a new class of engineering materials using in many industrial applications due to their 

unique properties. In this work, lead foams containing alumina nano-particles (contains from 0, 0.1, 0.2, 0.4 and 0.8 wt. 

%) are manufactured through powder metallurgy technique using urea granules as leachable space holders. The 

leaching behavior of urea granules, porosity contents and compression properties of lead foams and also, 

microstructure of cell walls by optical and field emission scanning electronic microscopes are investigated. The results 

show about 80% of urea granules dissolved in seven stages of leaching processes. The optical images proved a good 

agglomeration of lead powder particles. By increasing the nano-alumina particles, the porosity content of 

manufactured foams that is in the range of 80-83% is increased. The images of FESEM and X-ray spectroscopic maps 

show the uniform distribution of alumina nano-particles in the cell walls. The compression properties of manufactured 

foams, by increasing the alumina nano-particles to 0.1 wt.% first decreases, then after 0.4 wt.% enhanced, and finally 

in the 0.8 wt.% of nano-particles goes down again. 
 

Keywords  Lead foam, Al2O3 nano-particles, Porosity, Microstructure, Compressional properties. 
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 مقدمه
 نوظهور ای از مواد مهندسیسلولی دستههای فلزی یا فلزات فوم

 شیمیایی، فیزیکی و مکانیکی هایکه به دلیل ویژگیهستند 

توانند به نورت بالقو  جایگزین بسیاری از منحصر به فرد می

این . [3-1] باشند وزننیازمند مواد سبکمواد مهندسی در ننایع 

 بسیاری از در آمیزتوانند به نورت موفقیتمی دسته از مواد

همانند فیلترها، کاربردهای ساتتاری و طیرساتتاری 

وزن، های سبکهای حرارتی و نوتی، دیوار گیرها، عایقضربه

های ، حااظاگیرههای انرژی، شیلههای حرارتی، جاذبمبدل

. [1,2] شوندبه کار برد  می های سبکو ساز  الکترومغناطیس

شامل: چگالی پایین و  های فلزیهای جالب توجه فومویژگی

وزن کم، استحکام فشاری نسبتا  توب، ساتی بالا، طیرسمی 

بودن، بابلیت جذب انرژی زیاد، مقاومت توب در برابر 

منحصر به احتراق، بازیافت راحت و رفتار حرارتی و نوتی 

فرد است که کاربردهای روزافزون این دسته از مواد را تامین 

، [7] ، مس[5,6] همانند آلومینیوم فلزات مختلف. [3,4]کنند می

توانند به و ... می [14]، طلا [13-10] ، فولاد[8,9]م تیتانیو

 های تولید مختلف به نورت سلولی تولید شوند.شیو 

شوند که های مختلای تولید میهای فلزی به روشفوم 

ها را تحت تاثیر برار رفتار شیمیایی، فیزیکی و مکانیکی آن

در حالت کلی، فرآیندهای تولید فلزات سلولی یا . [1]دهد می

حالت  ( تولید از1به چهار دسته انلی  توانرا می های فلزیفوم

بخار  حالت ( تولید از3از جامد،  حالت ( تولید2مذاب،  مایع یا

بندی کرد. های محلول تقسیم( تولید از یون4یا گاز و 

وش مستقیم های تولید از مذاب اطلب شامل تولید به رروش

، انجماد یوتکتیک گاز و جامد )میروف به روش گازار( [2,3]

به همرا  یک عامل  ، ذوب کردن پودرهای فشرد  شد [15]

های و روش [17]سازی به روش پاشش ، فوم[16] سازحباب

های تولید از حالت است. روش [20-18]گری مختلف ریخته

، روش به دام [21]جوشی پودرها و یا الیاف جامد شامل تف

، استااد  از [23,24]سازی دوطابی ، فوم[22]افتادن گاز 

و  [30]جوشی واکنشی تف، [29-25] در میان پودرها هافااساز

باید در است.  [31,32]های توتالی های حاوی گویساتتار

های محلول نظر داشت که رسوب از بخار و رسوب از یون

 شوندبه محسوب میدرون یک حلال نیز جزء دو دسته آتر 

[33]. 

متخلخل فراوانی در طبییت و ساتتارهای  فومیمواد  

ها شامل استخوان، اسانج و های از آنوجود دارد که نمونه

ساتتارهای لانه نبوری همانند چوب و چوب پنبه هستند. بابل 

های توجه است که این مواد متخلخل طبییی دارای ویژگی

کاری تود هستند و اطلب  مکانیکی بسیار عالی در شرای 

های استاتیکی و دینامیکی طبییی را برآورد  الزامات بارگذاری

های اید  اولیه تولید فوم باید در نظر داشت که .[34]سازند می

ها و ساتتارهای متخلخل طبییی الهام گرفته است. فلزی از فوم

های فلزی یا فلزات سلولی به دو دسته در حالت کلی، فوم

های بسته های با سلولهای باز و فومها با سلولومانلی ف

های . علاو  بر این، برتی از فوم[4-1]شوند بندی میتقسیم

های باز و بسته هستند. باز یا فلزی حاوی مخلوطی از سلول

ها و رفتار ها تاثیر متااوتی بر روی ویژگیبسته بودن سلول

های ل، فومهای تولیدی دارد. به عنوان مثامکانیکی فوم

های آلومینیومی سلول باز، رفتار مکانیکی کاملا  متااوت با فوم

 .[37-35]آلومینیومی سلول بسته دارند 

های فلازی و یاا   اطلب فلزات و آلیاژها به منظور تولید فوم 

توانند به نورت بالقو  باه کاار گرفتاه    ساتتارهای متخلخل می

ای پ رکااربرد از  ه، فولادهاا دسات  دانایم همان طور کاه مای  شوند. 

های فیزیکای  آلیاژهای مهندسی هستند که به دلیل داشتن ویژگی

و مکانیکی ویژ  همانند سختی و استحکام باالا، درناد ازدیااد    

تاواری  طول زیاد، حد دوام و مقاومت به تزش توب، چکش

زیاد، مقاومت به سایش عالی، بابلیت سخت شدن زیاد، بابلیات  

کاری نسبتا  توب و رفتار تاوردگی  جوشکاری و بابلیت ماشین

بااه نااورت تواننااد هااای کاااری ماایمناسااب در اطلااب محاای 

باه کاار بارد      های فاولادی آمیز در ساتت و تولید فومموفقیت

هاای  هاای فاولادی در سااتت داربسات    فوم. [40-2,38]شوند 

هاای تاداتل   ، حاااظ [42]های حرارتی ، سینک[41]استخوانی 

، بطیاات در میارب بارگاذاری سایکلی     [43]الکترومغناطیسی 

های سبک وزن به و بسیاری از ساز  [45]، بطیات دما بالا [44]

نازن کاه   هاای فاولاد زنا    علاو  بر این، فومشوند. کار برد  می

مقاومت به توردگی بسیار عاالی و بابلیات ساازگاری باا بادن      
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هاای دنادانی باه کاار گرفتاه      ایمکلنتانسان را دارند در ساتت 

 . [46]شوند می

در میان فلزات و آلیاژهای طیرآهنی، آلومینیوم و آلیاژهایش  

به تاطر داشتن چگالی پایین، رسانایی حرارتی زیاد، 

پذیری توب، بابلیت عملیات حرارتی و مقاومت به شکل

های جالب توجه برای توردگی بالا نیز به عنوان یکی از گزینه

شود ی محسوب میهای فلزها در فومساتت دیوار  سلول

علاو  بر این، سایر فلزات و آلیاژهای طیرآهنی نیز در . [47,48]

توانند استااد  شوند که در های فلزی میساتت و تولید فوم

های فومشود. ها به عنوان مثال پرداتته میادامه به برتی از آن

 تجهیزات ،[49]مسی در تولید بطیات و مواد تغییر فاز دهند  

های ذتیر  انرژی حرارتی ، سیستم[52-50]حرارت  ند دهانتقال

های فوم شایان ذکر است که شوند.... به کار برد  میو  [53]

 [62,63]روی  ،[60,61]، نیکل [59-57]، تیتانیوم [56-54]منیزیم 

های مختلف تولید نیز به نورت گسترد  و به روش [64]و طلا 

شوند و در کاربردهای متنوع ساتتاری و طیرساتتاری می

با توجه به این که سرب، فلزی نرم، شوند. استااد  می

پذیر با مقاومت بسیار توب در برابر توار و شکلچکش

به نورت  توانندها سربی میتوردگی است، بنابراین، فوم

ها، بسیاری از کاربردها همانند ناحات باطریدر  بالقو 

های ایکس و گاما به کار های اشیههای نوت و محافظعایق

های سربی به روش متالورژی تولید فوم .[65,66]گرفته شوند 

شناسی یکسان هایی با ریختپودر اطلب سبب ایجاد سلول

ی گردد که در نتیجه، بر رفتار فیزیکی و مکانیکی فوم تولیدمی

. هر چند مطالیات فراوانی بر روی [67,68]تاثیر مثبت دارد 

های فلزی مختلف به روش متالورژی پودر نورت تولید فوم

های سربی گرفته است، اما اطلاعات چندانی در زمینه تولید فوم

های مبتنی بر متالورژی پودر وجود ندارد. در این به روش

روش متالورژی  های سربی بهپژوهش، هدف انلی تولید فوم

    های اور  به عنوان فااساز است. پودر و با استااد  از دانه

و  0.4، 0.2، 0.1، 0) اعلاو  بر این، اثر افزودن نانوذرات آلومین

      بر میزان تخلخل، ریزساتتار دیوار  درند وزنی(  0.8

های سربی مورد مطالیه برار گرفته ها و رفتار فشاری فومسلول

 است.

 هاآزمون انجام د و روشموا
 های سربیفوم و روش تولید اولیه مواد

از  های سربی به روش متالورژی پودر،تولید فوم منظوره ب

 (پ رکنند  فاا)یا همان  فااساز و سرباز پودرهای  ایمجموعه
سرب( که یک درند وزنی  9/99) سرباستااد  شد. پودر 

پودر تجاری بود  و از شرکت متالورژی پودر تراسان تهیه شد  

درند وزنی اکسید آلومینیوم( که  99/99است و پودر آلومینا )
 مهندسی پایدار ابتکار آرمینادر مقیاس نانو بود  و از شرکت 

ها استااد  تهیه شد  است، به عنوان مواد سازند  دیوار  سلول

در  و آلومینا سرب هایزیع ذرات پودرتو . ریخت واند شد
شود، همان طور که مشاهد  می .نشان داد  شد  است (1)شکل 
این در حالی  و بدون گوشهمنظم و ناسرب دارای اشکال ذرات 

شکل کروی تقریبا  ذرات آلومینا دارای اشکالنانو است که
میکرومتر  62البته، بیشترین مقدار ذرات سرب در حدود  هستند.

نانومتر است.  57و بیشترین مقدار نانوذرات آلومینا در حدود 
که  O2N4CH های اور  با فرمول شیمیاییدانهعلاو  بر این، 

 و است مانندگویشکل فیزیکی آن گرانول یا ساید رن  بود  و 
به عنوان فااساز ، دارد مقطر حلالیت بسیار بالایی در آب

 هاآن های اور  از شرکت مرک تهیه شدند ودانه استااد  شد.
به تصویر  (2)هستند که در شکل  mm 2 تا 5/1 بطر دارای

 .اندکشید  شد 

های سربی به روش متالورژی پودر و با فرآیند تولید فوم 

های استااد  از فااساز انجام شد. پنج مرحله انلی تولید فوم

دادن  های پودری، ب( پوششسربی شامل: الف( تهیه مخلوط

های های اور  ، ج( فشردن دانههای پودری بر روی دانهمخلوط

وری و اور  پوشش داد  شد  توس  پرس هیدرولیک، د( طوطه

جوشی است. پنج انحلال اور  درون آب مقطر و  ( فرآیند تف

مخلوط از پودرهای متااوت سرب و آلومینا به منظور تولید 

ها و نحو  یمیایی آنهای سربی تهیه شد که در ترکیب شفوم

ارائه شد  است.  (1)های تولیدی در جدول گذاری نمونهنام

ها توس  یک ترازوی دیجیتال با بابل ذکر است که توزین نمونه

نورت گرفت. همه نمونه پودری تهیه شد  به  g 0001/0دبت 

کن مخصوص متالورژی دبیقه درون یک مخلوط min 30مدت 

 rpm 150تش دستگا  برابر پودر مخلوط شدند. سرعت چر

 انتخاب گردید.
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ج( تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از ذرات )ب( توزیع ذرات پودر سرب، )الف( تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از ذرات پودر سرب، )  1شکل 

 د( توزیع ذرات پودر آلومینا)پودر آلومینا و 

 
 

 
 

 های اور دانه  2شکل 
 

 گذاری نام شیو و  های پودریترکیب شیمیایی مخلوط  1جدول 

 سربی هایفوم

 )درند وزنی( سرب آلومینا )درند وزنی(   نمونهنام 

 بابیماند  0 (1)

 بابیماند  1/0 (2)

 بابیماند  2/0 (3)

 بابیماند  4/0 (4)

 بابیماند  8/0 (5)

های سربی، پوشش دادن دومین مرحله در تولید فوم 
در این های پودری تهیه شد  است. های اور  توس  مخلوطدانه

از جنس  ایدرون یک محاظه استوانه دادن مرحله، پوشش
چرتد، می دبیقه 3و به مدت  rpm 150با سرعت  اتیلن کهپلی

ز ا g 40به همرا   های پودریمخلوطاز  g 40 .نورت گرفت

و وارد شدند درون محاظه  های اور  )با نسبت یک به یکدانه
ندگی چسب عامل ایجادکنند  به عنوان مقطر آب درند وزنی 2

به درون  های اور  توس  یک اسکریسطوح تارجی دانه

با شروع چرتش محاظه، آب مقطر در  شد. پاشید محاظه 
ل گیرد و سکس، انحلاهای اور  برار میتماس با سطوح دانه

گردد. سکس، های اور  سبب ایجاد چسبندگی میسطحی دانه

های درون محاظه به سطوح تارجی چسبند  ذرات پودر
چسبند. در ادامه، فرآیند تشک کردن درون های اور  میدانه

نورت  hr 4و به مدت  C 75°یک کور  دما پایین با دمای 

 . گرفت
های فشردن دانه فرآیند تام اولیه،های به منظور تولید نمونه 
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یاک   به کمک و فولادیتوس  یک بالب  شد  پوشش یافته اور 
فاولاد   مورد اساتااد  از  جنس بالبشد.  انجامپرس هیدورلیک 

و سمبه اساتااد  شاد  از جانس فاولاد      L316نزن آستنیتی زن 

دارای یااک حااار   مااورد اسااتااد . بالااب انتخاااب شاادتناادب ر 
 mm 12و بطاار داتلاای  mm 300ای شااکل بااا ارتااااع اسااتوانه
 mmدارای بطر تاارجی  نیز که سمبه  باید در نظر داشتاست. 

 به کاار بارد  شاد    پرس هیدرولیک است.  mm 400و طول  12
تجهیاز  گیری فشاار  به گیج انداز  کهتن است  40دارای ظرفیت 

هاای اور  پوشاش داد  شاد  باه     در این مرحله، دانه .شد  است

شوند و فرآیناد فشاردن باا    ته میدرون حار  بالب فولادی ریخ
انجام شد. در فشارهای بالاتر، احتمال شکستن  MPa 180فشار 

تر، تطر استحکام بیش از حد های اور  و در فشارهای پاییندانه

هاای  . در نهایات، نموناه  [13]های اولیه وجاود دارد  پایین نمونه
ن تام فشرد  شد  با استااد  از نیروی فشاری سمبه پرس از درو

 بالب تارج شدند.
درون آب مقطار و   هانمونه وریدر چهارمین مرحله، طوطه 

هاای تاام اولیاه ناورت     های اور  از درون نموناه انحلال دانه
هاا،  سالول  به منظور جلوگیری از تخریاب آنای دیاوار    . گرفت

. آب مقطار  انجام شدای مرحلهوری به نورت چندفرآیند طوطه
های اور  به کار بارد  شاد. در   برای انحلال دانه C 40°با دمای 

ها به نورت مجازا درون  وری، نمونههر مرحله از فرآیند طوطه

بارار داد  شادند و در    min 2ظروف حاوی آب مقطر به مدت 
هاای اور  درون آب انحالال یافات. در    نتیجه، مقاداری از داناه  

 ناورت  h 1باه مادت    C 75°ادامه، تشاک کاردن در دماای    

مرتبه و باه   7وری و تشک کردن به تیداد گرفت. فرآیند طوطه
های تام ناورت گرفات. شاایان    نورت متوالی بر روی نمونه

ماند که ها بابی میذکر است که مقدار اندکی از اور  درون نمونه

گاردد. بایاد   جوشی به نورت حرارتی تجزیه میدر مرحله تف
اور  سبب تشکیل بایش  در نظر داشت که بابیماندن مقادیر زیاد 

شود که تخریاب  های ناشی از تجزیه حرارتی اور  میاز حد گاز

جوشای را باه همارا  تواهاد داشات      هاا در مرحلاه تاف   نمونه
[69,70]. 

ور شد  های طوطهجوشی بر روی نمونهدر انتها، فرآیند تف 

جوشای در کاور  تیاوبی    گیارد. تاف  در آب مقطر ناورت مای  
ید سیلیسیم )سااتت شارکت آذر کاور ،    مقاومتی با جدار  کارب

در  h 2بااه ماادت   C 265°( در دمااای 25/5TF-1500ماادل 

کاور  ماورد   ( نورت گرفت. 99/99اتمسار آرگون )با تلوص 
استااد  دارای سه بخش انلی است که شامل: بخش گازرسانی، 

باشاد. بیاد از   ساازی مای  دهی و و بخاش تالاء  بخش حرارت

هاای ساربی حااوی مقاادیر     فاوم  ها از درون کور ،تروج نمونه
 ذرات آلومینا تولید شدند.-گوناگون نانو

 

 تخلخلگیری اندازه
به روش  سربیهای چگالی و درند تخلخل فوممیزان 
تییین  های فومی تولید شد نمونه توزین و یگیری ابیادانداز 

 (1میادله ) از یهای تولیدچگالی فوم میزان تییین برای. گردید
 استااد  شد( 2میادله ) ازها درند تخلخل آنبه منظور تییین  و

چگالی جامد همان  (،2در میادله ) . بابل ذکر است که[13]

در نظر گرفته  3g/cm 34/11بدون تخلخل برابر  سربچگالی 
 شد.

 

(1 )                                                               ρ =
𝑚

𝑉
 

 

(2                         )                 𝑃 = [1 − (
𝜌𝐹

𝜌𝑆
)] × 100 

 

 Pحجام،   Vجارم،   mچگاالی،  میازان   ρدر میادلات فاوق،  که 
چگاالی جاماد یاا     ρSچگالی بطیه فومی و  ρFدرند تخلخل، 

 بدون تخلخل است. سربچگالی 

 

 هادیواره سلول ریزساختار
هاا و همچناین   به منظور مطالیه اناداز ، شاکل و توزیاع سالول    

میکروساکوپ  های ها از ارزیابیبررسی ریزساتتار دیوار  سلول
 نشاار میاادانی (، میکروسااکوپ الکتروناای روبشاایLMنااوری )

(FESEM و )      اسککتروسکوپی اشیه ایکاس تولیاد شاد  توسا

 توس های فومی نمونه ابتدا، .استااد  شد (EDSپرتو الکترونی )
 (DK7735 CNC EDM wire cut machine) کاات روای دساتگا  

بارش داد  شادند    ایهای استوانهنمونه در جهت عمود به محور

باه   کااری زنی و پاولیش و سکس، فرآیندهای مانت گرم، سمباد 
 فرآیند حکاکی در محلاول  ها نورت گرفت.بر روی آن ترتیب

، اساید نیتریاک و آب دیاونیز  ناورت     سایتریک  حاوی اساید 

هاا توسا  میکروساکوپ    نموناه  گرفت. بابل ذکر است که ابتدا
نوری و ساکس توسا  میکروساکوپ الکترونای روبشای نشار       

علاو  بر این، بارای شناساایی   میدانی مورد مطالیه برار گرفتند. 

اسککتروسااکوپی اشاایه ترکیااب شاایمیایی فازهااای گوناااگون از 
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گیاری  انداز  استااد  شد. ایکس تولید شد  توس  پرتو الکترونی
ا در تصاااویر میکروسااکوپی توساا  ها ضاخامت دیااوار  ساالول 

 نورت گرفت. Clemex vision v.3.5افزار نرم
 

 فشاری آزمون
هاای ساربی حااوی مقاادیر     به منظور تییین رفتار مکانیکی فاوم 

آزماون   از آزمون فشار استااد  شد.ذرات آلومینا، -گوناگون نانو
 انجاام  Z250مادل   Zwickتوس  دستگا   یهای تولیدفشار فوم

 هااای تولیااد شااد  توساا  دسااتگا  وایرکااات فااوم ابتاادا، شااد.
(DK7735 CNC EDM wire cut machine)  در جهت عمود بر

ای شاکل باا   ای اساتوانه ای برید  شدند که نموناه محور به گونه

ها تولید شد. سرعت حرکت فک mm 18و ارتااع  mm 12بطر 
ین کاری با روان انتخاب شد. mm/min 1/0در آزمون فشار برابر 

کااری ناورت گرفات. بابال ذکار      ها توس  روطنفک و نمونه

گیاری  است که نتایج به دست آمد  بر اساس میانگین سه اناداز  
 است.

 

 نتایج و بحث
 های اورهانحلال دانه

های فلزی باه شایو  متاالورژی پاودر و باا      در فرآیند تولید فوم
وری یکی از مراحال انالی   استااد  از فااساز، انحلال یا طوطه

باید در نظر داشت کاه باه منظاور     .[13]رود فرآیند به شمار می
توان علاو  بر تروج فااساز از پیش ماد  فومی متراکم شد  می

تبخیر یا تجزیه حرارتای  وری درون حلال از روش روش طوطه

هاای  فااساز نیز استااد  کرد. این ببلا  اثبات شد  است که فاوم 
هاای  فولادی تولید شد  به روش تبخیر فااسااز دارای ویژگای  

هاای فاولادی تولیاد شاد  باه      مکانیکی بهتری در مقایسه با فوم

 .[71] باشااندوری فااساااز درون یااک حاالال ماایروش طوطااه
تواناد باه دو ناورت انحالال     وری مای طهفرآیند انحلال یا طو

وری ای انجام شود. در طوطاه ای و انحلال چندمرحلهمرحلهتک

های تام فشرد  شد  برای یک مادت زماان   ای، نمونهمرحلهتک
گیرند و ایان در حاالی اسات    برار می درون حلال نسبتا  طولانی
در  ،ای، فرآیند انحلال درون حالال وری چندمرحلهکه در طوطه

گیرد. شاایان ذکار اسات کاه     پی نورت میدرچندین مرحله پی
هاا ناورت   وری، تشاک کاردن نموناه   بید از هر مرحله طوطه

باه   ایوری چندمرحلاه پژوهش، فرآیناد طوطاه   این گیرد. درمی
وری دلیاال داشااتن مزایااای بیشااتری در مقایسااه بااه طوطااه     

شرد  های فنمونهانتخاب شد. در این فرآیند،  [13] ایمرحلهتک
ور شدند و بیاد از تشاک کاردن و    شد  درون آب مقطر طوطه

 گیرد.نورت می وری مجددا  توزین، طوطه
وری در میزان تروج اور  برحساب تیاداد مراحال طوطاه     

مطاابق باا شاکل، باا     به تصویر کشاید  شاد  اسات.     (3)شکل 
هاای اور  درون  انحالال داناه  وری، میزان افزایش دفیات طوطه
 شاود کاه  یابد. علاو  بر ایان مشااهد  مای   آب مقطر افزایش می

هاای فاومی تااثیر چنادانی بار      افزودن نانوذرات آلومینا به نمونه
های اور  ندارد. جالب توجاه اسات کاه    روند میزان انحلال دانه

وری نسبت به های اور  در اولین مرحله طوطهشیب انحلال دانه
وری، مراحل آن بسیار زیادتر است. در اولین مرحله طوطاه سایر 

هاای  آب مقطر در تماس با سطوح تارجی نسبتا  زیادی از داناه 
گیارد و سارعت انحالال در حاداکثر مقادار تاود       اور  برار می
هاای  در مراحل بیدی، مقدار سطوح تاارجی داناه   تواهد بود.

د و در یابا اور  که در تماس باا آب مقطار هساتند، کااهش مای     
شود. بابل ذکار اسات کاه در دو    نتیجه، شیب نمودار نیز کم می

یابد کاه  وری، شیب انحلال مجددا  افزایش میطوطهمرحله آتر 
هاای عباور آب مقطار در    احتمالا  باه تشاکیل مجااری و کاناال    

های اور  و در نتیجه، افزایش سطوح تماس سطوح تارجی دانه
درند وزنی  20کمتر از  .[25,72]کند آب و اور  ارتباط پیدا می

ور شاد  باابی ماناد     های طوطههای اور  در اطلب نمونهاز دانه
جوشی باه ناورت حرارتای    اور  بابیماند  در مرحله تفاست. 

گردد و به علت این که مجاری فراوانی در اثر انحالال  تجزیه می
اور  درون ماد  ایجاد شاد  اسات، گازهاای حانال از تجزیاه      

شوند و ایان امار از تخریاب    به سهولت تارج می حرارت اور 
 کند.جوشی جلوگیری میها در طی فرآیند تفنمونه

 

 
وری برای های اور  برحسب تیداد دفیات طوطهمیزان انحلال دانه  3شکل 

 های تولیدی با مقادیر متااوت نانوذرات آلومینانمونه

 هاسلول ریزساختار دیوارهتخلخل و 
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و در بطیات تولید شد  به روش متالورژی پودر، عنانر آلیااژی  
تاثیر بسیار زیادی بر روی ریزسااتتار تواهاد   عملیات حرارتی 

دیوار   ریزساتتار میزان تخلخل و این در حالی است که .داشت

 های فلازی فوم نیز تاثر شدیدی بر روی رفتار مکانیکی هاسلول
خش به مطالیاه تااثیرات میازان    بنابراین، در این ب .[10,73] دارد

های سربی تقویات  ها در فومتخلخل و ریزساتتار دیوار  سلول

 تصااویر ، (4)در شکل  شود.شد  با نانوذرات آلومینا پرداتته می
 به ترتیب و میکروسکوپ الکترونی روبشی میکروسکوپ نوری

درند وزنای آلومیناا    4/0و  2/0سربی حاوی  فوم هایاز نمونه

دیاوار   شاود،    شد  است. همان طور که مشااهد  مای  نشان داد
هاا از  جوشی ذرات سرب باه یکادیگر و سالول   ها از تفسلول

هاا باه ناورت    اناد. سالول  های اور  تشاکیل شاد   تروج دانه

اند کاه  های سربی توزیع شد یکنواتت در ساتتار متخلخل فوم
این امر به پوشاش دادن یکنواتات ذرات پودرهاای ساربی بار      

 کند. های اور  ارتباط پیدا میانهروی د
 

 
 

 
 

 2/0میکروسکوپ نوری از نمونه فوم سربی حاوی  الف()تصاویر   4شکل 

ب( میکروسکوپ الکترونی روبشی از )و  آلومینا نانوذرات درند وزنی

 درند وزنی نانوذرات آلومینا 4/0نمونه فومی سربی حاوی 

 

های ساربی  ها در فومنتایج مربوط به ضخامت دیوار  سلول 
که به روش پردازش تصاویر میکروسکوپی به دست آمد  اسات  

بایاد تاطرنشاان کارد کاه     گزارش شاد  اسات.    (2)در جدول 

گیری شاد  اسات و نتاایج    ضخامت دیوار  بین دو سلول انداز 
پاردازش تصاویر اسات.     10ارائه شد  بر اساس میانگین نتاایج  

نتایج حااکی از آن اسات کاه افازودن ناانوذرات آلومیناا تااثیر        

هاا نادارد. بابال    چندانی بر روی میانگین ضخامت دیوار  سلول
ذکر است که عوامل تولید همانند: انداز ، شاکل و توزیاع ذرات   

عمااالی در مرحلااه فشاردن، دمااا و زمااان  سارب، میاازان فشاار ا  

توانند بیشترین تاثیر را بر روی ضاخامت دیاوار    جوشی میتف
. به دلیل این که عوامل تولیاد در ایان   [13]ها داشته باشند سلول

پااژوهش ثاباات هسااتند، بنااابراین ایاان انتظااار وجااود دارد کااه  

ناا  ها تاثیر چندانی از مقدار نانوذرات آلومیضخامت دیوار  سلول
هااا در همااه نداشااته باشااد. میااانگین ضااخامت دیااوار  ساالول 

 است.   µm 189های بررسی شد  برابر نمونه

 

ها برحسب مقدار نانوذرات ضخامت دیوار  سلولمیانگین   2جدول 

 آلومینای افزود  شد 
 

 آلومینا )درند وزنی(مقدار 
 هامیانگین ضخامت دیوار  سلول

 )میکرومتر(

0 186±13 

1/0 188±14 

2/0 192±15 

4/0 189±16 

8/0 188±17 

 

های سربی حاوی مقادیر متااوت میزان تخلخل فوم 
. مطابق با نشان داد  شد  است (5)نانوذرات آلومینا در شکل 

های با افزایش مقدار نانوذرات آلومینا به دیوار  فومشکل، 
یابد. به بیان دیگر، افزودن سربی، میزان تخلخل افزایش می

های سربی نانوذرات آلومینا سبب کاهش مقدار چگالی فوم
رنشان کرد که میانگین تخلخل در همه طگردد. البته باید تامی

درند است و اتتلاف  25/81های مطالیه شد  برابر نمونه
درند  8/0میزان تخلخل بین نمونه بدون آلومینا و نمونه حاوی 

نسبتا  اتتلاف کمی  درند است که 3برابر  تقریبا  وزنی آلومینا
های است. افزایش درند تخلخل و کاهش میزان چگالی در فوم

تواند به دو عامل ارتباط سربی با افزودن نانوذرات آلومینا می
پیدا کند که شامل: الف( اتتلاف چگالی سرب و آلومینا و ب( 

ها در مرحله ممانیت نانوذرات آلومینا از متراکم شدن نمونه
به  چند که مقادیر افزود  شد  آلومینافشردن است. هر 
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 3g/cmاما اتتلاف چگالی سرب )کم هستند،  های تولیدینمونه
تواند سبب اتتلاف در ( می3g/cm 95/3( با آلومینا )35/13

های فومی و در نتیجه، سبب اتتلاف در میزان چگالی نمونه

ها شود. علاو  بر این، نانوذرات سرامیکی آلومینا تخلخل آن
پذیری پودرهای فلزی در طی لب منجر به پایین آمدن تراکماط

که در نتیجه، کاهش میزان تخلخل  [74]شوند فرآیند فشردن می

 آورد.را به ارمغان می
 

 
 

میزان تخلخل برحسب درند وزنی آلومینای افزود  شد  به   5شکل 

 های سربیفوم

 

های ساربی  ها در فومها و دیوار  سلول، سلول(6)در شکل  
هماان طاور کاه مشااهد      تقویت شد  نشاان داد  شاد  اسات.    

هاا  ها دارای هندسه کروی هستند. هندسه سالول شود، سلولمی
های اور  است. به دلیال ایان کاه    وابسته به شکل و هندسه دانه

دارای اشاکال   باه عناوان فااسااز    های اور  ماورد اساتااد   دانه
ها نیاز باه ناورت کاروی     ، بنابراین هندسه سلولهستندکروی 

این ببلا  نشان داد  شد  است که در نورتی که باشند. شکل می
ها به ناورت کاروی باشاد، فاوم نهاایی      شکل و هندسه سلول

دارای استحکام پلاتو، میزان جذب انارژی و ضاریب کشساانی    
بای دارد  های مکیبالاتری در مقایسه با محصولی است که سلول

 ،نیز ارائه شد( (2))همان طور که در جدول  علاو  بر این. [75]
یکنواتات   تقریباا   در اطلب نواحی های سلولهاضخامت دیوار 

در میاان   هاای مختلاای  است. البته باید در نظر داشت که دیوار 
شاود کاه برتای از    ایجاد مای  ها در ساتتارهای متخلخلسلول

دیگار در میاان بیشاتر از دو سالول     ها بین دو سلول و برتی آن
شااوند کااه بحاا  مطاارح شااد  در مااورد ضااخامت  وابااع ماای

توان استدلال کرد که . بنابراین میاستهای بین دو سلول دیوار 
هاای  ها وابسته به شاکل و هندساه داناه   توزیع یکنواتت سلول

. باشاد مای هاا  فااساز و میزان یکنواتتی ضخامت دیوار  سلول
ها و همچنین شکل توزیع یکنواتت سلول هشایان توجه است ک

همساانگرد در   مکاانیکی  هاا سابب ایجااد رفتاار    کروی سالول 
 های تولیدی تواهد شد.فوم

 

 
 

 2/0الف( )های سربی حاوی ها در فومها و دیوار  سلولسلول  6شکل 

ج( )درند وزنی نانوذرات آلومینا و  4/0ب( )درند وزنی نانوذرات آلومینا، 

 وزنی نانوذرات آلومینادرند  8/0
 

ها در علاو  بر میزان تخلخل، ریزساتتار دیوار  سلول 
ها تاثیرگذار های فلزی نیز شدیدا  بر رفتار مکانیکی آنفوم

تصاویر میکروسکوپ نوری و  ،(7)تواهد بود. در شکل 
ها در ریزساتتار دیوار  سلول میکروسکوپ الکترونی روبشی از

در طی فرآیند د  شد  است. های تولیدی نشان دافوم
های ذرات پودر سرب رخ جوشی، پدید  ناوذ اتمی در مرزتف
شوند. در دهد که در نتیجه، ذرات به یکدیگر متصل میمی

مرحله فشردن، ذرات پودر به نورت مکانیکی به یکدیگر 
ماند. در ها بابی میشوند، ولی حارات بسیاری بین آنمتصل می
اتمی سبب کاهش انداز  حارات و ایجاد جوشی، ناوذ حین تف

جوشی، میزان گردد که بید از تفاتصالات متالورژیکی می
. در تصاویر [76]حارات بابیماند  بسیار کم تواهد بود 

 ارائه شد میکروسکوپی نوری و میکروسکوپ الکترونی روبشی 
، اتصال بسیار توب ذرات پودر سرب به یکدیگر (7)در شکل 

حارات بسیار کمی در ریزساتتار دیوار  ل و همچنین تشکی
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ها و علاو  بر این، دانه .نشان داد  شد  استها سلول
های یک فاز که از سرب تالص تشکیل شد  است، به مرزدانه

 شود.نورت واضح مشاهد  می
، تصویر میکروساکوپ الکترونای روبشای از    (8)در شکل  

های فوم سربی نانوذرات آلومینا در میان ریزساتتار دیوار  سلول
درند وزنی آلومینا نمایش داد  شاد  اسات. هماان     4/0حاوی 

شود، ناانوذرات آلومیناا درون دیاوار  بارار     طور که مشاهد  می
اند. البته توپوگرافی سطح در ایان مقیااس دارای اتاتلاف   گرفته

اسککتروسکوپی ی ، نقشه(9)سطح بسیار زیادی است. در شکل 
از دیاوار  سالول    اشیه ایکس تولید شد  توس  پرتو الکترونای 

درند وزنی آلومینا نشان داد  شد  است.  4/0فوم سربی حاوی 
تاا   (ب-9)ال توزیع عنانر سرب، آلومینیوم و اکسیژن در اشاک 

 یکنواتت عنانر آلومینیاوم  شود. توزیع نسبتا مشاهد  می (د-9)
کنااد کااه نااانوذرات آلومینااا بااه نااورت و اکساایژن اثبااات ماای

اند. باه بیاان دیگار، در    ها جای گرفتهیکنواتت در دیوار  سلول
فرآیند اتتلاط نانوذرات آلومینا با ذرات سرب، توزیع ذرات باه  

 د  است.نورت یکنواتت انجام ش
 

 
ب( میکروسکوپ الکترونی روبشی از فوم سربی حاوی )ها در فوم سربی بدون آلومینا، الف( میکروسکوپ نوری از ریزساتتار دیوار  سلول)تصاویر   7شکل 

 درند وزنی آلومینا 3/0ج( میکروسکوپ الکترونی روبشی از فوم سربی حاوی )درند وزنی آلومینا و  1/0

 

 
 هاآلومینا برار گرفته در دیوار  سلول نانوذرات میکروسکوپ الکترونی روبشی از تصویر  8شکل 



 های سربهای فشاری فوماثر افزودن نانوذرات آلومینا بر ویژگی 42

 

 

 1403، دو، شمارۀ پنجسال سی و      مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

 
 

ج( آلومینیوم )ب( سرب، ) ،برای عنانر اسککتروسکوپی اشیه ایکس تولید شد  توس  پرتو الکترونی هایمیکروسکوپ الکترونی و نقشه تصویرالف( )  9 شکل

 د( اکسیژن)و 

 

 های سربیفشاری فوم رفتار
های ساربی  کرنش فشاری فوم-های تنشمنحنی ،(10)در شکل 

نانوذرات آلومینا به تصاویر کشاید  شاد      مقادیر مختلف حاوی
هاا باه ناورت    شاود، منحنای  همان طور که مشاهد  مای است. 

هاای تنشای در   هاا و در  ای هستند. به بیان دیگر، بلاه دندانه ار 
کرنش فشاری باه ناورت واضاح دیاد      -های تنشهمه منحنی

های سربی در برابر تنش فشاری اعماالی  در ابتداء، فومشود. می
یاباد کاه   کنند و در نتیجه، مقدار تانش افازایش مای   مقاومت می

گردد. در ادامه، احتمالا  یک شکسات  تنشی میسبب تشکیل بله 
هاا واباع   هایی که در امتداد یک ردیای از سلولدر دیوار  سلول

که در نتیجاه، مقادار تانش     [11,13,28,69]دهد اند، رخ میشد 
ایان احتماال    گاردد. کند و موجب تشکیل در  تنشی میافت می

هاا و  ن بلهوجود دارد که با افزایش تیداد نوسانات تنشی یا هما

در  .[13]ها، میزان جذب انرژی در مواد فومی افزایش یاباد  در 
هاای  هاا و در  نمونه بدون نانوذرات آلومینا، ارتااع و پهنای بلاه 

ها است. این در حاالی اسات کاه در    تنشی زیادتر از سایر نمونه
درناد وزنای ناانوذرات آلومیناا، تیاداد       1/0فوم سربی حاوی 

به فاوم بادون ناانوذرات بسایار بیشاتر و      نوسانات تنشی نسبت 
 باشاد. های تنشای تیلای کمتار مای    ها و در ارتااع و پهنای بله

 8/0تاا   1/0با افزایش مقادیر نانوذرات آلومیناا از   علاو  بر این،
 شود.  درند وزنی، از تیداد نوسانات تنشی کاسته می

-درند وزنی نانوذرات آلومینا، منحنی تانش  1/0با افزودن  
کرنش در مقایسه با منحنی فوم تقویت نشد ، به سمت پاایین و  

کناد. در اداماه، باا افازودن مقاادیر بیشاتر       راست شیات پیدا می
ها به سمت باالا و راسات   درند وزنی، منحنی 4/0نانوذرات تا 

 8/0ش فاوم حااوی   کارن -شوند. البته، در منحنی تنشکشید  می
درند وزنی نانوذرات آلومینا، افت منحنای باه سامت پاایین و     

هاای حااوی مقاادیر    گردد. رفتار مکانیکی فاوم چپ مشاهد  می

تاوان باه دو بخاش کشساان و     مختلف نانوذرات آلومیناا را مای  
مشااهد    (10)بندی کرد. همان طور که در شکل مومسان تقسیم
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ا بخاش مومساان بسایار    شود، بخاش کشساان در مقایساه با    می
کوچک است. در ابتاداء، باا اعماال تانش فشااری، تغییرشاکل       

شود تا این که در نزدیکای  های فومی ایجاد میکشسان در نمونه

کناد. در ناحیاه   اولین بله تنشای، رفتاار باه مومساان تغییار مای      
ای باه  ای نسابتا  گساترد   تغییرشکل مومسان، پلاتوی دنداناه ار  

های تنشی در ناحیه پلاتو تا شکست ها و در آید و بلهوجود می

هاای  کنناد. در هماه نموناه   های سربی ادامه پیادا مای  نهایی فوم
فومی، افزایش تنش )یا تشکیل بله تنشای( تاا ببال از شکسات     

 افتد.اتااق می
 

 
 

 های تولیدیکرنش فشاری فوم-های تنشمنحنی  10شکل 

 

آمد  از  های مکانیکی به دستویژگی، (3)در جدول  

های سربی حاوی مقادیر کرنش فشاری فوم-های تنشمنحنی
در مقادیر کم مختلف نانوذرات آلومینا ارائه شد  است. 

درند وزنی(، میانگین مقادیر به دست  1/0نانوذرات آلومینا )

آمد  برای تنش پلاتو، انرژی جذب شد  و کرنش نقطه شکست 
سکس، با کند. ا مینسبت به فوم سربی بدون آلومینا کاهش پید

های درند وزنی، کمیت 4/0افزایش مقدار نانوذرات آلومینا تا 
یابند. این در حالی است که با گیری شد  افزایش میانداز 

های سربی، درند وزنی نانوذرات آلومینا به فوم 8/0افزودن 
مقادیر تنش پلاتو، انرژی جذب شد  و کرنش نقطه شکست 

ن، بهینه مقدار افزودن نانوذرات آلومینا به یابند. بنابرایکاهش می
 درند وزنی است. 4/0های سربی برابر فوم

 های تولید شد های مکانیکی فومویژگیمیانگین   3جدول 
 

مقدار آلومینا 

 )درند وزنی(

تنش پلاتو 

(MPa) 

انرژی جذب 

 (Nmشد  )

کرنش نقطه 

 شکست )%(

0 92/7 2/287 24/17 

1/0 95/1 3/112 46/27 

2/0 97/2 8/193 87/30 

4/0 46/8 6/516 18/33 

8/0 31/4 4/168 96/18 

 
 گیرینتیجه

 8/0و  4/0، 2/0، 1/0، 0های سربی حااوی  ، فومدر این پژوهش
باه روش متاالورژی پاودر و باا     درند وزنی ناانوذرات آلومیناا   

بااه نااورت  هااای اور  بااه عنااوان فااساااز اسااتااد  از دانااه
 تولید شدند و نتایج انلی زیر به دست آمد. آمیزموفقیت

های اور  در طی هاات مرحلاه درون آب مقطار    انحلال دانه .1
 درند وزنی اور  تارج شد. 80نورت گرفت و بیشتر از 

های سرب به توب به جوشی، دانهدر طی فرآیند تف .2
ها با میانگین های سلولدیوار یکدیگر متصل شدند و 

 تشکیل شد. µm 189ضخامت در حدود 
های افزودن نانوذرات آلومینا سبب افزایش میزان تخلخل فوم .3

 درند شد  است. 75/3سربی در حدود 

هاای ساربی دارای اشاکال    های تشاکیل شاد  در فاوم   سلول .4
کروی هستند و نانوذرات آلومیناا باه ناورت یکنواتات در     

 اند.ها توزیع شد دیوار  سلول
درند وزنی، رفتار فشااری   4/0آلومینا تا  با افزودن نانوذرات .5

یابد و بیاد از آن، باا افازودن    های تقویت شد  بهبود میفوم
باالاترین میازان   کناد.  درند وزنی آلومینا، ا فت پیدا مای  8/0

 4/0ت در برابر ضربه و تنش فشااری تحمال شاد  در    ممقاو
ثبت  MPa 46/8 و Nm 6/516 ترتیب،درند وزنی آلومینا به

  شدند.
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1. Introduction 

Polylactic acid (PLA) polymer has disadvantages such as 

hydrophobicity, high permeability, sensitivity to 

temperature, low thermal stability, and high fragility, 

which needs to be improved. Magnesium bio-ceramic is a 

suitable candidate to improve the mechanical, biological 

performance, and antibacterial properties of PLA. In this 

research, the PLA/MgAl2O4 scaffolds were fabricated via 

the methods of 3D printing and casting, and their 

properties were studied. 

 

2- Materials and Methods 

In this research, combustion synthesis was used for 

MgAl2O4 bio-ceramic processing. Magnesium and 

aluminum nitrates were dissolved in distilled water, and 

then urea was added to the jelly mixture and the stirring 

process was performed. The combustion process was 

carried out for 15 minutes at a temperature of 500 °C and 

the calcination process was carried out for 2 hours at a 

temperature of 800 °C to obtain a completely crystallized 

structure. 

Also, the PLA/MgAl2O4 scaffold was produced by 

printing for this purpose after dissolving PLA in 

chloroform solvent, magnesium spinel aluminate (6 wt. %) 

was added to it and after stirring, the resulting solution was 

heated at 70°C.  

 PLA/MgAl2O4 composite was also processed by 

slurry method with salt washing technique. In this method, 

a solution of polylactic acid and chloroform (with salt) was 

molded and placed in an oven with a temperature of 60 °C. 

Then the obtained composite was placed in distilled water 

for 5 days to remove the salt from the samples. 

 

3. Results and Discussion 

Figure 1 (a) shows the X-ray diffraction pattern of 

magnesium aluminate nanoparticles after the calcination 

process at 800°C. The broad existing peaks indicate the 

very small size of the spinel particles synthesized by the 

combustion synthesis method. Figure 1(b) is the X-ray 

diffraction pattern of pure polylactic acid scaffold. There 

is a broad peak in the range of 10 to 25 degrees, which 

indicates the amorphous structure of the polymer. Figures 
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1(c) and 1(d) are related to the composite scaffolds 

produced by FDM and casting methods, respectively, 

which can be seen that in general, with the presence of 

spinel, the desired materials have more crystalline 

behavior, while using the FDM method, the samples show 

more crystalline behavior. 

 

Figure 1- XRD of a) MgAl2O4, b) pure PLA produced by 

FDM method, c) PLA/MgAl2O4 produced by FDM method 

and d) PLA/MgAl2O4 produced by slurry method. 

 

Figure 2- FE-SEM images of a) MgAl2O4 b) PLA/ MgAl2O4 

produced by slurry method c) PLA/MgAl2O4 produced by 

FDM method. 

 

Spinel particles synthesized by combustion method in 

Figure 2 (a) shows that the size of the particles is between 

27 and 40 nm. Also, the results in Figure 2 (b) and 2 (c) 
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showed that MgAl2O4 nanoparticles are well trapped in the 

polymer matrix. 

After immersing the prepared samples in SBF 

solution, samples were taken from the mentioned 

solution in the second and fourth weeks and ICP 

analysis was taken from the samples. The results 

showed that the amount of calcium and phosphorus 

in scaffolds without nanoparticles decreased in the 

fourth week and the highest amount of calcium and 

phosphorus was produced in scaffolds containing 

spinel. Also, in the samples produced by the slurry 

method, a decrease in calcium and phosphorus is 

observed in the fourth week. This indicates that 

magnesium aluminate spinel nanoparticles caused 

faster degradation of composite samples in SBF 

solution. 

Figure 3 shows the FTIR spectra of MgAl2O4 

sample, pure PLA and PLA\MgAl2O4 produced by 

slurry and 3D printing methods. The presence of 

strong peaks in the regions of 500-700 cm-1 confirm 

the formation of MgAl2O4 crystals. Also, the 

obtained data in this research confirms the existence 

of C=O and C-O-C bonds that exist in polylactic acid 

polymer. 
 

 
Figure 3- FTIR spectra of a) MgAl2O4, b) pure PLA, c) 

PLA\MgAl2O4 produced by slurry method and d) 

PLA\MgAl2O4 produced by FDM method 

 

4- Conclusion 

1- MgAl2O4 particles with an average size of about 

34 nm was produced via the combustion 

synthesis method.  

2- PLA/MgAl2O4 polymer matrix composite were 

fabricated through 3D printing and casting 

approaches.  

3- Crystallinity of samples were improved by FDM 

method (compared to slurry method).  

4- The degradation rate of PLA was increased by 

adding MgAl2O4 particles. 
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 *دوغابیمقایسه آنها با روش ( و FDM) بعدی 3پرینت  به روش 4O2PLA/MgAlهای  داربست مشخصه یابیو  تولید
 مقاله پژوهشی

    (2)یرفیعائسید مهدی                                                    (1)مهران قدرتی
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همچنین به روش سنتز احتراقی تولید شد. نانومتر  40تا  27با اندازه ذرات  )4O2MgAl( آلومینات منیزیومی وهش حاضر ابتدا سرامیک زیستدر پژ   چکیده
 و مقایسه مورد مطالعه هاخواص آنساخته شده و  دوغابی و( FDMهای جوشی لایه نشانی مذاب )با استفاده از روش 4O2PLA/MgAlزمینه پلیمری  هایکامپوزیت

 طیف سنج فروسرخ، (FE-SEM(، میکروسکوپ الکترونی روبشی )XRD) پراش پرتو ایکس هایآنالیز تولید شده هایقرارگرفت. برای بررسی خواص کامپوزیت

)IR-FT )شده القایی سنجی پلاسمای جفت طیف و )ICP( نتایج بخدمت گرفته شدند .XRD روش های کامپوزیتی که به که در نمونه نشان دادFDM  سنتز
برای بررسی خواص . از بلورینگی بیشتری نسبت به روش دوغابی برخوردار است که این امر ناشی از سرد شدن نسبتا آهسته مذاب پلیمر است PLAشوند می

ی چهارم میزان کلسیم و فسفر در هفتهنشان داد که  ICPنتایج حاصل از آزمون ه و شد( استفاده SBF) ی بدنسازی شدهفعالی این کامپوزیت از محلول شبیهزیست
که فرآوری این کامپوزیتها به  دهندمینشان اند. این نتایج بوده mg/L40و  mg/L 77 برابر در بالاترین مقدار و به ترتیب 4O2PLA/MgAlی پرینت شده در نمونه

 . ه و از مرغوبیت بالاتری برای مصارف زیستی برخوردار استآوردبه ارمغان دوغابی  نسبت به روشرا بعدی، تخریب پذیری بیشتری سه روش پرینت

 

 .دوغابی اب،لایه نشانی مذزمینه پلیمری،  داربستاسپینل آلومینات منیزیوم، سنتز احتراقی،   کلیدی واژه های

 

Production and Characterization of PLA/MgAl2O4 Scaffolds by 3D Printing Method (FDM) and 

Their Comparison with Slurry Method 

 
Mehran Ghodrati                            Seyed Mahdi Rafiaei 

 

Abstract     In the present study, magnesium aluminate bioceramic (MgAl2O4) with particle size of 27 to 40 nm was 

produced by combustion synthesis method. Also, PLA/MgAl2O4 polymer matrix composites were made using FDM and 

slurry welding methods and their properties were studied and compared. X-ray diffraction (XRD), scanning electron 

microscope (FE-SEM), infrared spectrometer (FT-IR) and inductively coupled plasma spectroscopy (ICP) were used to 

investigate the properties of the produced composites. XRD results showed that in the composite samples synthesized by 

FDM method, PLA has more crystallinity than the slurry method, which is due to relatively slow cooling of the polymer 

melt. To investigate the bioactive properties of this composite, the simulated body solution (SBF) was used and the results 

of the ICP test showed that the amount of calcium and phosphorus in the fourth week in the PLA/MgAl2O4 printed sample 

was the highest and equal to 77 mg/L and respectively were 40 mg/L. These results show that the processing of these 

composites by the 3D printing method brings more degradability than the slurry method and has a higher quality for 

biological uses. 
 

Keywords  Magnesium aluminate spinel, Combustion synthesis, Polymer matrix Scaffold, Molten layer, Slurry. 
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 مقدمه

در درجه بالایی از توجه  پذیرزیهتج و مواد منابع استفاده از امروزه
از شناخته شده  یکی( PLA) دیاس کیلاکت یپل. [1]ند قرار گرفته ا

به  است کهترموپلاستیک و  ریپذ بیتخر ستیز یمرهایپل نیتر
دلیل خواص مهندسی مطلوب و وسیع آن دارای مصارف صنعتی 

 ،مناسبقیمت نسبتا  لیه دلباین پلیمر باشد. بسیار زیادی می

 فیط ،یریپذ افتیبازو  یسازگار ستیز ،یریپذ بیتخر ستیز
 مهندسی بافت وی پزشک ستیز یهانهیاز کاربردها در زم یعیوس

 ونیزاسیمریپل قیمعمولا  از طر PLA. [2,3]را پیدا کرده است 

لازم به ذکر . دیآیبه دست م کیلاکت دیچند تراکم اس ایحلقه باز 
مانند برنج، ذرت،  یعیمنابع طب ریاز تخم دیمونومر لاکتاست که 

 یدارااین پلیمر حال،  نی. با ا[4,5] دیآیو گندم به دست م شکرین

به دما،  تیبالا، حساس یرینفوذپذ ،یزیاز جمله آبگر یبیمعا
که نیاز به بهبود   [6]استبالا  یشکنندگو  کم یحرارت یداریپا

، [7]های مختلفی اعم از اختلاط شود. روشمیآن احساس 
ها مانند ی بیوسرامیکهایی از دستهو افزودنی [8] اصلاح سطح

و فلزاتی مانند  [12-10] ، فسفات کلسیم[9] های زیستیشیشه
برای این منظور استفاده  [17-12,15] و منیزیوم [13,14] تیتانیوم

در طی   +Mg2 هایاز طریق آزادسازی یون میزیمن شده است.
ی را به ارمغان خوب یفعال ستیزترکیبات حاوی آن  یتجزیه

 ن،یعلاوه بر اشود. منجر به تسریع رشد استخوان می آورده و

مشابه استخوان  کیو مدول الاست یکیاستحکام مکان یدارا میزیمن
 یهاکنندهتیعنوان تقواست که به هاالریومتیب ریبا سا سهیدر مقا
به . دشویاستفاده م مریپل یکیبهبود عملکرد مکان یبرا تیکامپوز

 یکیخواص مکاناز  ریپذبیتخر ستیز این عنصربیان دیگر 
 ن،یعلاوه بر ای برخوردار است. استخوانمناسبی برای کاربردهای 

از  pH شیو افزا +Mg2 یها ونیآزاد شدن  لیبه دلکه  میزیمن

 است یذات ییایضد باکتر تیخاص یاثر فتوترمال دارا کی قیطر
 یریجلوگ ییایاز عفونت باکترکرده و  جادیا یموضع یگرما [18]

-تیکامپوز یمناسب برا دیکاند کی میزیمن ن،ی. بنابرا[19] کندیم

آنها و  یکیولوژیو ب یکیبهبود عملکرد مکان یبرا PLA یها
داربست زمینه  .[20,21] است ییایضد باکتر تیافزودن خاص

 شود که شامل پرینتمتفاوتی تولید میهای از روش PLAپلیمری 

اگرچه  هم است. روش آبشویی نمک دوغابی سه بعدی و تکنیک
است اما لازم است که پس از روشی آسان برای تولید داربست 

همچنین  .[22] ، نمک به طور کامل از کامپوزیت خارج گرددتولید

 ،سه بعدیپرینت  هایروشاز بین ذکر این نکته ضروری است که 
. [23] ( اشاره نمودFDMسازی ذوبی )مدلرویکرد توان به می

ا استفاده ب را یسه بعد یهاتوانند داربستیم FDM یچاپگرها

و در دمای  دیروان تول یستیز یجوهرها و یآل یهاحلال از
، رفیعائی و 2023در سال . [24] ندنماید تبدیل محیط به جام

، MgAl2O4همکاران دریافتند که اضافه شدن ذرات آبدوست 
را از حالت زیست فعال به زیست تخریب پذیر  PLAزمینه رفتار 

نماید. همچنین آنها نشان دادند که بالاترین میزان تبدیل می
استحکام مربوط به حالتی است که میزان ذرات اسپینل موجود در 

با توجه به . [22]درصد وزنی باشد  6برابر  زمینه پلیمری
-داربست زیستیبیان شد، در این پژوهش خواص  ای کهتاریخچه

سنتز شده به دو  PLA /6 wt% MgAl2O4های زمینه پلیمری 

مورد بررسی و مطالعه قرار دوغابی  سه بعدی و روش پرینت
 باهم مقایسه شدند. آنها خواص  وگرفته 

 

 هامواد  و روش
آورده شتتتده  (1)در جدول  استتتتفاده در این پژوهش مواد مورد

است.
 

 مشخصات مواد مورد استفاده در پژوهش حاضر  1 جدول
 

 CAS-Nummer شرکت سازنده (g/mol)وزن مولکولی فرمول شیمیایی نام ماده

 O2.6H2)3Mg(NO 30/148 Sigma-Aldrich 13446-18-9 نیترات منیزیوم شش آبه

 O2.9H3)3Al(NO 99/212 Sigma-Aldrich 7784-27-2 نیترات آلومنیوم نه آبه

 O2N4CH 06/60 Sigma-Aldrich 57-13-6 اوره

 CHCl₃ 38/119 Sigma-Aldrich 67-66-3 کلروفرم

 n)2O4H3(C --- Titra-chem Gf 989881 اسید لاکتیکپلی

 --- - NaCl 44/58 سدیم کلراید
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 4O2MgAlفرآوری 
 ابتدا سنتز احتراقی برای تولید اسپینل آلومینات منیزیوم به روش

آلومینیوم  به و منیزیوم های نیتراتای از مقادیر محاسبه شده
حاصل  ژله ایهم زده شد تا مخلوط همگن و بهمراه آب مقطر 

فرایند هم دوباره و اوره به مخلوط ژله ای اضافه گردد. سپس 
 500 در دمای ای به دست آمدهمخلوط ژله. زدن انجام گرفت

تا عمل احتراق صورت گیرد. شد قرار داده   ادگری سانتیدرجه
در این مرحله آب موجود در محلول تبخیر شده و پس از رسیدن 

های نورانی گیرد که با شعلهبه دمای اشتعال احتراق صورت می
به  همراه است. احتراق در این مرحله یی خفیفو ایجاد صدا

آیند ساعت فر 2سپس به مدت  .به طول انجامیددقیقه  15 مدت
انجام شد تا  گرادی سانتیدرجه 800 کلسیناسیون در دمای

های نیترات محاسبهبرای ساختاری کاملا کریستالی حاصل گردد. 
 .[25] ه استاستفاده شد زیر انجام سنتز از واکنش درمورد نیاز 

 

Mg(NO3)2 + 2 Al(NO3)3+ 
20

3
 CH4N2O →  MgAl2O4 

+ 
20

3
 CO2 + 

40

3
 H2O + 

32

3
 N2     

 

 FDMبه روش  4O2PLA /MgAl داربست فرآوری
سی خواص   ستی به منظور برر   5*10*10با ابعاد  یهاینمونه زی

 ,FDM printer, Chakadمیلی متر به روش لایه نشتتانی مذاب )

CSS1, Iran  شدند. پس از سید  پلی لاکتیکانحلال ( تولید  در  ا
سپینل آلومینات منیزیوم  صد وزنی  6) حلال کلروفرم، ا  آن به (در

ای  پس از هم زدن، محلول حاصل در یک ظرف شیشه    اضافه و 
درجه سانتیگراد تنظیم   70ریخته شده و به یک آون که در دمای  

ست آمده     شده منتقل می  شدن، مواد بد شک  در گردد. پس از خ
سه بعدی   ستفاده قرار می  دستگاه پرینتر  مشخصات   گیرد. مورد ا

ساخت نمونه ها    ستفاده در  ی کامپوزیتی در جدول پرینتر مورد ا
 .آورده شده است (2)

 

کامپوزیتی به  های نمونهمشخصات پرینتر مورد استفاده در ساخت   2جدول 

 FDMروش 

 مقدار ویژگی

 400m قطر نازل

 350m ضخامت لایه

75/1 قطر ورودی فیلامنت   mm 

 210C دمای نازل

 55C دمای صفحه کاری

 mm/s 40 سرعت پرینت

 به  4O2PLA /MgAlکامپوزیت فرآوری 
 روش دوغابی

ای شیشه یدر ظرف 15به  1در کلروفرم به نسبت  اسید لاکتیکپلی
 لاکتیکپلینحلال کامل پس از ا ه،در دمای محیط مخلوط شد

 آن به به همراه نمک نوذرات اسپینل آلومینات منیزیومنااسید، 
کوچک های در قالب ،پس از مخلوط کردنگردد. میاضافه 

به  گرادی سانتیدرجه 60و در آون در دمای  هگیری شدقالب

 80به میزان طعام نمکروش این  در دقیقه خشک شدند. 30مدت 
لازم به اضافه گردید.  و کلروفرم PLA به محلول نیزد ودرص

ذکر است که مقادیر تخلخل در نمونه های دوغابی تولید شده، 

برای  کامپوزیت خواهد بود.وابسته به میزان نمک اضافه شده به 
 300)اندازه  50این منظور ابتدا نمک طعام از الک با مش 

 [26] ه( عبور داده شدمیکرومتر 500)اندازه 35( و مش میکرومتر
میکرومتر باشند. پس از  500تا  300نمک بین ذرات تا اندازه 

روز در  5ها به مدت نمونه ،گیری و خشک شدن در آونقالب
 ،هاهای موجود در کامپوزیتر داده شدند تا نمکقرا آب مقطر

سپس به  و حاصل گردد یساختار متخلخلو  در آب حل شده
ند. میزان گردیدها خشک مدت دو روز در مجاورت هوا، نمونه

شکل  شد.محاسبه  زیرنمک مورد استفاده در محلول از فرمول 

( ب-1)و شکل  FDMی تولید شده به روش لف( نمونها-1)
. همچنین در دهدتولید شده به روش دوغابی را نشان می مونهن

نشان  مذکور تولید داربست به دو روش از یتیکشما (2)شکل 

 داده شده است.

Wt%= 

ρنمکVنمک

ρنمکVنمک∗ρPLAVPLA
                                                                                                      

 

 
 

 (FDM) ی پرینت شده به روش لایه نشانی مذابالف( نمونه)  1شکل 

دوغابی مونه کامپوزیتی تولید شده به روشب( ن)
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 دوغابی ب()و  FDMالف( ) های روش با تصاویر شماتیکی از تولید داربست  2شکل 

 

 مواد یابی مشخصه
به منظور بررسی ساختار کریستالی پودر اسپینل آلومینات منیزیوم 

 هایپلیمری تولید شده به روش زمینه هایتولید شده و نمونه
 X-ray) پراش پرتو ایکس از دستگاه ،بعدی و دوغابیپرینت سه

Diffraction)مدل ، (XRD: AW-XDM300, ASENWARE, 

CHINA)  کاتد مس باCu-Kα λ=1.5405 nm)،)  در محدوده
برای بررسی ریزساختار و استفاده گردید. درجه  80تا  10زاویه 

 ها از میکروسکوپ الکترونی روبشینمونه مورفولوژی
(FESEM: Sigma VP, ZEISS, GERMANY)  .استفاده شد

الکتریسته جریان هادی ی مورد نظر هانمونهاز آنجاییکه  چنینهم

تا  گردیددهی طلا به روش اسپاترینگ پوشش سطح آنها نیستند
از تجمع بار الکتریکی در سطح آنها حین تصویربرداری جلوگیری 

بررسی رفتار  یبرا ASTM G31-72بر اساس استاندارد  شود.

بعدی سه های تولید شده به روش پرینتزیست سازگاری نمونه
 28به مدت  SBF) ی بدن )سازی شدهدر محلول شبیه دوغابیو 

سی سی 2ور شده و هر هفته از محلول به مقدار روز غوطه

سنجی  طیفآزمون ،  pH ضمن اندازه گیریو گیری نمونه
پیوندهای همچنین  شد. انجام )ICP( شده القایی پلاسمای جفت

تولید شده با استفاده از طیف سنج  پلیمری هاینمونهسطحی 

مورد ارزیابی  cm 400-4000-1 یدر محدوده (IR-FT( فروسرخ
 .قرار گرفتند

 نتایج و بحث
 آنالیز فازی

نل   الف( -3)شتتتکل   نانوذرات استتتپی الگوی پراش پرتو ایکس 
نه      ند کلستتتی عد از فرآی نات منیزیوم ب مای   کردن آلومی  800در د

زوایای   موجود در هایدهد. پیکگراد را نشان می ی سانتی درجه
  29/77˚و  20/62˚، 40/59˚، 77/44˚، 85/36˚، 31/24˚، 98/18˚

ستالی   به ترتیب مربوط به  (، 311(، )220(، )111) صفحات کری
این طیف د که نباشتت( می533( و )440(، )511(، )422(، )400)

 مطابقت داده شتتد #JCDPS 21-11052استتتاندارد  شتتمارهبا 
واضح است که پیکهای مذکور از پهن شدگی مشهودی  . [27,28]

برخوردارند که دلالت بر اندازه بسیار کوچک ذرات اسپینل سنتز   
سنتز احتراقی دارند.     الگوی پراش  ب(-3)شکل  شده به روش 

ست.        سید خالص ا ست پلی لاکتیک ا پرتو ایکس مربوط به دارب

 25تا   10دهد که یک پیک پهن در محدوده ی      نتایج نشتتتان می 
 درجه موجود است که نشان از آمورف بودن ساختار پلیمر است    

بته ترتیتب مربوط بته     د(-3)ج( و -3)شتتتکلهتای  . [29,30]

ید شتتتده به روش    های کامپوزیتی  داربستتتت  و FDM های تول
ش میدوغابی  ضور با بطور کلی  شود دیده مید که نبا سپینل  ح  ،ا

مواد مورد نظر بیشتر رفتار بلورین دارند ضمن آنکه با استفاده از   

بیشتتتتری از خود نشتتتان  بلورینگیها رفتار   نمونه  FDMروش 
شاهده می -3)طیف در در حقیقت  .[16] دهندمی شود که  ج( م
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د( -3)تری نستتبت به ای مربوط به استتپینل از شتتدت پایینپیکه
لت بر بلورینگی بیشتتتتر       که این امر دلا ند  با   PLAبرخوردار

فاده از    اتمی نظمو در واقع  بلورینگیدارد.  FDMروش استتتت

شتر   شده به روش   بی ساختارهای مربوط به کامپوزیتهای تهیه  در 
FDM   شی از شدن   سرعت  نا سبتا پایین  سرد  مذاب پلیمر تا  ن

ج بدستتت آمده که این پدیده مشتتابه با نتای دمای محیط استتت

 2023نها در ستتال آ. [16] توستتط تامستتورن و همکارانش بود 
شرایط معمولی و بدون   FDMگزارش نمودند که اگر فرآیند  در 

پرینت شده از میزان   PLAکننده انجام شود   استفاده از فن خنک 

 بلورینگی بالاتری برخوردار خواهد بود.  
 

 
 

 PLAب( )، 4O2MgAlالف( ) )XRD(آنالیز پراش پرتو ایکس   3شکل 

تولید شده به  4O2PLA/MgAl ج( )، FDMخالص تولید شده به روش 

 یدوغابتولید شده به روش  4O2PLA/MgAlد( ) و FDMروش 

 

روش سنتز در  همچنین ذکر این نکته ضروری است که 

یک ماده آلی است اکسید  که با بکارگیری سوخت اوره ،احتراقی

4O2MgAl   همانطور گردد. کاملا کریستالی تشکیل میبا ساختاری
که قبلا نیز اشاره شد تشکیل این ساختمان کریستالی در دمای 

شود محقق درجه سانتیگراد که دمای پایینی محسوب می 500
رود. در شده است که خود از مزایای روش احتراقی به شمار می

آلومینات نمایی سه بعدی از مولکولهای اوره و اسپینل  (4)شکل 

به تصویر کشیده شده  VESTAبا استفاده از نرم افزار . منیزیم
 CIF و CIF 1008785برای رسم این تصاویر به ترتیب از است. 

1540775 (Crystallographic Information File)  که در واقع
استفاده شده فایلهای حاوی اطلاعات کریستالوگرافی هستند 

استفاده از اوره  گردد کهاهده میمطابق با این تصاویر مشاست. 
در فرآیند سنتز احتراقی ای زنجیره یساختاربا  یبعنوان سوخت

  شود. می 4O2MgAlمنجر به تشکیل کریستالهای کاملا منظم 
 

 
 

اسپینل آلومینات  )ب( اوره و )الف( نمایی سه بعدی از مولکولهای  4شکل 

 منیزیم

 

 ی میکروسکوپات مشاهد

مقطع  مربوط به FE-SEMتصاویر میکروسکوپی  (5)شکل 
در  FDMساخته شده به روش   PLA عرضی داربستهای

این تصاویر )به بزرگنمایی های مختلف نشان داده شده است. 

الف( در بزرگنمایی کمتر( بهم تنیدگی این -5)ویژه تصویر 
آنها را نشان داده است. همچنین مناسب ساختار  داربستها و کیفیت

پرینت  نشان دهنده تغییرات هندسی پلیمر PLAهای تهرشقطر 

در فاصله زمانی تزریق از نازل تا سرد شدن تا دمای محیط شده 
 باشد. می FDMاست که از مشخصات اصلی و بارز روش 

و  PLAتصاویر میکروسکوپی مربوط به داربستهای  

4O2PLA/MgAl  تولید شده به روشFDM ( 6در شکل)  نمایش
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برخلاف  شود کهاند. در این تصاویر بخوبی دیده میداده شده
در این داربستها فضاهای های تولید شده به روش دوغابی، نمونه

که برای کاربردهای زیستی  خالی بسیار زیادی وجود دارند

های پرینت شده حدود پهنای هر یک از رشتهباشند. مناسب می
ها هم در رشتهدر حالیکه فاصله بین این میکرون بوده  400-350

میکرون است. همچنین واضح است که این  125-250حدود 

های تار و پودداربستها از دقت ابعادی قابل قبولی برخوردارند و 
یکدیگر پرینت شده بصورت موازی و متعامد در کنار داربست 

  FDMاند. ذکر این نکته نیز ضروری است که در روش ایجاد شده

گردد. در آمده و از نازل خارج میزمینه پلیمری بصورت مذاب 
حال رشته های چاپ شده تحت نیروی وزن خود تا حدودی 

دهند. در حقیقت مقدار این تغییر فرم قابل توجه تغییر فرم می

 آید.به شمار می FDMنیست و جزء خصلتهای روش 
الف( -7)ذرات اسپینل سنتز شده به روش احتراقی در شکل  

نانومتر است که این  40تا  27رات بین دهد که اندازه ذنشان می

است.  XRDپدیده کاملا منطبق با نتایج حاصل از آنالیز فازی 
ی هاهمانطور که قبلا نیز به آن اشاره شد پهن شدن عرض پیک

XRD های پودر اسپینل سنتز شده به ی ریز بودن دانهدهندهنشان

نشان دهنده ترکیب  EDSباشد. همچنین نتایج روش احتراقی می
تولید شده و عدم وجود ناخالصی  4O2MgAlمناسب  شیمیایی

 هایمربوط به نمونهبه ترتیب ج( -7)ب( و -7)است. تصاویر 

د( -7)و تصاویر  FDMکامپوزیتی تولید شده به روش  پلیمری و
کامپوزیتی روش  پلیمری و هایمربوط به نمونه به ترتیب ه(-7)و 

ایج نشان داد که نانوذرات آلومینات منیزیوم باشند. نتدوغابی می

ی پلیمری پخش شده و نانوذرات به درستی به به خوبی در زمینه
. این پراکندگی [31]اند به دام افتاده لاکتیکی اسیدپلیوسیله

بر خواص نانوکامپوزیت  تاثیر مثبت و بسزایی خوب نانوذرات 

  نماید. ایفا می

 

 
 

 FDMتولید شده به روش  4O2PLA/MgAl  ب()و   PLAالف( )( SEM-FEتصاویر میکروسکوپی الکترونی روبشی )  5شکل 

 

 

 
 

 FDMتولید شده به روش  4O2PLA/MgAl  ب()و   PLAالف( )( SEM-FEتصاویر میکروسکوپی الکترونی روبشی )  6 شکل
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تولید  4O2PLA/MgAl ج( )، FDMخالص تولید شده به روش  PLA ب( ) ،4O2MgAlالف( )( SEM-FEتصاویر میکروسکوپی الکترونی روبشی )  7شکل 

 دوغابیتولید شده به روش  4O2PLA/MgAlه( )و  دوغابیخالص تولید شده به روش  PLAد( )، FDMشده به روش 

 
های ساخته شده در محلول ور کردن نمونهغوطهپس از  
SBF ، گیری و نمونهمذکور  دوم و چهارم از محلول هایهفتهدر

 مربوط به گرفته شد که نتایج ICPآنالیز  ی حاصلهااز نمونه
نشان داده شده است.  (8)نمودارکلسیم و فسفر در  هایغلظت

پرینت شده در  بدون نانوذره هایداربستمقدار کلسیم و فسفر 
بیشترین میزان تولید کلسیم و فسفر  هفته چهارم کاهش یافته و

های . همچنین در نمونه[32] باشداسپینل میحاوی در داربست 

ی چهارم کاهش کلسیم و تولید شده به روش دوغابی در هفته
دهند که نتایج بدست آمده نشان می گردد.فسفر مشاهده می

تر آلومینات منیزیوم باعث تخریب سریعنانوذرات اسپینل 

پلیمر در واقع  اند.شده SBFهای کامپوزیتی در محلول نمونه
PLA ی کامپوزیت پلیمر و گریز بوده و با تهیهبه تنهایی آب

لاکتیک شود. تخریب پلیسرامیک نرخ تخریب قابل کنترل می

زمان  انجامد و طبعا اینهفته به طول می 24اسید در بدن گاها تا 
تواند می دوست بودن اسپینل آلومینات منیزیومآببا خاصیت 

 خالص SBFمحلول در نسبت کلسیم به فسفر ضمنا یابد. کاهش 

 ₆)₄(PO 10Ca(OH)₂آپاتیت با فرمول شیمیایی هیدروکسیو 
در  این نسبت. دنباشمی 66/1و  78/1برابر  تقریبابه ترتیب 

د در ندهنشان مینتایج چهارم نیز محاسبه شد که  های دوم وهفته

همین حوالی این نسبت تا حدود زیادی در  فوق تمامی حالات
 ماند. محدوده باقی می

 

 

 
 

بر  فسفر  )ب( غلظتو   می)الف( غلظت کلس ستونینمودار   8 شکل

 SBF( در هفته دوم و چهارم محلول mg/Lحسب )
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  SBFدوم و چهارم محلولی های هفتهاز نمونههمچنین  
ی در بازه   pHها در نمودار نشان داد کهگرفته شد. داده  pHآنالیز

 انسان مناسب برای بدن  pHیبود که نشان دهنده 8/7تا  6/7
با توجه به تحقیقات مشابهی که انجام شده است است. 
ها ی دوم در نمونهی چهارم نسبت به هفتهدر هفته  pHافزایش

 .]33[باشد  SBFمحلول در  2COافزایش اشی از تواند نمی
 

 FT-IRآنالیز 

خالص  4O2MgAl ،PLAانتقال مادون قرمز نمونه  فیط (9)شکل 
سه  ی و پرینتدوغاب هایروش هشده ب دیتول 4O2MgAl\PLAو 

 آلومینات منیزیوم مربوط به در طیفدهد. یرا نشان م بعدی

 cm-  محدودهدر  6AlOو  O-Mg پیوندهای ،الف((-9))شکل 

  cm-1 در محدوده O2H و H-O یکششپیوندهای و   1700-500
 XRDمشابه با نتایج  .[34,35]شوند مشاهده می 2400-  3400

های پر قدرت  پیک که قبلا مورد بحث قرار گرفتند، حضور این
 نیدر ا کنند.را تایید می 4O2MgAlهای  خوبی تشکیل کریستاله ب

C- مربوط به کشش  cm 870-1 کیپ و )د( ی )ب(، )ج(ها فیط

C  در COO-C1های محدوده  ، پیک-cm 1200-1000  مربوط به
به کشش  cm 7541 -7531-1 محدوده در کیو پ O-Cکشش باند 

cm -1650-1در  موجود کیپهمچنین شود. یمربوط م 3CHباند 
 cm-متناظر با محدوده  کیو پ C=Oمربوط به کشش باند  1750

 . ]36,37[ است CH- مربوط به کشش 3000- 12850
 

 
 

 ،خالص PLAب( ) ،4O2MgAlالف( )طیف عبوری مادون قرمز   9شکل 

 4O2MgAl\PLAد( ) و تولید شده به روش دوغابی 4O2MgAl\PLAج( )

 FDMتولید شده به روش 

  و C=O یوندهایوجود پ پژوهش نیشده در ا  آزمون انجام 
C-O-C  وجود   دی استتت کی لاکت یپل مریکند که در پل  یم دیی را تا

  .[25] دندار

 

 گیرینتیجه
یک روش سریع است  که در این پژوهش فرآیند سنتز احتراقی

که طی  استفاده شد الومینات منیزیوم یاسپینل نانو ماده برای تولید

نانومتر حاصل  34با اندازه میانگین حدودا  4O2MgAlآن ذرات 

با  4O2PLA/MgAlساخت کامپوزیت زمینه پلیمری شد. 

های لایه نشانی مذاب و دوغابی صورت گیری روشتمبخد

نشان دادند که  XRDنتایج بدست آمده از آنالیز  گرفت.

بلورینگی شوند دارای تولید می FDMبه روش  ی کهکامپوزیتهای

ی نسبت به روش دوغابی هستند. بیشتر و در واقع نظم اتمی بیشتر

منیزیم موجود در تحقیقات انجام شده موید این مهم است که 

 .شودمی PLA، باعث بالا بردن سرعت تخریب بکار رفتهاسپینل 

دهند که فرآوری این مینشان نتایج حاصل از این پژوهش 

را ، تخریب پذیری بیشتری کامپوزیتها به روش لایه نشانی مذاب

 آورند.  بوجود میایجاد کرده و خواص زیستی مناسبتری را 

 

 واژه نامه

X-ray diffraction (XRD)                         کسیپراش پرتو ا                                        

scanning electron microscope یروبش یالکترون کروسکوپیم                          

infrared spectrometer (FT-IR)                سنج فروسرخ فیط                                 

Inductively Coupled Plasma  Spectroscopy(ICP)                      

      ییشده القا جفت یپلاسما یسنج فیط

Crystallinity                                                          ینگیبلور                                                                                   

Bioactive                                                          فعال ستیز                                                                          

Simulated Body Solution (SBF)             یساز هیمحلول شب  

                         شده بدن 

Biodegradable                                       ریپذ بیتخر ستیز                                                          

Tissue Engineering                                         بافت یمهندس                                                     

Salt washing                                                     نمک ییآبشو                                                  

Scaffold                                                           داربست                                                                   

Fused deposition modeling (FDM)            یذوب یمدل ساز  

 
  تقدیر و تشکر
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1.Introduction 

Conductive polymer matrix composites have attracted 

considerable attention due to their many applications, as 

shields against electromagnetic waves, batteries, and 

sensors. The adjustable electrical conductivity, corrosion 

resistance, and low density of these materials have led to 

their utilization in various fields. Long-term exposure to 

electromagnetic waves is a serious threat to human health, 

making the design and development of electromagnetic 

protective materials is essential. When a conductive 

reinforcement is added to the polymer matrix, electrical 

conductivity is improved in the polymer matrix composite. 

As the electrical conductivity of the structure increases, the 

composite's protection against electromagnetic waves also 

improves. One of the allotropes of carbon is carbon black, 

commonly used as a reinforcement in rubber, a pigment in 

plastics, and a reinforcing phase in conductive composites. 

Its inherent conductivity, desirable chemical stability, and 

low cost have led to carbon black widely used in polymer 

matrix composites. The aim of the current research is to 

make a conductive polymer matrix composite using 

segregated structure to enhance electrical conductivity and 

provide protection against electromagnetic waves. To 

achieve this goal, composites of high-density polyethylene 

(HDPE) and carbon black (CB were made) in various 

weight percentages using mechanical blending and hot 

pressing. 

 

2. Method 

In this study, carbon black was added to polyethylene 

powder at concentrations of 2%, 5%, 5.7%, and 10% by 

weight. To produce HDPE/carbon black composite 

granules, the raw materials were subjected to mechanical 

mixing for 10 min. In the final stage, hot pressing was 

employed to fabricate nanocomposites. To produce 

segregated structure composite, the molded powders were 

subjected to a load of 16 tons for 3 minutes at 120°C. 
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Additionally, for the fabrication of polymer composites 

with a random distribution of the secondary phase, samples 

were subjected to a pressure load of 30 tons at a 

temperature of 180°C. 
 

Table 1. Electrical Conductivity of HDPE-Carbon black 

Composites 

sample code Electrical  conductivity (S/m) 

r-CB2 0.007 

s-CB2 20 

r-CB5 0.011 

s-CB5 59 

s-CB7.5 72 

s-CB10 78 

 

3. Results and discussion 

electron microscopy images revealed that in the CB-2 

composite powder, carbon black particles are present on 

the surface of polymer granules. However, in the CB-7.5 

composite powder, with an increase in the weight 

percentage of carbon black, a significant amount of carbon 

black particles is deposited on the polymer granules, 

indicating the formation of a conductive network at the 

surface of the granules in the segregated structure. In the 

r-CB2 sample, the addition of 2% by weight of carbon 

black resulted in an electrical conductivity of 0.007 S/m. 

In contrast, in the s-CB2 sample, with a similar amount of 

carbon black, the electrical conductivity increased 

approximately 3000 times and reached 20 S/m. The results 

of the wave absorption rate show that in the samples of 

these composites, the dominant mechanism of protection 

is the absorption mechanism .This significant increase in 
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electrical conductivity suggests the successful creation of 

segregated structure in the s-CB2 sample.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

Figure 2. Comparison of protection level with absorption 

and reflection mechanisms and total protection in s-CB2 

composite. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figure 1. Comparison of Absorption and Reflection in s-

CB5 and  r-CB5 composites. 

4. Conclusions 

The creation of a segregated structure has significantly 

enhanced electrical conductivity compared to a random 

structure. In the sample containing 2% carbon black, 

electrical conductivity has increased from 0.007 S/m in the 

random structure to 20 S/m in the segregated structure. 

With an increase in the percentage of carbon black, 

conductivity improved further, reaching 78 S/m with the 

addition of 10% by weight of carbon black. The trend of 

maximum composite protection shows an increase from 6 

dB to 16 dB with a change in the weight percentage of 

carbon black from 2% to 5%. This is attributed to the thick 

layer of carbon black coating at the surfaces of polymer 

granules in the structure.  
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و بهب د محافظت مادا در  ییرستتانا شی، افزاند ذ الکاریکی آستتاانه شکاه یم ثر برا هایات راا یکی تیدر کامپ ت هیفات ثان  زجمعی عیاستتادادا ات ز ت  چکیده
شد یم سیبرابر ام اج الکارومغناط و  زجمعی عیز تبا  اا،یس کربن/لنیازیپل یهاتیساخت کامپ ت  یو پرس گرم برا یکیاخالاط مکان ندیپژوهش ات فرآ نی. در ابا

  یانجام شدا است. در نم نه حاو یبه خ ب اایسبا کربن مریپل یدهپ شش ،یکیاخالاط مکان ندیفرا ینشان داد که در ط یکروسک پیم ریاسادادا شد. زصاو زصادفی

صد وتن  2 سانا  ،زجمعیساخاار   جادیبا ا اایس کربن یدر صادفی، حدود       یکیالکار ییر ساخاار ز سبت به  ست افای شیبرابر افزا 3000ن سادادا ات آتم ن ه ا  . با ا
شد    یشبکه بردار  لگریزحل شاهدا  صد وتن  5به  2ات  اایس کربن زانیم شیبا افزا که م  dB  16 به dB 6ات تیکامپ ت سیمحافظت الکارومغناط زانیم نهیش یب ،یدر

 است. افاهی شیافزا

 

 .سیاازجمعی، کربنپلیمری رسانا، محافظت الکارومغناطیس، رسانایی الکاریکی، ز تیع کامپ تیت تمینه   کلیدی واژه های

 
Effect of Carbon Black Distribution on Conductivity and Electromagnetic Interference Shielding 

Properties of Polyethylene Composite 

 
Ali Shajari               Fatemeh Najarnia                   Mohsen Haddad Sabzevar                     Samaneh Sahebian 

 
Abstract The application of conductive particles with segregated distribution in the polymeric matrices is one of the 

most effective ways to reduce percolation threshold, increase conductivity, and improve EMI shielding properties. In this 

study, mechanical mixing and hot compression molding were used to fabricate polyethylene/carbon black composite with 

segregate and random distributions. Microscopic images showed that during the mechanical mixing process, the 

polymeric granules were well coated with carbon black. The electrical conductivity of segregated structure composite  

( 2 wt% carbon black) increased about 3000 times compared to the random structure(2%wt carbon black).  Using the 

vector network analyzer, it was revealed that by increasing the black carbon content from 2 to 5 wt%, the maximum EMI 

shielding effectiveness of the composite increased from 6 dB to 16 dB, respectively. 

 

Keywords Conductive polymer composite, conductive property, segregated structure, carbon black, Electromagnetic 

Interference Shielding Properties. 
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 مقدمه
 فراوان هایکاربرد دلیل به رسانا پلیمری های تمینهکامپ تیت

 الکارومغناطیس، اسادادا به عن ان محافظ در برابر ام اج مانند
 حسگرهای ساکن، الکاریسیاه ضد هایپ شش ها،بازری

ز جه بسیاری ات پژوهشگران را به خ د  سنس رها و الکاروشیمی
در  مقاومت زنظیم، قابل الکاریکی رسانایی .[4-1]جلب کردا اند 

 م اد ات دساه این زا شدا باعث کم چگالی با همراا خ ردگی برابر
ات . [5]مخالف م رد اسادادا قرار گیرند  کاربردی هایدر ح تا

های با گسارش وسایل الکارونیکی و مخابرازی در دهه طرفی
اخیر، زداخل الکارومغناطیس به مشکلی جدی زبدیل شدا است 

ز اند منجر به اخالال در عملکرد قطعات الکارونیکی ش د. که می
ضمن اینکه قرار گرفان در معرض این ام اج در بلند مدت 

ش د. به همین میها محس ب زهدیدی جدی برای سلامت انسان
دلیل طراحی و ز سعه م اد محافظ الکارومغناطیس ضروری به 

ز ان رسد. روند رو به رشد مطالعات در این ح تا را مینظر می
 های تمینهکامپ تیت ح تا در شدا مناشر با مقایسه زعداد مقالات

 زا 2016های در باتا تمانی سالمغناطیس محافظ الکارو پلیمری
 ح تا این در مقاله 250حدود  2020 سال درکرد. مشاهدا  2020
 عن ان به را هاکامپ تیتدساه ات  این اهمیت که است شدا مناشر
 . [6] دهدمی نشان الکارومغناطیس محافظ

. بسیار ضعیدی دارندرسانایی الکاریکی  پلیمرها معم لا  
کنندا رسانا به میزان مشخصی به تمینه پلیمری هنگامی که زق یت

کامپ تیت تمینه پلیمری رسانایی الکاریکی ایجاد  در، ش دافزودا 
، میزان محافظت ساخاار ش د. با افزایش رسانایی الکاریکیمی

 در. [1] یابدکامپ تیت در برابر ام اج الکارومغناطیس افزایش می
 Conductive Polymer) (CPCرسانا ) تمینه هایکامپ تیت

Composites) کنندا ز ان به عن ان زق یتفاتهای مخالدی را می
 ذازی رسانایی الکاریکی دلیل به فلزی هایکنندازق یت. به کار برد

های رسانا ات زرکیبات بسیار جذاب در ساخت کامپ تیت بالا
مرب ط به  مشکلات و قابل ز جه چگالی اما ؛ش ندبرشمردا می

 هاآن ات اسادادا شدا با م اد فلزیهای زق یتکامپ تیت وریآفر
 زرینرایج جمله ات کربنیپایه  م اد .[7] کندمی محدود را

 پلیمریتمینه  هایکامپ تیت های م رد اسادادا درکنندازق یت
 و ابعادی سبتن با کربنی هاینان ل له در این میان. رسانا هساند

بسیار  عالی مکانیکی و الکاریکی خ اص و نیز بالا ویژا سطح
ب دا است. گرافن نیز ات دیگر آل زروپ های  محققان ز جه م رد
است که علاوا بر رسانایی الکاریکی، خ اص مکانیکی و  یکربن

و رسانایی  TPa 1. مدول یانگ دهدحرارزی پلیمر را افزایش می

S/cm 6000  1 و سطح ویژا−g2m 2630 م جب انجام 
های تمینه پلیمری کامپ تیتهای بسیاری پیرام ن پژوهش
قابل ز جه  نهیهز با این وج د،. شدا استگرافن با  شدازق یت

در ساخت نم نه را  گرافن و نان ل له کربنیاسادادا ات فرآوری، 
یکی دیگر ات م اد پایه  نم دا است.محدود های کامپ تیای رسانا 

کنندا در  به عن ان زق یتسیاا است که معم لا  کربنی، کربن
کنندا در ها و فات زق یتلاسایک، رنگ در پلاسایک

های رسانا کاربرد دارد. رسانایی ذازی مناسب، پایداری کامپ تیت
 ریکارب اایسکربن شدا زا  سبب کمشیمیایی مطل ب و هزینه 

 . [11-2,3,8]اشاه باشد د یمریپل نهیتم یهاتیدر کامپ ت تیادی
فات رستتتانا، معم لا     زصتتتادفیهای با ز تیع   کامپ تیت  در  

سای  سانا به پلیمر   قابل ز جهیمقدار  بای ش د زا   افزوداات فات ر
. یکی ات حاصتتل شتت د در ستتاخاار رستتانایی الکاریکی مطل ب

  CPC (Conductive Polymer Composites)های ساخت چالش
ساانه ند ذ ها سانای م رد نیات  فات )میزان ، کاهش آ  اناقال برای ر

که افزایش میزان فات رسانا منجر به   ؛ چرا[12]است  رسانا(  /عایق
کاهش خ اص مکانیکی و بروت مشکلازی در فراوری کامپ تیت   

کنندا  فات زق یت بیشتتارشتت د. ضتتمن اینکه با ز جه به هزینه می
نستتبت به تمینه پلیمری، با افزایش میزان فات رستتانا هزینه ز لید 

CPC نابراین ستتتاخت      افزایش می با هدف کاهش     CPCیابد. ب
جذابی برای محققین و فات رستتانا و با هزینه کم م ضتت    مقدار

 .[8,13,14] است صنعاگران
های مخالدی برای کاهش آساانه ند ذ محققین ات روش 
زرین و کنند. ایجاد ساخاار زجمعی یکی ات سادادادا میاسا

ای با ساخاار ه. در کامپ تیت[15] هاسترین روشم ثرز
در مرت  زنها، تمینه، فات رسانا به جای ز تیع زصادفی در زجمعی

ماراکم ی گیرد. در نایجه مسیرهای رساناذرات پلیمری قرار می
ش د و با افزایش زماس ذرات ایجاد میپلیمری  تیادی بین ذرات

علاوا براین، با ایجاد  یابد.با یکدیگر، آساانه ند ذ کاهش می رسانا
آید ساخاار زجمعی، زعداد تیادی قدس در ساخاار به وج د می

ها های ما الی داخل قدسکه ام اج الکارومغناطیس پس ات باتزاب
ایجاد در نایجه با  .ش ندمی انرژی خ د را ات دست دادا و میرا 

زنها رسانایی الکاریکی کامپ تیت به اتای ، نهزجمعیساخاار 
، بلکه میزان محافظت یافاهکنندا افزایش ر مشخصی ات زق یتمقدا

 .[1,2,15,17]کند پیدا میدر برابر ام اج الکارومغناطیس نیز بهب د 
به بررسی محافظت و همکارانش  (Cheng) چنگ 

زق یت رسانا پلیمری تمینه  کامپ تیتالکارومغناطیس و رسانایی 
اخاند. ناایج زحقیق آنها پردسیاا نان ل له کربنی و کربن شدا با 
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درصد  09/0آساانه ند ذ کم زجمعی، ایجاد ساخاار نشان داد که با 
. در مطالعه [8]قابل حص ل است  S/m 33/3 حجمی و رسانایی

و همکارانش، برای ساخت کامپ تیت  (Hong) دیگر هنگ
-فناوری لیزر تینارینگ ات پلی با، زجمعیز تیع رسانا با  پلیمری

کربن سیاا به عن ان فات رسانا اسادادا کردند  با زق یت شداآمید 
در ساخاار زجمعی را ایجاد درصد وتنی  87/0و حد آساانه 

-و همکاران، با اسادادا ات گرافن و پلی (Alam) آلام .[3]نم دند 

پروپیلن کامپ تیت پلیمری با ساخاارزجمعی را فراوری و به 
 افزودنن زحقیق با دست یافاند. در ای S/m  86/10بیشینه رسانایی

 dB 3/19درصد وتنی گرافن، میزان محافظت الکارومغناطیس  10
 .[11] حاصل شد

پلیمری رسانا تمینه هدف ات زحقیق حاضر ساخت کامپ تیت  
کنندا به منظ ر بهب د فات زق یت زجمعیبا اسادادا ات ز تیع 
الکارومغناطیس محافظت در برابر ام اج رسانایی الکاریکی و 

 ازیلن با چگالی بالاهای پلیبه این منظ ر کامپ تیتاست. 
(HDPE) (High Density Polyethylene) و کربن سیاا (CB) 
(Carbon Black) های وتنی مخالف با اسادادا ات در درصد

رسانایی پرس گرم ساخاه شد و میزان اخالاط مکانیکی و 
م رد  الکاریکی و میزان محافظت در برابر ام اج الکارومغناطیس

 بررسی قرار گرفت. 
 

 روش پژوهش
و کربن سیاا ( Jam Petrochemical Co)پ در پلیمر با چگالی بالا 

(Carbon Simorgh Co )کنندا به عن ان فات تمینه و زق یت
 5/7، 5، 2ری رسانا اناخاب شدند. در این پژوهش کامپ تیت پلیم

به منظ ر درصد وتنی کربن سیاا به پ در پلیمری اضافه شد.  10و 
به سیاا ،م اد اولیه کربنهای کامپ تیای پلی ازیلن/ز لید گران ل

مکانیکی قرار گرفاند. در مرحله زحت اخالاط دقیقه  10مدت 
در .  ات پرس گرم اسادادا شدساخت نان کامپ تیت نهایی برای 

دما و  شیبا افزا ،یزجمعز تیع با ساخاار  ییها تیکامپ ت دیز ل
کاهش  یمریمذاب پل اهیسک تیو مر،یذوب پل یبه دما دنیرس
شدا و منجر به  مریو باعث ند ذ ذرات رسانا به داخل پل افاهی

به  اتین نی. بنابراش دیم یزجمع عیساخاار با ز ت جادیعدم ا
پژوهش  نی. در اباشدیم مریذوب پل یاناخاب دما قبل ات دما

 یبرا C° 120دمای  ،با ساخاار زجمعی تیساخت کامپ ت یبرا
گیری شدا به های قالبپ در .دیاناخاب گرد تیکامپ ت یفرآور
زن قرار گرفت زا  16زحت بار  C° 120دقیقه در  3مدت 

کامپ تیت پلیمری با ز تیع زجمعی فات ثان یه حاصل ش د. 
های پلیمری با ز تیع زصادفی همچنین برای ساخت کامپ تیت

گراد زحت فشار نایدرجه سا 180ها در دمای فات ثان یه، نم نه
گرفاند. علت افزایش دما و فشار در نم نه زن قرار  30بار 

ات ند ذ کامل  نانیحص ل اطم یمطل ب برا طیشرا جادیازصادفی، 
راحل خلاصه م. باشدیم یمریپل یذرات رسانا به داخل ن اح

 است. آمدا (1) ساتی و ساخت کامپ تیت در شکلآمادا
 

 

 
 

 خلاصه مراحل ساخت کامپ تیت با ز تیع رندوم و زجمعی  1 شکل

  پلیمر

 :زجمعیز تیع 

 C° 120دمای 

 زن 16 بار

 ز تیع رندوم:

   C° 180دمای 

 زن 30 بار 

 سیااکربن

 

ها با اخالاط مکانیکی پ در

وتنی مشخص درصد  

ها زحت قالب گیری نم نه

 پرس گرم
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ها آمدا است. گذاری کامپ تیت، نح ا کد(1) در جدول 
و  r-CBکربن سیاا با کد  زصادفیکامپ تیت با ز تیع 

 گذاری شدا اند.نام s-CBبا کد  زجمعیهای با ز تیع کامپ تیت
 

 ازیلن زق یت شدا با کربن سیااهای کامپ تیت پلینم نه نامگذاری  1جدول 
 

 ز تیع فات ثان یه درصد وتنی کربن سیاا کد نم نه

r-CB2 2 زصادفی 

s-CB2 2 زجمعی 

r-CB5 5 زصادفی 

s-CB5 5 زجمعی 

s-CB7.5 5/7 زجمعی 

s-CB10 10 زجمعی 

 

 یابیمشخصه
م رف ل ژی پ در پلیمر و پ در کامپ تیای با اسادادا ات 

 Field) (FESEM) یدانینشر م یروبش یالکارون کروسک پیم

Emission Scanning Electron Microscope)  مدلTESCAN 

BRNO-LMU با ولااژkV  10  بررسی شد. برای مشاهدا سطح
قرار دقیقه در نیاروژن مایع  40شکست کامپ تیت، نم نه به مدت 

گیری رسانایی الکاریکی گرفاه و سپس شکساه شد. برای انداتا
مجهز به  روب چهارسدساگاا پرهای کامپ تیای، ات نم نه

اسادادا شد. مقاومت Keithley  ساخت شرکت الکارومار

( رسانایی 1گیری و با اسادادا ات رابطه )ها انداتاالکاریکی نم نه
  .[17]( محاسبه شد S/mالکاریکی بر حسب تیمنس بر مار )

σ =
l

Rwt
                                           (1)  

طه، مقادیر    ه زرزیب رستتتانایی،     ب t  و σ، R، w ،lدر این راب
ساند. برای     ضخامت نم نه ه مقاومت الکاریکی، عرض، ط ل و 

نداتا  ناطیس در     ا ظت در برابر ام اج الکارومغ حاف گیری میزان م
شبکه   گیگاهرزز( ات  8-12باند ایکس ) ساگاا زحلیلگر  برداری  د

(VNA) (Vector Network Analyzer)  استتادادا شتتد. مطابق با
برش تدا  2mm 10*86/22ها به ابعاد  نم نه 90WRاستتتااندارد  

، 21Sو  11S ،12Sهای پراکندگی   گیری پارامار شتتتد. بعد ات انداتا  
دادا ات         با استتتا ناطیس  ظت در برابر ام اج الکارومغ حاف میزان م

 .[13]محاسبه گردید  (7)زا  (2)روابط 
 

(2   ) 211R= S 

(3)     212T= S 

(4)    A= 1-R-T 
ز ان باتزاب، جذب و  کسر   بزیزربه   Tو R ،A یپارامارها 

شان م  سیعب ر م ج الکارومغناط سادادا    .دندهیات نم نه را ن با ا
(، RSEمیزان محافظت ات طریق مکانیزم باتزاب ) (5-7)ات روابط 

جذب )         کانیزم  با م ظت  حاف کل      ASEم ظت  حاف ( و میزان م
(TotalSE.نم نه محاسبه گردید ) 

SER = -10 Log (1-R)                                                  )5( 
SEA= -10 Log (T/1-R)                                             )6( 
SETotal = SER + SEA                                                             )7(

                                               

 بحثنتایج و 
آوردا  (2) اولیه در شکل HDPEهای زص یر م رف ل ژی گران ل

 500-200در باتا    های پلیمری شدا است. انداتا گران ل
ش د. ی مشاهدا میناهم ارها در سطح گران لمیکرون ب دا و 

روی سطح بر کنندا فات زق یت گیریبرای قرارها ناهم اری این

کی و بهب د اساحکام فصل شدگی مکانیها و ایجاد قدلگران ل
  مطل ب است. مشارک

 

 
 

 اولیه HDPEهای گران ل  FESEMزص یر  2 شکل

 
 و 2 کامپ تیت حاویات پ در  FESEMزص یر  (3) شکل 

 (3) شکلدهد. همانط ر که در نشان میرا  درصد کربن سیاا 5/7

انجام اخالاط ات  پسش د، مشاهدا می و ج الف هایقسمت
 رسیدامیکرون  150زا  80 حدودبه گران ل ها ابعاد مکانیکی، 

ز ان میزان می (3) شکل (ب و د)های . با مشاهدا قسمتاست
در پ در  دهی در دو درصد وتنی مخالف را مقایسه کرد.پ شش
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-ذرات کربن سیاا روی سطح پلیمر قرار گرفاه  CB-2کامپ تیت

دهی پلیمر کامل نشدا است. اما در پ در اند؛ ولی پ شش
مقدار قابل  ،با افزایش درصد وتنی کربن سیاا CB-7.5کامپ تیت 
قرار  ی پلیمریهاروی گران لبر ذرات کربن سیاا ز جهی ات 

ها در ن ید ایجاد شبکه رسانا در مرتهای گران لگرفاه اند که 
 دت قسم (3) شکل. همانط ر که در دهدساخاار زجمعی را می

کربن مقدار بیشاری ها نشان دادا شدا است، در بعضی ات قسمت
  اند.سیاا روی سطح پلیمر زجمع یافاه

 های کامپ تیاینم نهرسانایی الکاریکی ناایج ، (2) در جدول 

درصد وتنی  2افزودن  r-CB2نم نه  . درنشان دادا شدا است
اما  ؛ستایجاد کردا ا S/m 007/0کربن سیاا، رسانایی الکاریکی 

کربن سیاا، رسانایی  مقدار مشابهبا افزودن  s-CB2در نم نه 

رسیدا  S/m 20برابر افزایش یافاه و به  3000 حدودالکاریکی 
دهد که در رسانایی الکاریکی نشان می مقداراست. این افزایش 

با م فقیت ایجاد شدا است.  زجمعیز تیع ساخاار  s-CB2نم نه 
اند، های پلیمری قرار گرفاهذرات کربن سیاا که در مرت گران ل

 درونشبکه رسانا سبب ایجاد و را به وج د آوردا های رسانا مسیر
افزایش  شدا است. نایجه ایجاد ساخاار مذک ر کامپ تیتساخاار 

 است. همان ط ر که در جدول ماداچشمگیر رسانایی الکاریکی 
، با افزایش زجمعیهای با ز تیع مشخص است، در کامپ تیت (2)

روند افزایشی را نشان می درصد کربن سیاا، رسانایی الکاریکی 
درصد وتنی کربن سیاا،  10نم نه حاوی  ای که دردهد، به گ نه

 ، ذراتفات رسانامقدار  با افزایشرسیدا است.  S/m  78بهرسانایی 

زری ات فات و پ شش همگن شدال بیشاری به پلیمر ماص کربنی
. در نایجه شدا استایجاد  های پلیمریسطح گران ل بررسانا 

ساخاار  رسانایی الکاریکیو ها ضخامت لایه رسانا در مرت گران ل

 افزایش یافاه است.

 

 
 

s-CB7.5و )ج، د( پ در کامپ تیت  s-CB2)الف، ب( پ در کامپ تیت  FESEMزص یر   3 شکل

 ب الف

 ج د
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 یایکامپ ت یهانم نه یکیالکار ییرسانا  1جدول 
 

 (S/mالکاریکی)رسانایی  کد نم نه

r-CB2 007/0 

s-CB2 20 

r-CB5 011/0 

s-CB5 59 

s-CB7.5 72 

s-CB10 78 

  

میزان محافظت در برابر ام اج الکارومغناطیس  (4) در شکل 

نشان دادا شدا است. در قسمت  s-CB5و  s-CB2دو کامپ تیت 
های جذب و باتزاب در کامپ تیت الف سهم هریک ات مکانیزم

s-CB2  .سهم دهد که این نم دار نشان میآوردا شدا است

در  رای مقایسه،. باستمکانیزم جذب بیشار ات مکانیزم باتزاب 
هرزز میزان جذب و باتزاب ام اج گیگا 11فرکانس 

و بل است دسی 98/0 و 9/4الکارومغناطیس به زرزیب برابر با 

محافظت در این بیانگر این نکاه است که مکانیزم غالب 
در  کامپ تیت، مکانیزم جذب ام اج الکارومغناطیس است.

های رسانا با ز تیع زصادفی فات ثان یه، میزان محافظت کامپ تیت

باشد. اما در کامپ تیت می کمدر برابر ام اج الکارومغناطیس بسیار 
-ایجاد لایه رسانا در مرت گران ل دلیل، به ز تیع زجمعیرسانا با 

کند و ام اج رفاار می یمر مانند قدسهای پلیمری، هر ذرا پلی
ذرا انعکاس یافاه و داخل مادا  درونالکارومغناطیس چندین بار 
و ش ند و در نایجه میزان محافظت به ص رت گرما زضعیف می

-sبنابراین در نم نه  .[17] یابددر برابر ام اج افزایش میجذب 

CB2  میزان جذب منجر به افزایش  زجمعیز تیع ایجاد ساخاار با
ب، میزان محافظت  قسمت (4) در شکل کامپ تیت شدا است.

 (Total Shielding Effectiveness) (SE Total) کل م ثر

مقایسه شدا است.  زجمعیکامپ تیت در دو نم نه با ساخاار 
، منجر به افزایش میزان 5به  2افزایش درصد کربن سیاا ات 

بن سیاا، میزان . با افزایش درصد کرشدا استمحافظت م ثر 

ضخامت  رات کربن سیاا در سطح ذرات پلیمری،گیری ذقرار
نایجه  های ما الی و درو میزان باتزابپ شش کربن روی ذرات 

 ها افزایش یافاه است که سبب افزایشدرون قدسزضعیف ام اج 

 .شدا استمیزان محافظت در برابر ام اج الکارومغناطیس 
 

 
 )الف(

 
 )ب(

 

مقادیر محافظت کامپ تیت در برابر ام اج الکارومغناطیس: الف(   4 شکل

مقایسه میزان محافظت با مکانیزم های جذب و باتزاب و محافظت کل در 

-sهای و ب( مقایسه محافظت م ثر کل در کامپ تیت s-CB2کامپ تیت 

CB2  وs-CB5. 

 

در  سیمحافظت در برابر ام اج الکارومغناط زانیم (5) شکل 
 زانیم  تیکامپ ت نی. در ادهدیرا نشان م r-CB5 تیکامپ ت

 دایرس بلدسی 8/4به  عدد محافظت و حداکثر کممحافظت 
کربن سیاا در  زصادفیدر این کامپ تیت به علت ز تیع  است.

، رسانایی الکاریکی زجمعیتمینه پلیمری و عدم ایجاد ساخاار 
کاهش پیدا کردا است. در نایجه میزان محافظت  S/m 011/0 به 

کاهش  s-CB5در برابر ام اج الکارومغناطیس نسبت به نم نه 
میانگین میزان محافظت م ثر کل در  چشمگیری داشاه است.

-rباشد. اما در کامپ تیت بل میدسی s-CB5، 13.3کامپ تیت 
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CB5،  ردا بل کاهش پیدا کدسی 9/2میانگین محافظت م ثر کل به
 است.

 

 
 

-rکامپ تیت  در برابر ام اج الکارومغناطیس در مقادیر محافظت  5 لشک

CB5 

 
مکانیزم جذب و  بابه منظ ر مقایسه بهار میزان محافظت  

در  مقدار جذب و باتزاب، r-CB5و  s-CB5باتزاب در دو نم نه 
مشخص شدا است.  (6)محافظت در نم دار شکل  بیشینه

که دهد می نشان r-CB5در نم نه ناچیزرسانایی الکاریکی 
سیرهای رسانا در ساخاار زشکیل نشدا است. به همین دلیل م

کاهش پیدا کردا است.  5CB-sنسبت به نم نه  RSEو  ASEمیزان 
به  ،ساخاار زصادفی نم نه با در علیرغم کاهش میزان محافظت،
کاهش پیدا کردا نیزباتزاب  مقدارعلت افت رسانایی الکاریکی 

با ایجاد ساخاار زجمعی، مقدار جذب  s-CB5اما در نم نه  است.
  داشاه است. قابل ز جهیام اج الکارومغناطیس افزایش 

 

 
 r-CB5و  s-CB5جذب و باتزاب در نم نه  میزان. مقایسه 6شکل

نایجتته میزان محتتافظتتت در برابر ام اج   (7)در شتتتکتتل  
ات  نشتتان دادا شتتدا استتت.   s-CB10الکارومغناطیس در نم نه 

شکل     سه با  شخص می  (ب-4)مقای صد  ش د که  م با افزایش در
اه       ،10به   5کربن ات  یاف ظت در برابر ام اج افزایش  حاف میزان م

مقدار میانگین میانگین محافظت کل در  s-CB5استتت. در نم نه 
به   s-CB10بل ب د. این مقدار در نم نه    دستتتی 13برابر ام اج، 

با افزایش مقدار کربن ستتتیاا در     فزایش یافت.  بل ا دستتتی 14.8
مستتیرهای رستتانا و افزایش رستتانایی، میزان محافظت در برابر  

 ام اج نیز افزایش پیدا کردا است.

 

  
 

 کامپ تیت در برابر ام اج الکارومغناطیس در مقادیر محافظت  7 لشک
 s-CB10 

 

 r-CB5و  s-CB5های سطح شکست کامپ تیت (8) شکلدر  
 ، زعدادی ات ذرات پلیمری(الف-8) مقایسه شدا است. در شکل

هنگام اعمال نیروی فشاری در فرایند  .انددر زص یر مشخص شدا

پرس گرم، ذرات در جهت عرضی کشیدا شدا و زغییر شکل 
ی طی فرآیند ساخت نم نه کامپ تیاکه در با ز جه به ایناند. دادا

-ذرات پلیمری ازداق نمی، ذوب کامل زجمعیز تیع با ساخاار 

ضعیف ب دا و در هنگام شکست  ذراتافاد، ازصال مکانیکی بین 
سبب شکست و  به وج د آمدا ذراتها در مرت نم نه، زرک

ب( به -8 )شکل r-CB5. اما در کامپ تیت کامپ تیت شدا است

های پلیمر گیری کامپ تیت، گران لعلت دمای بالا در هنگام قالب
ایجاد شدا است. در  زصادفیکامپ تیت کاملا ذوب و ساخاار 

نایجه سطح شکست کامپ تیت صاف ب دا و شکست درون 

ای ایجاد شدا است.دانه
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  r-CB5 ب( کامپ تیت)و  s-CB 5کامپ تیت  )الف( ت سطح شکستاFESEM زص یر   8 لشک

 

 گیرینتیجه
در این پژوهش زاثیر ز تیع زجمعی و زصادفی کربن سیاا در 

بر خ اص رسانایی الکاریکی و محافظت  HDPE/CBکامپ تیت 
های کامپ تیای  نم نهالکارومغناطیس م رد بررسی قرار گرفت. 

ی و پرس گرم ساخاه شدند. با با اسادادا ات روش اخالاط مکانیک

ایجاد ساخاار زجمعی، رسانایی الکاریکی نسبت به ساخاار 
در نم نه ای افزایش یافاه است. زصادفی به ط ر قابل ملاحظه

در  S/m  007/0درصد کربن سیاا، رسانایی الکاریکی ات  2حاوی 
در ساخاار زجمعی رسیدا است. با  S/m 20ساخاار زصادفی، به 

صد کربن سیاا، رسانایی بهب د یافاه و با اضافه کردن افزایش در
رسیدا است.  S/m  78رسانایی به  درصد وتنی کربن سیاا، 10

نشان داد که با ایجاد الکارومغناطیس  جذب ام اجناایج آتم ن 
 زجمعی نسبت به ساخاار زصادفی، میزان محافظتز تیع ساخاار 

در کامپ تیت افزایش یافاه است. روند افزایش بیشینه  و جذب
با زغییر درصد وتنی کربن  dB 16به  dB 6 محافظت کامپ تیت ات

یکن اخت لایه پ ششی نشان دهندا ایجاد درصد،  5به  2سیاا ات 
های کامپ تیای در ساخاار ضخیم کربن سیاا در مرتهای گران لو 

بیشینه  ،10ن سیاا به با افزایش بیشار درصد وتنی کرباست. 

زصاویر سطح شکست ات رسد. می dB  18محافظت به
، مشخص کرد که در کامپ تیت r-CB5و  s-CB5های کامپ تیت
ای ب دا؛ اما در دانه، شکست به ص رت بینزصادفیبا ساخاار 

ها، به علت ازصال مکانیکی ضعیف بین دانه زجمعیز تیع ساخاار 
 ادا است.شکست ات مرت دانه ازداق افا

 
تقدیر و تشکر 

 

  عجارم
[1] 1. T. Gong, S.P. Peng, R.Y. Bao, W. Yang, B.H. Xie and M.B. Yang, "Low percolation threshold and balanced 

electrical and mechanical performances in polypropylene/carbon black composites with a continuous segregated 

structure", Composites Part B: Engineering, vol. 99, pp. 348-357, (2016). 

https://doi.org/10.1016/j.compositesb.2016.06.031 

[2] 2. R. Ou, S. Gupta, C. A. Parker and R. A. Gerhardt, "Fabrication and electrical conductivity of poly (methyl 

methacrylate)(PMMA)/carbon black (CB) composites: comparison between an ordered carbon black nanowire-like 

segregated structure and a randomly dispersed carbon black nanostructure", The Journal of Physical Chemistry B, 

vol. 110, no. 45, pp. 22365-22373, (2006). https://doi.org/10.1021/jp064498o 

[3] R. Hong, Z. Zhao, J. Leng, J. Wu and J. Zhang, "Two-step approach based on selective laser sintering for high 

 ب الف

https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S1359836816309283
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S1359836816309283
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S1359836816309283
https://doi.org/10.1016/j.compositesb.2016.06.031
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/jp064498o
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/jp064498o
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/jp064498o
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/jp064498o
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1359836819314921


 75 سمانه صاحبیان - محسن حداد سبزوار  - فاطمه نجارنیا - علی شجری
 

 

مهندسی ماال رژی و م ادنشریۀ  3140، دو، شمارۀ پنجسال سی و        

performance carbon black/polyamide 12 composite with 3D segregated conductive network", Composites Part B: 

Engineering, vol. 176, p. 107214, (2019). https://doi.org/10.1016/j.compositesb.2019.107214 

[4] T. Lan, P. Brigandi, X. Yu, M. Q. Tran, J. M. Cogen, T. J. Person and J. Huang, "Tunable morphology and resistivity 

of ternary polymer composites of carbon black/low density polyethylene/ethylene‐ vinyl acetate with carbon blacks 

having different surface properties", Journal of Applied Polymer Science, vol. 138, no. 34, p. 50845, (2021). 

https://doi.org/10.1002/app.50845 

[5] H. Cheng, X. Sun, B. Huang, L. Xiao, Q. Chen, C. Cao and Q. Qian, "Endowing Acceptable Mechanical Properties 

of Segregated Conductive Polymer Composites with Enhanced Filler-Matrix Interfacial Interactions by 

Incorporating High Specific Surface Area Nanosized Carbon Black", Nanomaterials, vol. 11, no. 8, p. 2074, (2021). 

https://doi.org/10.3390/nano11082074 

[6] M. Wang, X.H. Tang, J.H. Cai, H. Wu, J.B. Shen, and S.Y. Guo, "Construction, mechanism and prospective of 

conductive polymer composites with multiple interfaces for electromagnetic interference shielding: a review", 

Carbon, vol. 177, pp. 377-402, (2021). https://doi.org/10.1016/j.carbon.2021.02.047 

[7] H. Duan, Y. Xu, D.X. Yan, Y. Yang, G. Zhao, and Y. Liu, "Ultrahigh molecular weight polyethylene composites 

with segregated nickel conductive network for highly efficient electromagnetic interference shielding", Materials 

Letters, vol. 209, pp. 353-356, (2017). https://doi.org/10.1016/j.matlet.2017.08.053 

[8] C.H. Cui, H. Pang, D. X. Yan, L. C. Jia, J. Lei and Z. M. Li, "Percolation and resistivity-temperature behaviours of 

carbon nanotube-carbon black hybrid loaded ultrahigh molecular weight polyethylene composites with segregated 

structures", RSC advances, vol. 5, no. 75, pp. 61318-61323, (2015). https://doi.org/10.1039/C5RA08847J 

[9] H. Liu, S. Wu, C. You, N. Tian, Y. Li and N. Chopra, "Recent progress in morphological engineering of carbon 

materials for electromagnetic interference shielding", Carbon, vol. 172, pp. 569-596, (2021). 

https://doi.org/10.1016/j.carbon.2020.10.067 

[10] I. Burmistrov, N. Gorshkov, I. Ilinykh, D. Muratov, E. Kolesnikov, S. Anshin, I. Mazov, J.P. Issi and D. Kusnezov, 

"Improvement of carbon black based polymer composite electrical conductivity with additions of MWCNT", 

Composites Science and Technology, vol. 129, pp. 79-85, (2016).https://doi.org/10.1016/j.compscitech.2016.03.032 

[11] F. E. Alam, J. Yu, D. Shen, W. Dai, H. Li, X. Zeng, Y. Yao, N. Jiang and C. T. Lin, "Highly conductive 3D 

segregated graphene architecture in polypropylene composite with efficient EMI shielding", Polymers, vol. 9, no. 

12, p. 662, (2017). https://doi.org/10.3390/polym9120662 

[12] W. Zhai, Sh. Zhao, Y. Wang, G. Zheng , K. Dai, Ch. Liu and Ch. Shen, "Segregated conductive polymer composite 

with synergistically electrical and mechanical properties", Composites Part A: Applied Science and Manufacturing, 

vol. 105, pp. 68-77, (2018). https://doi.org/10.1016/j.compositesa.2017.11.008 

[13] Y.P. Zhang, Ch. G. Zhou, W. J. Sun, T. Wang , L. Ch. Jia,  D. X. Yan, Zh. M. Li, "Injection molding of segregated 

carbon nanotube/polypropylene composite with enhanced electromagnetic interference shielding and mechanical 

performance", Composites Science and Technology, vol. 197, p. 108253, (2020). 

https://doi.org/10.1016/j.compscitech.2020.108253 

[14] Y. Wang, Z. W. Fan, H. Zhang, J. Guo, D. X. Yan, Sh. Wang, K. Dai and Zh. M. Li, "3D-printing of segregated 

https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1359836819314921
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1359836819314921
https://onlinelibrary.wiley.com/doi/abs/10.1002/app.50845
https://onlinelibrary.wiley.com/doi/abs/10.1002/app.50845
https://onlinelibrary.wiley.com/doi/abs/10.1002/app.50845
https://www.mdpi.com/2079-4991/11/8/2074
https://www.mdpi.com/2079-4991/11/8/2074
https://www.mdpi.com/2079-4991/11/8/2074
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S000862232100227X
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S000862232100227X
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S000862232100227X
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0167577X17312521
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0167577X17312521
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0167577X17312521
https://pubs.rsc.org/en/content/articlelanding/2015/ra/c5ra08847j/unauth
https://pubs.rsc.org/en/content/articlelanding/2015/ra/c5ra08847j/unauth
https://pubs.rsc.org/en/content/articlelanding/2015/ra/c5ra08847j/unauth
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S000862232031037X
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S000862232031037X
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0266353816301233
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0266353816301233
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0266353816301233
https://www.mdpi.com/2073-4360/9/12/662
https://www.mdpi.com/2073-4360/9/12/662
https://www.mdpi.com/2073-4360/9/12/662
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1359835X17304074
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1359835X17304074
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1359835X17304074
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S026635381933461X
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S026635381933461X
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S026635381933461X
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0264127520307577


 ام اج الکارومغناطیس ازیلن بر رسانایی و محافظت در برابرسیاا در پلیزأثیر ز تیع کربن 76

 

 

 1403، دو، شمارۀ پنجسال سی و      مهندسی ماال رژی و م ادنشریۀ 

carbon nanotube/polylactic acid composite with enhanced electromagnetic interference shielding and mechanical 

performance", Materials & Design, vol. 197, p. 109222, (2021). https://doi.org/10.1016/j.matdes.2020.109222 

[15] Y. Bao, L. Xu, H. Pang. D. X. Yan, Ch. Chen, W. Q. Zhang, J. H. Tang and zh. M. Li, "Preparation and properties 

of carbon black/polymer composites with segregated and double-percolated network structures", Journal of 

Materials Science, vol. 48, no. 14, pp. 4892-4898, )2013(. https://doi.org/10.1007/s10853-013-7269-x 

[16] F. Sharif, M. Arjmand, A. A. Moud, U. Sundararaj and E. P. Roberts, "Segregated hybrid poly (methyl 

methacrylate)/graphene/magnetite nanocomposites for electromagnetic interference shielding”,  ACS applied 

materials & interfaces, vol. 9, no. 16, pp. 14171-14179, (2017). https://doi.org/10.1021/acsami.6b13986 

[17] S. Moazen, S. Sahebian, and M. Haddad-Sabzevar, "Low percolation behavior of HDPE/CNT nanocomposites for 

EMI shielding application: Random distribution to segregated structure," Synthetic Metals, vol. 281, p. 116900, 

(2021). https://doi.org/10.1016/j.synthmet.2021.116900 

 

 

 

https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0264127520307577
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0264127520307577
https://link.springer.com/article/10.1007/s10853-013-7269-x
https://link.springer.com/article/10.1007/s10853-013-7269-x
https://link.springer.com/article/10.1007/s10853-013-7269-x
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/acsami.6b13986
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/acsami.6b13986
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/acsami.6b13986
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S037967792100206X
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S037967792100206X
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S037967792100206X


Journal of Metallurgical and Materials Engineering, 35, 2. 2024.(77-94) 

 
 

 
Ferdowsi University 

of Mashhad 

 
 

Journal of Metallurgical and Materials 

Engineering 
 

https://jmme.um.ac.ir 

 
Iron&Steel  

Society of Iran 

 

 

Optimization of Fracture Toughness and Hardness by Taguchi Method in ZrB2-SiCnp-ZrC-

CNFs 
Research Article 

Gholamreza  Davoudi1, Mohammad Morad Sheikhi2, Zohre Balak3 , Shahrouz Yosefzadeh4  

DOI: 10.22067/jmme.2024.85569.1131 

   

1- Introduction  

ZrB2 has a combination of mechanical and physical 

properties, which has made it an attractive material for 

high-temperature applications and of interest to 

researchers in recent years. Such as good properties have 

been made it a potential and actual candidate in the 

aerospace industry (rocket or projectile propellant, etc.), 

abrasive applications, cutting tools and turbines, refractory 

crucibles, furnace elements, high-temperature spray 

nozzles, and additives in composite systems.  

In addition to the problem of its sinter ability, ZrB2, like 

other ceramic materials, is inherently brittle, which limits 

its application in the monolithic phase. 

Carbon with different sources and morphologies has 

been used as a sintering aid to improve the sinter ability or 

mechanical properties of monolithic ZrB2 or ZrB2-SiC 

composite. Carbon improves the sinter ability of ZrB2 or 

ZrB2-SiC by reacting with oxide impurities on the surfaces 

of primary powders such as ZrO2/B2O3 on ZrB2 and SiO2 

on SiC particle surfaces and minimizing or removing them. 

It is reported that chopped carbon fibers improve the 

fracture toughness of ZrB2-SiC composites by activating 

the mechanisms of fiber deboning, bridging, pull-out, and 

crack deviation. In addition to carbon, the addition of 

carbides also helps to improve densification with a similar 

mechanism.  

This research aims to optimize the chemical 

composition and sintering parameters to achieve a 

composite with desirable mechanical properties. For this 

purpose, the variables (ZrC, CNFs, T, and t) were defined 

in three levels. Due to the high number of samples required 

for optimization, Taguchi's experimental design was used 

using Minitab software. Also, ANOVA analysis was used 

to determine the importance of each variable. The novelty 

of this research is the investigation of chemical 

composition, the use of carbon fiber and SiC particles on 
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the nanoscale, on the sintering parameters simultaneously 

which according to the author's knowledge, has not been 

studied before 

 

2- Experimental procedure 

Firstly, the initial materials consisting of ZrB2 (2 μm, 

Northwest Institute for Non-Ferrous Metal Research, 

China, > 99), SiCnp (45 nm, Twig LeafLane, USA, > 99), 

CNFs (OD: 200-600nm, L < 50 μm, Twig LeafLane, USA, 

> 99) and ZrC (< 10 μm, Alfa-Aesar, > 99) were 

purchased. Four variables (ZrC, CNFs, temperature, and 

time sintering) in three levels (were defined for mechanical 

properties optimization. Hence, the DOE method was 

applied to reduce the required samples. According to the 

number of variables and their levels, the L9 array was 

determined by Taguchi: (Temperature) are 1725, 1800, and 

1875 ℃, B (Time) are 4, 7 and 11 min, C(CNFs) are 5, 10 

and 15 Vol% and D (ZrC) are 5, 10 and 15 Vol%. 

To obtain the homogenous mixture of powders, a planetary 

ball mill was used. The sintering process was conducted 

via SPS (SPS: 20T-10, China). Then, the samples were 

polished to remove the graphite and reach a smooth 

surface. Finally, to evaluate the microstructure and 

mechanical properties, the samples were cut by the wire-

cut method. X-ray diffraction (XRD, (Bruker Advance D8, 

and Germany)) was applied to phase identification. 

Scanning electron microscopy (Vega Tscan, Czech 

Republic) was employed for microstructural evaluation. 

The hardness of samples was evaluated by the Macro-

Vickers method with a diamond indenter (Zwick Roell, 

ZHV 10, Germany) under the 30 Kg load for 15 s on the 

polished sections as an average of 5 indentations. 

Indentation fracture toughness (KIC) was estimated from 
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the lengths of the diagonal indentation-induced cracks 

after Vickers hardness measurements. 

 3- Results and Discussion 

The values of open porosity, hardness, and fracture 

toughness of all samples are presented in Table 1. To 

investigate the effect of each variable (temperature, time, 

SiC, and CNFs) the data were entered in Minitab software 

and their signal-to-noise values were obtained. sample 8 

has the best mechanical properties and sample 1 has the 

lowest properties. Analysis of variance (ANOVA) was 

used to determine their importance and effectiveness. 

Table 1. Results of porosity, hardness, and fracture 

toughness  

samples Result 

Porosity 

 % 

Hardness 

(HV) 

Fracture Toughness 

(MPa.m1/2) 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

12.11±0.7 

9.60±0.6 

9.20±0.5 

5.80±0.4 

6.11±0.4 

3.22±0.3 

1.25±0.2 

0.11±0.08 

1.04±0.1 

190±10 

249±15 

231±14 

272±20 

275±22 

290±25 

297±27 

400±33 

320±28 

3.8±0.1 

5.0±0.2 

4.9±0.1 

5.4±0.2 

5.8±0.3 

5.7±0.2 

6.7±0.3 

7.3±0.4 

7.0±0.3 

 

In Figure 1, the X-ray diffraction pattern of the ZS-5 Vol% 

ZrC-20 Vol% CNFs composite sintered at 1800 ℃ and 7 

min (sample 5) is given. According to the identified 

phases, no new phases have been identified except for the 

phases related to raw materials. This means that despite the 

high temperature of the sintering process of this sample, 

the primary powders did not react chemically with each 

other and therefore a new phase was not synthesized. In 

addition to XRD, an elemental distribution map was used 

for phase identification. 

 

 

Figure. 1. XRD images of the composite 5. 

 

Figure 2 shows the FE-SEM image of the polished cross-

section of sample 5 along with its elemental distribution 

map, in which the identified elements include Zr, Si, C, and 

B. 

 

Figure. 2. Elemental map analysis of sample 5. 

It is clear that sample 8 with the chemical composition of 

ZS-15ZrC-10CNF sintered at 1875°C for 7 minutes has the 

lowest amount of porosity (almost zero (0.1%)): it means 

that Sample 8 is almost completely consolidated. In 

contrast, in sample 1, which contains 5Vol% ZrC and 10 

Vol% CNF and is sintered at 1725 °C for 4 minutes, the 

highest amount of porosity (12%) has been created. The 

presence of ZrC also reduces porosity, which may be 

related to the formation of a solid solution with ZrB2. The 

addition of CNF increases the porosity in the sample to 

some extent.  

 

Figure. 3. S/N curves of porosity against T, t, ZrC, Cnf 

 

The highest level of hardness was obtained in sample 8 

which is equal to 400 and the lowest level was obtained in 

sample 1 which is equal to 190 Vickers.  

 

 

Figure. 4. Optical microscopy of indent induced in Sample 8 

 

B C Si Zr 
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The improvement of fracture toughness with the presence 

of carbon nanofibers can be attributed to its effect on the 

activation of toughening mechanisms such as crack 

deflection and branching. The fracture toughness values of 

samples 2, 5, and 8 were 5, 5.28, and 7.3 MPm1/2, 

respectively (Table 1). Examining the crack propagation 

path in these samples (Figure 6) shows that in sample 8, 

more crack deflection mechanisms are activated and the 

crack goes a more tortuous path and thus consumes more 

energy in comparison with others.  

 

 

Figure. 6. FE-SEM images of the crack propagation of 

composites a) 2, b) 5, and c) 8 (Crack indentation) 

 4- Conclusion 

ZrB2 ceramics with different types and amounts of 

additives (both ZrC and CNFs) and processing conditions 

were sintered via SPS according to L9 array. Since with the 

increase in temperature and time of the process, the 

porosity decreased significantly and the reduction of 

porosity is the most effective factor on the final hardness 

and toughness of the samples, so the hardness and fracture 

toughness also increased, which is the main reason for the 

efficiency of the SPS process in controlling the grain size. 

The in-situ synthesized ZrC phase, which has a higher 

density than other phases, is attached to ZrB2 and ZrC 

particles. The presence of ZrC reduces the porosity, which 

is due to the formation of a solid solution with ZrB2. 

Adding the volume percentage of CNF has increased the 

hardness and fracture toughness to some extent. Sample 8 

has the highest Vickers hardness (400±33 kg/mm2) and 

fracture toughness (7.3±0.4 MPa.m1/2). In total, the 

synergism of CNF and ZrC up to 15 percent by volume 

had a positive and constructive effect in improving the 

physical, mechanical and microstructure properties. 
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 * CNFs-ZrC-SiCnp-2ZrBچقرمگی شکست و سختی به روش تاگوچی در  سازیبهینه 
 مقاله پژوهشی

 (4) هشهروز یوسف زاد             (3) کلزهره ب               (2) یمحمد مراد شیخ            (1) غلامرضا داودی

DOI: 10.22067/jmme.2024.85569.1131  

بر   جوشییی تفیررونیوب و نانوالیاف رربن در دماها و زمان های مختلف در این تحقیق، به بررسییی ا ر اودودن نانواراک راربید سیییلی،یییوب، راربیدز      چکیدهچکیده

،ت    شک سختی  چقرمگی  ست. با توجه به تعداد بالای نمونه های مورد نیاز    2ZrBسرامیک   و  شده ا سطح(   ) ،پرداخته  سه  سازی   به منظور چهار متغیر در  بهینه 

سختی      ،ت و  شک شد.    9Lبا آرایه  از طراحی آزمایش به روش تاگوچیچقرمگی  ستفاده  شده به روش       ا ساخته  ،ت رامپوزیت های  شک  تفسختی و چقرمگی 
2ZrB-با ترریب شیییمیایی  8نتایج نشییان داد ره نمونه  با جرقه پلاسییما، به روش های ماررو ویکرز و اندازه گیری طوت ترم مورد ارزیابی قرار گروتند. جوشییی

25Vol%SiC-15ZrC-10CNF 400±33) ویکرز ماررو دقیقه دارای بیشییترین میدان سییختی 7جه سییانتی گراد به مدک در 1875شییده در دمای  جوشییی تف 

،ت )    (ربعریلوگرب بر میلی متر م شک سکات. جذر متر  3/7±/4و چقرمگی  ست. هم مگاپا شان داد ره دما و زمان مو رترین   ( ANOVA)چنین تحلیل واریانس  ( ا ن
 درصد( ه،تند. 9/15و  3/74درصد( و سختی )به ترتیب با سهم  5/10و  درصد 84متغیرها بر چقرمگی شک،ت )به ترتیب با سهم 

 

 .، روش تاگوچی، دی بوراید زیررونیوببا جرقه پلاسما جوشی تفچقرمگی شک،ت، سختی،   های کلیدی واژه

 

 

Optimization of Fracture Toughness and Hardness by Taguchi Method in ZrB2-SiCnp-ZrC-CNFs 

 
Gholamreza  Davoudi         Mohammad Morad Sheikhi       Zohre Balak        Shahrouz Yosefzadeh 

 

Abstract In this research, the effect of adding silicon carbide nanoparticles, zirconium carbide, and carbon nanofibers 

at different sintering temperatures and times on fracture toughness and hardness of ZrB2 ceramics has been investigated. 

Due to the high number of required samples (four variables in three levels) to optimize the fracture toughness and 

hardness, the design of the experiment (DOE) by the Taguchi method was used. The hardness and fracture toughness of 

the composites fabricated by spark plasma sintering (SPS) were evaluated by macro-Vickers and crack length 

measurement methods respectively. The results showed that sample 8 with the chemical composition of ZrB2-25Vol%SiC-

15ZrC-10CNF sintered at 1875°C for 7 minutes has the maximum amount of HV hardness (400±33) and fracture 

toughness (7.3±0.4) Mpa.m1/2. Also, analysis of variance (ANOVA) indicated that temperature and time are the most 

effective variables on fracture toughness (with contributions of 84% and 10.5% respectively) and hardness (with 

contributions of 74.3% and 15.9% respectively).  

 

Key words  Fracture toughness, hardness, SPS, Taguchi, ZrB2.
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 مقدمه
و ویدیکی  دارای ترریبی از خواص مکانیکی دی بوراید زیررونیوب

ای جذاب و مورد است ره آن را برای راربردهای دما بالا به ماده
های اخیر تبدیل نموده است. این سرامیک توجه محققین طی سات

-WM(، هدایت حرارتی بالا )3245 ℃دارای نقطه اوب بالا )

1K-1 9/57ضریب و ایده آت (، مقاومت به شوم حرارتی خوب ،
℃انب،اط حرارتی پایین )

−1 10-6  x9/5 حفظ استحکاب در ،)

خواصی چون  .[1] باشددماهای بالا و پایداری شیمیایی می
و پایداری شیمیایی خوب در برابر اسیدها، هدایت حرارتی 

الکتریکی بالا و سختی بالا سبب شده اند ره به عنوان یک 

راندیدای بالقوه و بالفعل در صنایع هواوضا )اتاقک احتراق 
ی موشک یا پرتابه و ... ( و راربردهای سایشی،  هموشک، پیشران

نازت های اسپری های  ابدار برش و توربین ها، بوته های اوب ،
دما بالا و اودودنی در سی،تم های رامپوزیتی جهت بهبود خواص 

 .[5-1] مکانیکی و حرارتی مطرح شود

واز خالص  جوشی تفطالعاک نشان می دهد ره طی ورآیند م 

وجود  دون اعمات وشار، امکان رسیدن به چگالی راملدی بوراید ب

ندارد ره ناشی از پیوندهای رووالان،ی قوی و ضریب نفوا در 

خود پایین و به علاوه ساختار رری،تالی هگداگونات آن می باشد 

رشد دانه  )شش ضلعی( چراره در ساختارهای هگداگونات

در  .[6,7] بوده و سبب حبس شدن تخلخل می شود ناهم،انگرد

ها، مطالعاتی پیرامون چگالش وضای این سرامیک-راربردهای هوا

انجاب شده، چرا ره راهش چگالش سبب راهش خواص  آن ها

سرامیک چگالش ها، شود. بدون استفاده از اودودنیمی آن ها

2ZrB  با اعمات وشارهای و  2000℃بالای دمای وقط درMPa 

اعمات وشارهای ( با 1790℃-1840℃یا دماهای رمتر ) 30-20

سبب بهبود  SiCبا وجود این ره اودودن پذیر است. بالاتر امکان

 تفهای ولی هنوز هم دما شودمی SiC-2ZrBچگالش رامپوزیت 

 جوشی تفعلاوه بر مشکل  .]7[نیاز است 1850℃بالای  جوشی

چون سایر مواد سرامیکی، به طور ااتی شکننده  هم 2ZrBپذیری، 

 د می نماید.ه طور خالص محدوره راربرد آن را ب است

مختلف به  )شکل های( هایرربن با منابع و موروولوژی 
تک  2ZrBبرای بهبود خواص مکانیکی  جوشی تفعنوان رمک 

رربن  مورد استفاده قرار گروته است. در واقع SiC-2ZrBجدء یا 
های ار،یدی روی سطوح پودرهای اولیه و با وارنش با ناخالصی

روی  3O2B/2ZrOون چ هم آن هایا حذف  به حداقل رساندن
 سبب بهبود ورآیند چگالش SiCسطوح  روی 2SiOو  2ZrBاراک 

شود. گدارش شده ره الیاف رربن، از پذیری می جوشی تفیا 

های گ،یختگی )عدب اتصات( الیاف طریق وعات نمودن مکانیدب
(fiber debondingپل ،) زنی، بیرون زدن و انحراف ترم سبب

. شوندمی SiC-2ZrBهای قرمگی شک،ت رامپوزیتبهبود چ

 بهبود بهمکانیدمی مشابه علاوه بر رربن، اودودن راربیدها نید با 
 .[8] نمایدچگالش رمک می

طی مطالعاک انجاب شده، مشخص شده ره نوع روش نید،  

به عنوان  ری مؤ ر بر چگالش و خواص مکانیکی می باشد.پارامت
رشد  B4Cامیک غیر ار،یدی سریع روی سر جوشی تفمثات 

 جوشی تفدانه رمتر و چگالی ن،بی بالاتری را در مقای،ه با 

( ره SPSبا جرقه پلاسما ) جوشی تف، لذاآه،ته نشان می دهد. 
را دارد، به عنوان روشی  min/℃ 1000قابلیت گرب رردن نمونه تا 

 UHTC(Ultrahigh Temperature جذاب برای رسیدن به 

ceramics) [9,10] طرح می باشدگات مهای چ. 

تارنون مطالعاک ب،یاری پیرامون نوع اودودنی ها و مقدار آن  
پذیری و  جوشی تفو متغیرهای آن بر  جوشی تفها، ورآیند 

انجاب شده است. با توجه نقش  2ZrBخواص مکانیکی سرامیک 
پذیری و  جوشی تفو الیاف رربن در بهبود  SiCمؤ ر و سازنده 

بر استحکاب  ZrCه علاوه ا ر مثبت آن ها و چقرمگی شک،ت، ب

خمشی، هر سه بعنوان اودودنی در این تحقیق مورد مطالعه گروت. 
ی هاسرامیک  جوشی تفدر  SPSبا توجه به رارآمدی ورآیند  نید

امترهای دما و و پار شد انتخاباین روش ، )sUHTC(دما بالا 

  بعنوان متغیر درنظر گروته شدند.نید  جوشی تفزمان 
هدف این تحقیق بهینه سازی ترریب شیمیایی و پارامترهای  

تف جوشی برای دستیابی به رامپوزیت با خواص مکانیکی 

راربید  ؛شامل متغیرچهار مطلوب است. برای این منظور 
 زیررونیوب، نانو الیاف رربن، دمای نگهداری و زمان ماندگاری

(ZrC ،CNFs ،T  وt در سه سطح )(1)دوت مطابق ج 3و  2و 1 

تعریف شدند. با توجه به تعداد بالای نمونه های مورد نیاز برای 
 بهینه سازی، از طرح آزمایشی تاگوچی با استفاده از نرب اودار

Minitab چنین  برای راهش نمونه های مورد نیاز استفاده شد. هم

استفاده  ANOVAبرای تعیین اهمیت هر یک از متغیرها از تحلیل 
بررسی ترریباک شیمیایی  ،این تحقیق شاخص و نکته جدید شد.

و پارامترهای تف جوشی همدمان با استفاده از الیاف رربن و 



 83 هشهروز یوسف زاد -  کلزهره ب -  یمحمد مراد شیخ - غلامرضا داودی

 

 

مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  3140، دو، شمارۀ پنجسات سی و        

در مقیاس نانو است ره با توجه به دانش نگارنده  SiCاراک 
 تارنون مطالعه نشده است.

 
 فعالیت های تجربی

میکرومتر، موس،ه شمات ZrB2  )2در مرحله اوت، مواد اولیه شامل

 SiCnp  (45(، 99 <تحقیقاک ولداک غیر آهنی، چین،  غرب برای

-OD: 200) ، (99<، ایالاک متحده، Twig LeafLaneنانومتر، 

600nm)) CNFs ،L < 50  ،میکرومترTwig LeafLane ایالاک ،

( Alfa-Aesar ،> 99میکرومتر،  3) ZrCو  )(99 <متحده آمریکا، 

، ZrCمتغیر )خریداری شد. از آنجایی ره در این تحقیق چهار 

CNFs دما و زمان تف جوشی( در سه سطح برای بهینه سازی ،

نمونه نیاز  34 ،برای ساخت)خواص مکانیکی تعریف شده است، 

طراحی  ، از این رو از روش(است ره عملا غیر ممکن است

برای بهینه سازی  DOE (Design of Experiment) آزمایشاک

تعداد متغیرها و سطوح خواص مکانیکی استفاده شد. با توجه به 

را ببینید(  1توسط تاگوچی تعیین شد )جدوت  L9، آرایه آن ها

و معروی شده م،تقل ، چهار متغیر Dو  A، B ،Cدر این جدوت، 

 Aبه شرح زیر است؛ برای  ه،تند ره سطوح هر متغیر 3و  2،  1

دقیقه،  11و  7، 4)زمان(  B، ℃ 1875و  1800، 1725)دما( 

C(CNFs)  ،10  و یدرصد حجم 20و  15و D (ZrC)  ،5 10و 

 ه،تند. حجمی درصد 15و 
 

 متعامد تاگوچی L9طراحی آرایه   1جدوت 
 

 A B C D نمونه ها

1 1 1 1 1 

2 1 2 2 2 

3 1 3 3 3 

4 2 1 2 3 

5 2 2 3 1 

6 2 3 1 2 

7 3 1 3 2 

8 3 2 1 3 

9 3 3 2 1 

 

 9Lبر اساس  قبل از ورآیند پخت، ترریب شیمیایی هر نمونه 

شد. برای بدست آوردن مخلوط همگن پودرها از آسیاب  توزین

گلوله ای سیاره ای استفاده شد. جدئیاک در تحقیق قبلی ما ارائه 

 ،SPS (SPS: 20T-10. ورآیند پخت از طریق [11]شده است 

چین( انجاب شد. سپس نمونه ها صیقل داده شدند تا گراویت 

به سطحی صاف برسد.  2000ده حذف شود و از طریق راغذ سنبا

برای ارزیابی ریدساختار و خواص مکانیکی، نمونه ها  ،در نهایت

، XRDداده شدند. پراش اشعه ایکس ) برش وایرراکبه روش 

(Bruker Advance D8 ، برای شناسایی واز ))تفاده شد. اسآلمان

، جمهوری چک Vega Tescanمیکروسکوپ الکترونی روبشی )

چین( برای ارزیابی ریدساختاری استفاده ، KYKY EM8000و 

الماسی  ورو روندهشد. سختی نمونه ها به روش ماررو ویکرز با 

(Zwick Roell, ZHV 10, Germany تحت بار )ریلوگرمی  30

 5 انیه بر روی مقاطع صیقلی به طور میانگین  15به مدک 

 ا ر ایندنت هاارزیابی شد. چقرمگی شک،ت  )ایندنت( وروروتگی

(KICاز طوت ترم )گی پس از های مورب ناشی از وروروت

 گیری سختی ویکرز برآورد شد.اندازه

 

 نتایج و بحث
نمونه  تمامی مقادیر تخلخل های باز، سختی و چقرمگی شک،ت

به منظور بررسی ا ر هر یک از  ارایه شده است. (2)در جدوت  ها

 آن ها رو الیاف رربن( ب راربید زیررونیوبمتغیرها )دما، زمان، 

 Minitab(، داده ها درنرب اودار 2آمده درجدوت )مقادیر به دست 

به دست آمد. مقادیر  آن هاوارد شده و مقادیر سیگنات به نوید 

تمامی نمونه تخلخل، سختی و چقرمگی شک،ت وید سیگنات به ن

با بررسی مقادیر ارایه شده در  ارایه شده است. (3)ها درجدوت 

 9در میان تمامی  هده می شود ره، مشا(3)و  (2)جداوت 

دارای بهترین خواص مکانیکی  8 نمونه رامپوزیت ساخته شده، 

 و در مقابل نمونه یک دارای رمترین خواص مکانیکی می باشند.

با استفاده از مقادیر متغیرها  هر یک از روند تأ یربرای بررسی 

، نمودار هریک به (3)سیگنات به نوید به دست آمده در جدوت 

چنین برای مشخص نمودن  صورک مجدا رسم شده است. هم

( ANOVAاز آنالید واریانس ) ،آن ها و ا رگذاری میدان اهمیت

 استفاده شد.
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 1403، دوشمارۀ  ،پنجسات سی و      مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

 نتایج تخلخل، سختی و چقرمگی شک،ت همه نمونه ها  2جدوت 
 

 سختی

 )ویکرز(

 چقرمگی

 (جذر متر.مگاپاسکات)
 تخلخل باز

٪ 
 ها نمونه

190 ± 10 8±0/1/3 11±0/70/12 1 

249 ± 15 0±0/2/5 60±0/60/9 2 

231 ± 14 9±0/1/4 20±0/50/9 3 

272 ± 20 4±0/2/5 80±0/40/5 4 

275 ± 22 8±0/3/5 11±0/40/6 5 

290 ± 25 7±0/2/5 22±0/30/3 6 

297 ± 27 7±0/3/6 25±0/20/1 7 

400 ± 33 3±0/4/7 11±0/08/0 8 

320 ± 28 0±0/3/7 04±0/10/1 9 
 

 نتایج )تخلخل، سختی و چقرمگی شک،ت( برای همه S/Nن،بت   3جدوت 
 

 سختی

 )ویکرز(

 چقرمگی

 (جذر متر.مگاپاسکات)
 تخلخل باز

٪ 
 نمونه ها

5751/45 5957/11 6629/21 1 

9240/47 9794/13 6454/19 2 

2722/47 8039/13 2758/19 3 

6914/48 6479/14 2686/15 4 

7867/48 2686/15 7208/15 5 

2480/49 1175/15 1571/10 6 

4551/49 5215/16 9382/1 7 

0412/52 2665/17 1721/19 8 

1030/50 9020/16 3407/0 9 

 

 شناسایی فاز
2ZrB-رامپوزیت  )xrd( ، الگوی پراش اشعه ایکس(1)در شکل 

25 Vol% SiC-5 Vol% ZrC-20CNFs  1800 ℃ره در دمای 
( آورده شده است. 5دقیقه پخته شده است )نمونه  7و زمان 

و رربن است. با  ZrB2 ،SiC ،ZrCشناسایی شده شامل  وازهای
وازهای  به غیر ازتوجه به وازهای شناسایی شده به نظر می رسد 

مربوط به مواد اولیه، واز جدیدی شناسایی نشده است. این بدان 
معنی است ره با وجود دمای بالای ورآیند تف جوشی این نمونه 

با یکدیگر وارنش  درجه سانتیگراد(، پودرهای اولیه 1800)
شیمیایی نداده و در نتیجه واز جدیدی سنتد نشد. برای بررسی 
دقیق تر، تماب وارنش های شیمیایی ممکن بین پودرهای اولیه از 

مورد بررسی  HSCنقطه نظر ترمودینامیکی با استفاده از نرب اودار 
ارائه شده است.  (4)قرار گروت. نتایج این بررسی ها در جدوت 

می شود ره تنها وازهای جدیدی ره می توانند در طی مشاهده 
، 2ZrB( تشکیل شوند، شامل 3)-(1وارنش های ترمودینامیکی )

ZrC  وSiC  ه،تند. به عبارک دیگر، بخشی از پیک های شناسایی
 2ZrB ،ZrC( مربوط به دانه های 1)شکل  XRDشده در الگوی 

ارنش های از طریق و و است ره به تازگی سنتد شده اند SiCو 
ناخالصی های ار،یدی ره سطح با  )رربن گرمایی( رربوترمات

ایجاد شده  (3O2B ،2SiO ،2ZrOرا می پوشانند ) آن هااراک اولیه 
، [3]، نانو رربن سیاه [4]. رربن در انواع مختلف مانند گراویت اند

تواند با می [12]و ویبر رربن  [9]، گراون [8]نانولوله رربنی 
ار،ید وارنش نشان دهد اگر دما به اندازه راوی بالا های ناخالصی

با مووقیت سرامیک  [13]باشد. به عنوان مثات، ژو و همکاران. 
2ZrB 20مقادیر تقویت شده با SiC vol%  5و vol رربن سیاه را %

نمونه ند به نحوی ره ساخت 1900 ℃با روش پرس داغ در دمای 
ه رربن با ناخالصی ها به ترارم رامل رسید. در حالی رمورد نظر 

 با قابلیت تف ZrCو  ZrB2وارنش می دهد، اراک ب،یار رید 

جوشی بالا روی سطح پودرهای اولیه ایجاد می شوند. از آنجایی 
العاده رید جدید به دلیل به حداقل رساندن ره، این اراک ووق

انرژی آزاد سطح، نیروی محرره بالاتری برای چگالش دارند، در 
 شوند.جوشی می اودایش قابلیت تفنتیجه باعث 

، نقشه توزیع عنصری برای XRDعلاوه بر تجدیه و تحلیل  
از مقطع  FE-SEMتصویر  (2)شناسایی واز استفاده شد. شکل 

را به همراه نقشه توزیع عنصری آن نشان می  5صیقلی نمونه 
 Zr ،Si ،Cدهد. مشاهده می شود ره عناصر شناسایی شده شامل 

ا توجه به نحوه توزیع عناصر و مطالعاک قبلی انجاب ه،تند. ب Bو 
می توان نتیجه گروت ره ریدساختار  [14] شده در این زمینه

 با رنگ سیاه SiCبا رنگ تقریبا خار،تری و  ZrB2و  ZrCحاوی 

. برای شناسایی نانوالیاف رربنی، سطح شک،ت نمونه است
می  را نشان 5تصویر سطح شک،ت نمونه  (3)بررسی شد. شکل 

مربوط به  343و  342دهد. با توجه به تحلیل نقطه ای، نقاط 
 نانوالیاف رربن است

 

 
 

 5از رامپوزیت  XRDتصویر   1شکل 
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مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  3140، دو، شمارۀ پنجسات سی و        

 آن ها ∆1800Gوارنش های شیمیایی بین پودرهای اولیه و ناخالصی های ار،ید همراه با   4جدوت 
 

Reaction ∆G1800 ◦C 

5Cnf +B2O3(l)+ZrO2 =ZrB2 +5CO(g)     (1) -53.78 

3Cnf +ZrO2 =2CO (g)+ZrC                       (2) -10.4 

3Cnf +SiO2=SiC+2CO (g)                          (3) -21.6 

ZrB2+SiC=ZrC+B4C                                    (4) 108.19 

 

 
 

 5آنالید نقطه ای )سطح( نمونه   2شکل 
 

    
 5نقطه ای )سطح شک،ت( نمونه  آنالید  3شکل 

B C Si Zr 
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 1403، دو، شمارۀ پنجسات سی و      مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

 تخلخل و سختی

میدان  به عنوان معیاری برای ارزیابیدرصد تخلخل های باز 
چگالش رامپوزیت های ساخته شده، اندازه گیری و در جدوت 

ترریب شیمیایی  با 8نمونه  واضح است رهه شده است. ئارا (2)
CNF10-ZrC15-Vol%SiC25-2ZrB در  شده جوشی تف
دارای رمترین میدان تخلخل  دقیقه 7زمان ، 1875 ℃ دمای

تقریبا به  8به این معنی ره نمونه (( می باشد: %1/0)تقریبا صفر )
ره شده است. در مقابل در نمونه یک  جوشی تفطور رامل 

و  1725 ℃ی در دماو  می باشد 10CNFو 5Vol%ZrCحاوی 
( %12شده، بیش ترین میدان تخلخل ) جوشی تفدقیقه  4زمان 

با توجه به اینکه هر چهار متغیر درصد  جاد شده است.ای
راربیدزیررونیوب، نانوالیاف رربن، دما و زمان در این دو نمونه 

دن تأ یر هریک از ر مشخص نمومتفاوک می باشد، به منظو
نمونه با استفاده از نرب  9هر  S/Nرها بر میدان تخلخل، میدان متغی

تخلخل برح،ب  S/N و در ادامه نمودارهای MINITABاودار 
واضح است  (.4ها به طور جداگانه رسم شد )شکل  هر یک از آن

تخلخل ها می شود. سبب راهش به طور پیوسته ره اودایش دما 
 راهش تخلخل ها شده ولیدقیقه  7نید تا  جوشی تفزمان 

نید سبب  ZrCحضور  یر مح،وسی ندارد. اودایش بیش تر آن تأ
آن تشکیل محلوت جامد  دلیل راهش میدان تخلخل می شود ره

اودودن نانوالیاف رربن تا حدودی سبب اودایش . است ZrB2با 
شدن یا رلوخه ای آگلومره آن دلیل ره  ر نمونه می شودتخلخل د

تأ یر الیاف رربن  [15]نصیری و همکارانش نانوالیاف رربن باشد. 
2ZrB-خرد شده را بر ترارم و خواص مکانیکی نانورامپوزیت 

SiC-Cf 2100 ℃ تهیه شده با روش پخت بدون وشار در دماهای 
به  SiCو  ZrB2از پودرهای  آن هابررسی رردند.  2150 ℃ و

و  5/1نانومتر و الیاف رربن با قطر  40میکرومتر و  10ترتیب در 
میکرومتر استفاده رردند و همین نتیجه را گدارش  150طوت 

ره قبلا  مان طوره رردند )اودایش تخلخل با صعود ویبر رربن(.
( با ناخالصی های 3( تا )1از طریق وارنش های ) Cnfارر شد، 

جدید  ZrCو  2ZrB ،SiC(، و 4ار،ید وارنش می دهد )جدوت 
در طی ورآیندهای تف  COرا همراه با محصولاک گازی مانند 

جوشی ایجاد می رند. اوت، آزادسازی محصولاک گازی با اودایش 
یابد و منجر به اودایش تخلخل می مقدار الیاف رربن اودایش

شود. دوب، تفاوک در ضریب انب،اط حرارتی بین الیاف رربن، می
SiC  2وZrB  زمینهمنجر به القای تنش رششی و وشاری در واز 

در نتیجه منجر به ایجاد تخلخل در سطح  و شود انویه میواز و 
 چنین با اودایش مقدار الیاف رربن، تجمع مشترم می شود. هم

اودایش می یابد ره متعاقبا  از پخت پذیری رامل رامپوزیت  آن ها
 به منظور تعیین جلوگیری می رند و باعث ایجاد تخلخل می شود.

از آنالید  درصد تخلخل،از متغیرها بر اهمیت هر یک  میدان
واریانس استفاده شد. نتایج آنالید واریانس درصد تخلخل ها 

هده می شود ره دما، نانو مشا آورده شده است. (5)درجدوت 
 4/6، %9، 3/78الیاف رربن، راربیدزیررونیوب و زمان به ترتیب با 

بیش ترین تا رمترین میدان تأ یر را بر میدان تخلخل دارا  3/6و 
تور بر میدان تخلخل مشخص است ره دما مو رترین وار می باشند.

یار نمونه می باشد و سایر وارتورها در این تحقیق از تأ یر ب،
 رمتری برخوردار می باشند.

 

 
 

 T, t, ZrC, Cnfتخلخل باز در برابر  S/Nمنحنی های   4شکل 
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مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  3140، دو، شمارۀ پنجسات سی و     

برای اندازه گیری سختی با روش ماررو ویکرز، روی سطح  
، ا ر ایندنت (5)ایندنت ایجاد شد. شکل  5ش شده هر نمونه پولی

اعداد سختی به دست را نشان می دهد.  8ایجاد شده در نمونه 
دارش گ (4)وت شده در جد تفجوشیده تمامی رامپوزیت های آم

 400و معادت  8در نمونه بیش ترین میدان سختی  شده است.
ویکرز به  190ویکرز و رمترین میدان آن در نمونه یک و معادت 

لی،ت  (3)جدوت  سختی تماب نمونه ها در S/Nمقادیر دست آمد. 
، minitabاودار شده است؛ با استفاده از این مقادیر و نرب 

 (6)شکل  سختی برح،ب متغیرهای تحقیق در S/Nنمودارهای 
مشاهده می شود ره میدان سختی با اودایش دما ارایه شده است. 

پیوسته اودایش می  به طور درجه سانتی گراد 1875تا  1725از 
اندازه مشخص شده ره  [14]با توجه به مطالعاک انجاب شده یابد. 
دو عامل مو ر بر آن یدان تخلخل موجود در مریدساختار و دانه 

و  راهش میدان تخلخل مااودایش د . معمولادنمی باشسختی، 
و نتایج  (4)با توجه به شکل را به دنبات دارد. اودایش اندازه 

نتیجه گیری شد ره دما مو رترین عامل بر میدان بوده  (5)جدوت 
از ابد. ره با اودایش آن، تخلخل به طور چشمگیری راهش می ی

شد ره اودایش دما سبب  مشخص [11]قبلی سوی دیگر، در رار 
اودایش اندازه دانه می شود. از این رو، دو عامل میدان تخلخل و 

روند مشاهده شده در  یکدیگر می باشند.با تقابل  دراندازه دانه 
، بیانگر آن است ره راهش تخلخل (6)دما در شکل  S/Nنمودار 

دانه عامل مو رتری در سختی نهایی نمونه می در مقای،ه با اندازه 
در  SPSورآیند رارآیی  ناشی از باشد. البته این موضوع می تواند

  دانه نید باشد.رنترت اندازه 
تا نشان می دهد ره ( 6)شکل بررسی پارامتر زمان بر سختی  

دقیقه، روند نمودار اودایشی و پس آن راهشی  7 تفجوشیزمان 
تفجوشیبوده است ره با توجه به عملکرد مشابه زمان 

 در مقای،ه با دما بر دو پارامتر اندازه دانه و تخلخل، می توان علت
 داد. دقیقه ن،بت 10را به اودایش اندازه دانه در زمان  م،ئلهاین 

(، تفجوشیزمان  علاوه بر پارامترهای ورآیند ساخت )دما و
ترریب شیمیایی نید از جمله عوامل مو ر بر اندازه دانه و تخلخل 

در  ZrC حضور و در نتیجه سختی می باشد. مشاهده می شود ره
یش سبب اودادرصد حجمی،  15و  10، 5 ریدساختار در مقادیر

 (4ل )شکلتخلخبر  ZrC یر با توجه به نمودار تأسختی می شود. 
 یر رمی بر میدان ه شد، راربیدزیررونیوب تأو آنچه پیش تر گفت

 ،ZrCدر واقع دلیل اصلی اودایش سختی با حضور  تخلخل دارد.
 عملکرد آن بعنوان یک ممانعت رننده از رشد دانه می باشد.

بررسی نمودار نانوالیاف رربن بیانگر عدب تأ یر مح،وس آن  
در سختی  داده شده سختی می باشد. راهش اندم رخ بر
منفی  ردرصد حجمی نانوالیاف رربن نید ناشی از ا  15ور حضدر

ی میدان اهمیت چهار متغیر مورد بررسبر راهش تخلخل می باشد. 
 ارایه شده است. (6)بر سختی، با استفاده آنالید واریانس در جدوت 

ین عوامل بر به ترتیب مؤ ر درصد9/15و  3/74دما و زمان با 
قرار  %5/1با  CNFو  %3/8ا ب ZrCپس از آن، باشند.  سختی می

 دارند. 
 

 
 

8نمونه  و م،یر ترم ا ر ایندنت ویکرز  5شکل 

 

 بر سختی SPSنشان دهنده اهمیت وارتورهای  ANOVAنتایج   5جدوت 
 

 (%)P درصد مشاررت (’S) مجموع خالص (V) واریانس (S) مجموع مربعاک DOF)) درجه آزادی پارامترهای ورآیند

 ی تفجوشیدما

 ماندگاری نزما

 نانو الیاف رربن

 راربید زیررونیوب
 

 ی باقیماندهخطا

 مجموع
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2 
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 T, t, ZrC, Cnfسختی در برابر  S/Nمنحنی های   6 شکل

 

 چقرمگی شکست
به منظور بررسی چقرمگی شک،ت رامپوزیت های ساخته شده، 

 minitabبا استفاده از نرب اودار  آن ها ات به نویدمقادیر سیگنابتدا 
در ادامه با استفاده از این مقادیر، . (4)جدوت  ت آمدبه دس

رح،ب متغیرهای چقرمگی شک،ت بنمودارهای سیگنات به نوید 
رسم  (7)راربیدزیررونیوب و نانوالیاف رربن در شکل دما، زمان، 

 1875تا  1725ره با اودایش دما، از شده است. مشاهده می شود 
درجه سانتی گراد، چقرمگی شک،ت به طور پیوسته اودایش می 

میدان تخلخل های موجود در  [11] طبق مطالعاک پیشین یابد.
ل مؤ ر بر دانه واز  انویه از جمله عوامریدساختار و اندازه 

چقرمگی شک،ت می باشند به نحوی ره با راهش درصد تخلخل 
با توجه به ها و اندازه دانه واز  انویه، چقرمگی بهبود می یابد. 

اینکه در این تحقیق اودایش دما، از سویی راهش میدان تخلخل 
 SPSورآیند به دلیل رارآمدی گر، ها را در پی دارد و از سویی دی

، رشد [11] دانهتوجه اندازه در جلوگیری از اودایش قابل 
چشمگیری در اندازه دانه رخ نداده است، اودایش دما، بهبود 

، بیش (7)با توجه به شکل  چقرمگی شک،ت را به همراه دارد.
اودایش دقیقه رخ داده و  7ترین میدان چقرمگی شک،ت در زمان 

راهش چقرمگی دقیقه سبب  10تا  ماندگاریبیش تر زمان 
بررسی روند تغییراک درصد تخلخل شک،ت نمونه شده است. 

 7( نشان می دهد ره رمترین میدان تخلخل در زمان 4)شکل 
، دقیقه رخ داده و در مقادیر بیش تر تغییر چندانی رخ نمی دهد

از این رو بهبود چقرمگی شک،ت را می توان به راهش میدان 
 تخلخل ن،بت داد. 

علاوه بررسی ترریب شیمیایی نمونه ها نشان می دهد به  
تا مقادیر  راربیدزیررونیوب و نانوالیاف رربن (، اودودن7)شکل 

 با چقرمگی شک،ت شده ودرصد حجمی سبب اودایش  10
درصد حجمی( تقریبا  ابت باقی می  15مقادیر بیش تر ) اودودن

ی از ا ر مثبت راربیدزیررونیوب بر چقرمگی شک،ت ناشماند. 
  به علاوه. [11] عملکرد آن در جلوگیری از رشد دانه می باشد

راربیدزیررونیوب، از  [11] همان گونه ره در بخش قبلی گفته شد
 طریق تشکیل محلوت جامد سبب راهش میدان تخلخل می شود

 ره بهبود چقرمگی شک،ت را به همراه دارد.
با اعمات انرژی شک،ت توسط نوم ورو رونده ویکرز   

)ایندنت(، عموما زمینه سرامیکی شک،ته می شود، اما الیاف رربن 
با پل زدن در م،یر ترم ها، از شک،تن زمینه جلوگیری می رند 
و استحکاب شک،ت را تقویت می نماید. بهبود چقرمگی شک،ت 

ا ر آن بر وعات رردن  با حضور نانوالیاف رربن را می توان ناشی از
شدن  ای نحراف ترم و شاخهمکانیدب های چقرمه شدن چون ا

ن،بت داد. چرا ره طی این مکانیدب ها، ترم م،یر پر پیچ و خم 
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مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  3140، دو، شمارۀ پنجسات سی و        

تری را طی ررده و از این رو انرژی بیش تری را مصرف می رند 
به منظور بررسی  ره در نهایت سبب اودایش چقرمگی می شود.

و  2مکانیدب های چقرمه شدن، م،یر انتشار ترم در نمونه های 

 ه شده است. ئارا (8)کل در ش 8و  5
در م،یر ترم   (map) چنین تصاویر نقشه توزیع عناصر     هم 

مقادیر چقرمگی   اسیییت. آمده  (10)و  (9)در شیییکل های    نید

مگا   3/7و 8/5، 5به ترتیب    8و  5، 2شیییک،یییت نمونه های    

(. بررسی تصاویر م،یر    4به دست آمد )جدوت   پاسکات.جذر متر 
( نشییان می دهد ره در 8ل کانتشییار ترم در این نمونه ها )شیی 

ترم بیش تری وعات و انشیییعاب ، مکانیدب های انحراف 8نمونه 

شییده و ترم م،یییر پر پیچ و خم تری را طی ررده و در نتیجه  
این باعث شییده اسییت ره و  انرژی بیش تری را مصییرف نموده

سایر نمونه ها        ،بت به  ،ت در این نمونه ن شک مقدار چقرمگی 

 .بالاتر باشد
 

 
 

 T, t, ZrC, Cnf در برابرچقرمگی شک،ت  S/Nمنحنی های   7 شکل

 
 بر چقرمگی شک،ت SPSنشان دهنده اهمیت وارتورهای  ANOVAنتایج   6جدوت 

 

پارامترهای 

 ورآیند
 درجه آزادی
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 )توروتگی ترم( 8نمونه ج( )، و 5ب( نمونه )، 2الف( نمونه )از انتشار ترم رامپوزیت های  FE-SEMتصاویر   8شکل 

 

 
 

 2تحلیل نقشه عنصری ا ر ایندنت ماررو ویکرز در نمونه   9شکل 

 

B C Si Zr 
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 5تحلیل نقشه عنصری ا ر ایندنت ماررو ویکرز در نمونه   10شکل 

 

 نتیجه گیری
با مقادیر مختلف اودودنی های  SiC-2ZrBپایه  عدد سرامیک 9

ZrC  وCNF  و  1800 ،1725و شرایط ورآوری )دماهای℃ 
طبق  SPSدقیقه( از طریق روش  10و  7و  4، زمان های  1875
تف جوشی شد. بر این اساس نتایج ایل حاصل شده  9Lآرایه 

 است. 
 ، تخلخل به طور چشمورآیند و زمان از آنجا ره با اودایش دما .1

راهش   وت    گیری  مل        ویا عا خل مؤ رترین    برراهش تخل
ست  ها نهایی نمونه و چقرمگی سختی  سختی ا و   ، لذا میدان 

، ره دلیل اصلی آن رارآمد  نید اودایش یاوته شک،ت   چقرمگی
آنالید بر اسییاس اسییت. در رنترت اندازه دانه  sps بودن ورآیند

،ت      شک واریانس دما و زمان مو رترین متغیرها بر چقرمگی 
و   %3/74( و سختی )با سهم %5/10و  %84)به ترتیب با سهم 

  .گدارش شده است( 9/15%
ن،بت به دیگر  سنتد شده درجا ره چگالی بالاتری ZrCواز  .2

و باعث تقویت روتار  پیوسته ZrCو  2ZrBدارد به اراک وازها 
سبب راهش  ZrC. حضور شده استها نمونه جوشی  تف

تشکیل محلوت جامد با  دلیل آنشود ره میدان تخلخل می
ZrB2 اصلی اودایش سختی با حضور  علت .استZrC ،

 .استعنوان یک ممانعت رننده از رشد دانه کرد آن بهعمل
سختی تا حدودی سبب اودایش  CNF اودودن درصد حجمی

 است. چقرمگی شک،ت شدهو 
ZrC15-Vol%SiC25-2ZrB-با ترریب شیمیایی  8نمونه  .3

10CNF  درجه سانتی گراد به مدک  1875پخته شده در دمای
 400±33) سختی ویکرزدقیقه دارای بیشترین میدان  7

 3/7 0±/4ریلوگرب بر میلی متر مربع( و چقرمگی شک،ت )

B C Si Zr 
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است. بررسی انتشار م،یر ترم نشان مگاپاسکات. جذر متر( 
رننده مانند انحراف ترم و های سختبدداد وعات شدن مکانی

، منجر به اودایش چقرمگی شک،ت این نمونهانشعاب در 

 های دیگر شده است.ن،بت به نمونه
ید تا       هم در مجموع. 4 یاف رربن و زیررونیوب رارب نانو ال اودایی 

ای در بهبود خواص  درصیید حجمی، ا ر مثبت و سییازنده 15

  ویدیکی، مکانیکی و نید ریدساختار ایفا نمودند.

 
 واژه نامه

 Spark plasma sintering (SPS)   ینترینگاسپارم پلاسما ز
     های ووق دما بالاسرامیک

  Ultra High Temperature Ceramics (UHTCs) 

 Sintering   جوشی تف

   های پایه دی بوراید زیررونیوبرامپوزیت
  SiC Composite based (ZS)-2ZrB 

 Zirconium carbide (ZrC)  زیررونیوب رارباید

 Silicon carbide (SiC)  سیلیکون رارباید

 Carbon nano fiber (CNFs)   نانو الیاف رربن

 Additive   اودودنی

 Synergic   اوداییهم

 Anisotropic   ناهم،انگرد

 Self-diffusion coefficient   ضریب خود نفوا

 In-situ synthesize   سنتد درجا

 Solid solution   محلوت جامد

 Physical properties   خواص ویدیکی

 Mechanical properties   خواص مکانیکی

 Densification  چگالش

 Open porosity  تخلخل باز

 Identify phases   شناسایی وازها

 Microstructure   ریدساختار

 Sinter ability  پخت پذیری

 Propagation   انتشار

 Agglomeration  رلوخه شدن

 Three-point bending test  ت،ت خم راری سه نقطه
 Flexural strength   استحکاب خمشی

 Vickers hardness   سختی ویکرز
 Indent   گوه ورو رونده

  ت،ت تیر بریدگی تک لبه

  Single point notch beam test (SENB) 
 Fracture toughness   چقرمگی شک،ت

 Crack deflection  انحراف ترم

 Crack branching  شعاب ترمان
 Fiber debonding   گ،یختگی الیاف

 Grain fracture   شک،ت اره

 Optimization   سازیبهینه
 Design of experiment   هاطراحی آزمایش

 Taguchi method   روش تاگوچی

 Orthogonal array  رائه متعامدآ
 Analysis of variance (ANOVA)   تحلیل واریانس
 Dwell time  زمان نگهداری

 Ball mill   ایآسیاب گلوله
 میکروسکوپ الکترونی روبشی

   Scanning electron microscope (SEM) 

 شر میدانیمیکروسکوپ الکترونی روبشی ن
 Field emission scanning electron microscope (FE-SEM) 

 میکروسکوپ الکترونی عبوری

  Transmission electron microscope (TEM) 
  آنالید پراش اشعه پرتو ایکس

  X-ray diffraction analysis (XRD) 

 طیف سنجی پرارندگی انرژی پرتو ایکس
    Energy dispersive X-ray spectroscopy analysis (EDS) 

 Mapping analysis (MAP)  آنالید عنصری

 Morphology   ظاهر شناسی
 Thermal shock   شوم حرارتی

 
 تقدیر و تشکر 
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