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1. Introduction 

Electrochromic materials are substances that change color 

when an electric field is applied. All the inorganic 

materials of interest are oxides belonging to transition 

elements, so the electrochromic property is highly 

dependent on the electronic structure of the materials. 

Inorganic electrochromic materials have advantages such 

as better stability, lighter weight, and easier production. 

Among these, tungsten oxide has high color efficiency, 

fast response time, and high chemical and electrochemical 

stability.  

Various methods exist for depositing tungsten oxide, 

such as hydrothermal, sol-gel, thermal evaporation, 

sputtering, and electrodeposition. Electrodeposition is 

recognized as a suitable method for fabricating 

nanostructured materials, providing precise control over 

thickness and structure, and is feasible at normal 

temperature and pressure, making it a low-cost method. 

This research investigates the effects of voltage and time 

of the electrodeposition on the electrochromic 

performance of tungsten oxide. 

 

2. Experimental 

To prepare the electrolyte of WO3 electrodeposition, a 

solution containing 0.25 M sodium tungstate dihydrate and 

0.03 M hydrogen peroxide was mixed with a magnetic 

stirrer. The pH of the solution was then adjusted to 0.8 by 

adding nitric acid and finally heated to 60 °C to become 

homogeneous and clear. 

For WO3 deposition, FTO substrates with a resistance 

of 8 Ω/cm² were first cleaned in an ultrasonic bath with 

ethanol and then placed in the prepared electrolyte under 

constant cathodic potential at room temperature. A 

potentiostat ACM was used for linear sweep voltammetry 

(LSV). According to the LSV results (Figure 1), various 

potentials were selected for electrodeposition including 
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300 and 350 mV for 3 and 5 min, and 400 and 450 mV for 

3 min. 

The cell used in this study consists of three electrodes; 

an FTO glass sheet as the working electrode with 

dimensions of 1×1 cm², a silver/silver chloride electrode 

as the reference, and a platinum electrode as the auxiliary. 

During deposition, a blue tungsten oxide film formed, 
which turned to transparent when the applied voltage was 

cut. The deposited films were then immersed in a distilled 

water and exposed to ambient air for 24 h at a temperature 

range of 21 ± 3 °C. 

Afterwards, samples were characterized by FESEM, 

UV.VIS, cyclic voltammetry (CV), and 

chronoamperometry (CA) measurement in 1 M H2SO4 

solution to evaluate the electrochromic performance. 

 

 
Figure 1. Linear sweep voltammetry of WO3 

electrodeposition on fluorine-doped tin oxide substrate. 
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3. Results and Discussion 

The simplified reaction for the electrochromism of 

tungsten oxide is as follows: 

WO3 (colorless)+ xM++ xe- ⟷ MxWO3 (blue)    (Eq. 1) 

The structural study of the electrodeposited layers 

showed that the coating was uniformly applied. With 

increasing voltage, the density of particles and porosity 

increased, causing cracks and splits in the film. Research 

has shown that higher voltages have led to more cracks, 

which enhance charge exchange and, consequently, the 

coloring of layers under applied voltage. 

 

3.1 Investigation of Electrochromic Properties Using 

Cyclic Voltammetry 

In cyclic voltammetry, as the CV area increases, the 

amount of charge exchanged increases and the color 

efficiency decreases. The results showed that with an 

increase in deposition voltage from -300 mV to -450 mV, 

the CV curve area has increased. 

 

3.2 Response Time Examination Using 

Chronoamperometry 

The time required for the coloration and bleaching 

processes of the formed layers under different deposition 

conditions was obtained from chronoamperometric curves. 

These curves were plotted by applying voltages of -600 

and -1000 mV for 30 s in 1 M sulfuric acid electrolyte. The 

best response times were observed for specimens 

electrodeposited at the potentials of -300 mV for 3 min and 

-450 mV for 3 min. 

 

3.3 Optical and Electrochemical Stability Properties 

According to UV-VIS results, with an increase in 

deposition potential from -300 mV to -450 mV, the optical 

contrast of the layers increased. Additionally, at -450 mV 

for 3 min, good stability was observed (Figure 2). 

 

 
 

Figure 2. Cyclic voltammetry results comparing the first 

and 100th cycles for the specimen of tungsten oxide 

electrodeposited at -450 mV for 3 min. 

 

4. Conclusion 

Electrodeposition technique was used to prepare 

electrochromic tungsten oxide coatings on FTO substrates. 

Choosing the appropriate voltage and deposition time 

significantly affected the quality, transparency, and 

electrochromic properties of the electrodeposited film. 

Electrochemical and structural investigations showed that 

a cathodic voltage of -450 mV for 3 min can result in the 

highest color efficiency. Additionally, results indicated 

that under this condition, the properties remain stable up to 

100 cycles. 
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Coating 
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Abstract  Electrochromic materials change color when placed in an electric field. Among their most important 
applications, we can mention electrochromic windows. These windows play an important role in saving energy as well 
as controlling the light and thermal conditions of the room. Tungsten oxide as an electrochromic material has attracted 
a lot of attention from researchers due to its high color efficiency. We studied the effect of voltage and time on the 
electrochromic properties to reach optimal conditions for tungsten oxide deposition using electrochemical deposition 
method. Optical and microstructural investigations and cyclic voltammetry were performed and showed that the cathodic 
voltage of -450 mV (versus Ag/AgCl reference electrode) and the deposition time of 3 minutes has improved the 
electrochromic characteristics of tungsten oxide layers in one molar sulfuric acid electrolyte. The color efficiency for this 
layer was 12.16 cm2/C and it has shown good stability up to 100 cycles. 
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 1404، یک، شمارة ششسال سی و      مهندسی متالورژي و موادنشریۀ 

 مقدمه
 1973دب در سال  گزارشبه  سمیالکتروکروم يتولد تکنولوژ

 مواد يهاي زیادي در توسعهاز آن زمان تلاش کهگردد رمیب
مواد الکتروکرومیک  .[1,2]ت الکتروکرومیک انجام شده اس

 دهند.موادي هستند که با اعمال میدان الکتریکی تغییر رنگ می
مشاهده  یو معدن یاز مواد آل يدر تعداد سمیالکتروکروم دهیپد

 یتوان از مواد آلیها را مولوژنیرسانا و و يمرهایپل ؛شده است
مورد  مواد معدنیگفت تمام  توانیم .[3,4] نام برد الکتروکرومیک

 ییدهایاکس ،شودمشاهده می )1(جدول طور که در همان نظر،
 خاصیت ؛ بنابراینتعلق دارند واسطههستند که به گروه عناصر 

 مواد دارد یبه ساختار الکترون يدیشد یوابستگ سمیالکتروکروم
 يداریمانند پا ییایمزا يدارا معدنی کیالکتروکروم مواد. [5-7]

 .[8] بزرگ هستندمساحت تر در آسان دیتر و تولبهتر، وزن سبک
بالا، زمان پاسخ  یراندمان رنگ يدارا تنگستن اکسید ،از این میان

       باشدیم پایداري شیمیایی و الکتروشیمیایی بالاو  عیسر
[9,10] . 

به دو  کیانتقال الکترون، مواد الکتروکروم ندیبا توجه به فرآ 
هستند  يمواد يشوند. مواد کاتدیم میتقس يو آند يدسته کاتد

 ،يمواد آنددر ه کیدر حال ؛شوندیم یرنگ الکترون افتیکه با در
. [23]دهد رنگی شدن در اثر از دست دادن الکترون رخ می

عبور نور  زانیم توانندیکه نم یمعمول يهاشهیبرخلاف ش

 رییامکان تغ کیالکتروکروم هاي، شیشهکنند میرا تنظ دیخورش
کوچک فراهم  یکیالکتر دانیانتقال نور را با اعمال م زانیم
 يشگرهایو نما هانهیدر آ، رنگ رییتغ تیقابل این .دنکنیم

مات و شفاف  تی. قابلردیگیمورد استفاده قرار م نیز هوشمند
 ییفضا جادیدر ا ،یافتیدر يها علاوه بر کنترل انرژپنجره نیا شدن

هاي بهداشتی و ، سرویسامن به عنوان مثال در اتاق جلسات
 . [24] است تیحائز اهمحمام 

وجود  اکسید تنگستن  نشانیرسوب يبرا یمختلف يهاروش 
ــل دروترمال،یه هايروش توان بهها میازجمله آن که دارد -سـ

... و نشـــانی الکتریکی رســـوب و کندوپاش ،یحرارتریژل، تبخ
 .[27-25]اشاره کرد 

سوب   شانی الکتریکی یک   در میان روش هاي ایجاد لایه، ر ن
ست         شده ا ساختار گزارش  ساخت مواد نانو روش خوب براي 

ــاختار   [28] ــخامت و س . در این روش، کنترل بالایی بر روي ض
نابراین توزیع   خل وجود دارد. ب ها را  یکنواختی از ذرات و تخل

بزرگ  اسیدر مق ینشان رسوب امکان این روش،  خواهیم داشت. 
نشــانی  هاي رســوببرآن، برخلاف روش. علاوهکندیرا فراهم م

ــار و دماي متعارفی قابل          فیزیکی (تبخیر، کندوپاش)، تحت فشـ
ست؛ بنابراین جزء روش  سوب می هاي کمانجام ا شود   هزینه مح

[25,29,30]. 

 
 مطالعه شده یمعدن کیمواد الکتروکروم یژگیو  1جدول 

 

 اکسید کاتدي/آندي درحالت اکسایش درحالت کاهش مرجع

 2CeO کاتدي شفاف آبی [11]

 3WO کاتدي شفاف آبی [5,6]

 3MoO کاتدي شفاف آبی [12]

 NiO آندي اي/ مشکیقهوه شفاف [13]

 2TiO کاتدي شفاف آبی [14]

 5O2Ta کاتدي شفاف مشکی [15,16]

 5O2V کاتدي/ آندي زرد آبی [17]

 5O2Nb کاتدي شفاف اي/ مشکیقهوه [7,18]

 2MnO آندي نارنجی شفاف [19]

 2CoO آندي آبی تیره ايقهوه [20]

 3IrO آندي خاکستري شفاف [21]

 ZnO کاتدي شفاف آبی [22]
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مهندسی متالورژي و موادنشریۀ  4140، یک، شمارة ششسال سی و     

هاي اکسید تنگستن، درابتدا طبق واکنش يجهت تشکیل لایه 
W2O11 هاي یون 2و1

در اثر حل شدن سدیم تنگستات در  −2
2- هايیون سپس. شوندمیتولید   2O2Hمحلول آبی 

11O2W ه ب
ه آبی ب 3WOxHت رنگ کاهش یافته و در نهایآبی 3WOxHشکل 

 .گرددشفاف تبدیل می اکسید تنگستن
 

2WO42- + 4H2O2     ⟶   W2O112- + 2OH- +  3H2O           (1)  
W2O112- + 10H+ +8e-  ⟶  2WO3 + 5H2O                   (2) 

 

دافعه  اگرچه ،ریکینشانی الکترسوبدر طول فرایند  
وجود دارد، هاي منفی الکترواستاتیک بین سطح باردار منفی و یون

با  يضخامت لایه نفوذشود که میها به سطح نفوذ یونباعث اما 
 . [31,32] کندزمان افزایش پیدا می

زیادي بر  ثیرتأ ،نشانیرسوبولتاژ و زمان مورد نیاز جهت  
 ،درواقع .دارد هاآن ها و خواص الکتروکرومیکروي شفافیت لایه
کم باشد، منجر به خواص الکتروکرومیک  نشانیاگر ولتاژ رسوب
 شودمیباعث نیز زیاد  نشانیشد و ولتاژ رسوبضعیف خواهد

اي ها قهوهرنگ لایه و تحت تاثیر قرار گیردها لایهشفافیت  که
 مواد تراکم دلیل به ،نشانیرسوبهمچنین با افزایش زمان . شود

 .[6,33] رگذار استها اثروي شفافیت لایه ،نشانی شدهرسوب
هاي الکتروکرومیک،  لایه خواصمهم براي مقایسه  يپارامتر 

با      )CE( بازده رنگی  به آن  که  یک اســـت   نیز زده الکتروکروم
شخص تعیین   ستی گویند و بایمی . شود در طول موج ثابت و م

) 2-2اســت که به صــورت معادله (  C/2cm واحد بازده رنگی 
 شود.تعریف می

)4(CE (λ) = η = ΔOD (λ) /q                                                  
 

از میزان   ) معیاري Optical Density ()ΔOD( چگالی نوري  
ــ لعبور نور در طو ــت که  یموج خاص  یانب )3-2معادله (با اس

 .شودمی
ΔOD = Log Tb/Ta                                                                                     (5) 

 

ترتیب  به   )Colored( Tc و )Tb )Bleached در معادله بالا،    
.  رنگ و رنگی است عبور نمونه در حالت بی قابلیت میزان بیانگر

q  ست داده می شد. لازم به  مقدار بار الکتریکی دریافتی یا از د با
میزان بار الکتریکی  ،هرچه بازده رنگی بالاتر باشـــدذکر اســـت 

 .[36] مورد نیاز است ،کمتري براي پاسخ رنگی

اري یک ماده الکتروکرومیک داراي پاید بایستی 
هاي روشن و الکتروشیمیایی عالی، پاسخ زمانی سریع بین حالت

خاموش و تفاوت نوري بالا باشد و در نهایت بازده رنگی بالایی 
 .[3] باشدنیز داشته 

ولتاژ و زمان جهت اثر به بررسی ، پژوهشدراین  
 .استشدهپرداخته اکسید تنگستن  یکیالکتر نشانیرسوب

 
 روش انجام پژوهش

 اکسید تنگستن  یکیالکترنشانی رسوب
 ینشانبه روش رسوب اکسید تنگستن پوشش يهیمنظور تهبه

 .تن استفاده شدسهـاي تنگاز محلول حـاوي یـون ،یکیالکتر
مولار سدیم  025/0ه الکترولیت لازم است ک يهجهت تهی

  %99/99ص با خلو) O2H2.4WO2Na(ه  تنگستات دي هیدرات
مولار  003/0 یک لیتر محلول هبمحصول شرکت مرك آلمان 

محصول شرکت  %35با خلوص  )2O2H(د هیدروژن پراکسای
اضافه شده و توسط همزن مغناطیسی به خوبی پارس الکل 
دقیقه  15زمان مورد نیاز براي انجام واکنش گرمازا . مخلوط شوند

با  )3HNO( اسیدنیتریکبه کمک  محلول سپس، ؛باشدمی
برابر با  pH بهو تهیه شده از شرکت پارس الکل  %65خلوص 

 )PTAپرکسوتنگستیک اسید (درنهایت محلول و  شده رسانده8/0
)Peroxo Tungstic Acid( دقیقه در دماي 15ت صله به مدحا

C°60  حاصل گردد. یشفاف همگن و تا محلول داده شدحرارت 
 )FTO( هايزیرلایه بتداا 3WOنشانی رسوب انجامبراي  
)Folour Tin Oxide( ا مقاومت بΩ/cm 8 ز شرکت ا تهیه شده

 دقیقه15ت به مد هاي احتمالیهت حذف آلودگیجرا نانو بازار 
 قرار داده شد %96با خلوص  داخل اتانول در حمام اولتراسونیک

کاتـدي  شده، تحت شرایط پتانسیل تهیـه الکترولیتدر  و سپس
آزمون جهت انجام  .گرفته شددر دمـاي اتـاق قـرار  ثابـت

 )LSV( )Linear Sweep Voltammetry(ولتامتري روبش خطی
ساخت  )ACM )Gill AC Instrumentت از دستگاه پتانسیواستا

 نمودار توجه به با مورد استفاده قرار گرفت. کشور انگلستان
ولت میلی -300هاي پتانسیل ،)1(شکل  در خطیروبش  ولتامتري

 -350هاي و نیز پتانسیل دقیقه 5 و 3 نشانیرسوب دو زمان در
 دقیقه 3 زماندر ولت میلی -450ولت ومیلی -400ولت، میلی

جریان ناشی از  به بعد، ولتمیلی -500. از پتانسیلشدندانتخاب 
 . خواهیم داشتنیز را تصاعد هیدروژن 
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 يبر رو pH=8/0با  سازشیدر محلول پ ولتامتري خطی زمونآ  1شکل 
 اکسید قلع آلایش شده با فلوئور هیرلایز

 

 FTOاي شیشهالکترودي مورد استفاده، شامل ورق  سـه پیل 
نقره/ نقره د ، الکترويکار به عنوان الکترود2cm 5/1×1به ابعاد

 کمکیبه عنوان الکترود مرجع و پلاتین به عنوان الکترود  کلرید
 )2( شکل در گونه کههمان ،نشانیرسوب هنگام در باشد.می

شود تنگستن آبی رنگی تشکیل می فیلم اکسیدکنید، شاهده میم
 .گرددکه با قطع ولتاژ به رنگ شفاف تبدیل می

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 نیدر ح اکسید تنگستن لمیشده با ف ینشانرسوب شهیاز ش يریصوت  2شکل 
 ینشانرسوب ندیفرا

 

در آب مقطر فرو برده  را نشانی شدهرسوبهاي در انتها فیلم 
دماي  .ندگرفتمعرض هواي محیط قرار  ساعت در24ت و به مد
) بوده C21±3° ( ي دماي محیطها نیز همواره در بازهمحلول
 است.

کروسکوپ می ها با استفاده ازدستگاهسطح نمونـهریزساختار  
 Field Emission Scaning( دانیمی نشرالکترونی روبشی 

Electron Microscope( )FESEM (مدلTESCAN BRNO-

Mira3 LMU دستگاه  .مورد بررسی قرار گرفت
جهت  -Shimadzu UV 1800مدل UV.Vis ياسپکتروفوتومتر

خاصیت  .شداستفاده  هانمونهخواص نوري  بررسی
و  ايچرخهها با انجام آزمون ولتامتري الکتروکرومیک نمونه

با استفاده از دستگاه  )Potentiostatic( آزمون پتانسیواستاتیک
پیل ا استفاده از و ب )ACM( مدل )Potentiostat( پتانسیواستات

 در محلول اسیدسولفوریک يالکتروشیمیایی سه الکترود
)4SO2H(  5/97با خلوص  پارس الکلخریداري شده از شرکت% 

 نقره/الکترود از مورد بررسی قرار گرفت. ، مولار 1با غلظت و 
به عنوان الکترود مرجع استفاده شد و صفحه پلاتینی  نقره کلرید

 به عنوان الکترود کمکی مورد استفاده قرار گرفت.
 

 گیريبحث و نتیجه
له    همان  عاد که در م ید می )3ي (طور  واکنش مورد نظر براي  ،بین

ده ذیل نمایش داده الکتروکرومیســم اکســید تنگســتن به فرم ســا
 :شده است

 )رنگ(بی 3WOx⟷   M   -+ xe ++ xM 3WO(آبی))               3(

 

 .لیتیم باشدیا  هاي هیدروژنتواند یونمی +Mدر این معادله 
ــند، میزان     ک يها اندازه  اگرکاتیون   ــته باشـ  نفوذوچکی داشـ

یه      افزایش می ــوع روي تغییرات نوري لا که این موضـ بد  ها  یا
هاي شبکه در هنگام  نین انبساط و انقباض چهم .باشد اثرگذار می

ــت  یونکات ورود و خروج  جه    ها برگشـ هد بود؛ در نتی پذیر خوا
 .[34,35] شودساختار اصلی فیلم حفظ می

 
 هاسطح لایه ریزساختاريي هنتایج مطالع

نشان داده شده  )4(شکل و  )3(شکل ها در نمونه اصـل ازح
یکنواخت  صورته طور که مشخص است پوشش بهماناست. 

با افزایش  )4(شکل با توجه به ضح است وا .اعمال شده است
ها این تراکم. شودبیشتر می هاو تخلخل میزان تراکم ذرات ،ولتاژ

کونگ و همکارانش نیز  .استترك شده  باعث ایجاد شکاف و
. [26]بیشتر شدن شکاف را با افزایش مقدار ولتاژ مشاهده کردند 

ها باعث در پژوهشی دیگر عنوان شده است که حضور شکاف
ها لایه آن میزان رنگی شدن لبه دنبا ي بار ومیزان مبادلهافزایش 

.[36]شود می در حالت اعمال ولتاژ
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 (ب)                                                                          (الف)         
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 (پ)                                                                 (ت)
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 (ث)

 300) الف(مختلف:  ینشانرسوب يهاو زمان يکاتد يبا ولتاژهامیکرومتر  50یینمابزرگ در اکسید تنگستن هاي نازكلایه FESEM تصاویر  3شکل 

 دقیقه 3ولت، میلی 450) ث( ،دقیقه 3ولت، میلی 400ت) ( ،دقیقه 3ولت، میلی 350) پ( ،دقیقه 5ولت، میلی 300ب)  ( ،دقیقه 3ولت، میلی
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 (ب)                                 (الف)                                                  

 

 
 (پ)                                                                 (ت)

 

 
 (ث)

 

 300) الف(نشانی مختلف: هاي رسوبولتاژهاي کاتدي و زمانبا نانومتر  500 نماییبزرگر د اکسید تنگستنهاي نازك هیلا FESEMصاویر ت  2شکل 

 دقیقه 3ولت،میلی 450) ث( ،دقیقه 3ولت، میلی 400ت) ( ،دقیقه 3ولت،میلی 350) پ( ،دقیقه 5ولت، میلی 300ب) ( ،دقیقه 3ولت، میلی
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 استفاده از منحنیها با هاي الکتروکرومیکی لایهویژگی بررسی
 )5(شکل .  )CV()Cyclic Voltagram( ايچرخه يولتامتر
مولار  1ت الکترولیمحلول در  اي راچرخهيولتامتر آزموننتایج 

دست به تنگستن هاي اکسیدبراي فیلم )4SO2H(د سولفوریک اسی
 دهد.آمده نشان می

تعیین کننده مقدار بار مبادله  ،مساحت کل چرخه ولتامتري 
 CVباشد و هرچه مساحت (ظرفیت بار) می هاشده بین لایه

و در نتیجه بازده  افزایش افزایش پیدا کند، مقدار بار مبادله شده
 توانمی )5( با توجه به شکل .[37,38] یابدمی کاهشرنگی 

ولت تا یلیم -300از نشانی رسوبولتاژ دریافت که با افزایش 
نمونه . تفزایش یافته اسا CVمساحت منحنی ولت، یلیم -450

دقیقه،  3نشانیولت در زمان رسوبمیلی -300تهیه شده با ولتاژ 
 دهد.نشان میتري پیک چگالی جریان کوچک

 

 
 

اکسید پوشش داده شده با  يهانمونه يولتامتر يمودار چرخهن  3شکل 
ولت بر ثانیه میلی 10مختلف. نرخ روبش  يهادر ولتاژها و زمان تنگستن

 .باشدیممولار اسید سولفوریک  1 تینتخاب شده است و محلول الکترولا

 

ها با استفاده از روش بررسی زمان پاسخ لایه
هاي منحنی.  )CA( )Chrono Amperometry(کرنوآمپرومتري

ولت به میلی 1000و -600 هايکرنوآمپرومتري با اعمال ولتاژ
رسم  )6(شکل در    4SO2H  مولار 1 در الکترولیت ثانیه 30 مدت

رنگ شدن رنگی و بی مورد نیاز براي فرایند زمان شده است.
از  نشانیرسوبشده تحت شرایط مختلف  تشکیلهاي لایه

 آمده است.نوآمپرومتري به دست وهاي کرمنحنی
 

 
 

مولار اسید  1 تیدر محلول الکترول هاهیلا يکرونوآمپرومتر یمنحن  4شکل 
 30زمان يبرا ولتیلیم  1000و -600 یاعمال يهالیدر پتانسسولفوریک 

 هیثان
 

شدن لایه   هاي زمان مورد نیاز براي فرایند رنگی و بی رنگ 
شده تحت ولتاژهاي کاتدي و زمان      شکیل  هاي اکسید تنگستن ت

 آورده شده است. )2(جدول  درف، نشانی مختلرسوب
ــاهده می  )2( لاز جدو   ــخ زمانی    کنیم که بهترین  مشـ پاسـ

ولت و  میلی 450 و دقیقه  3ولت و  میلی 300هاي  لایه  مربوط به 
. گفته شـــده اســـت که افزایش ولتاژ و زمان باشـــدمی دقیقه 3

شود و این  می نشانی شده  رسوب تراکم مواد باعث  نشانی رسوب 
 .[6]کند ها را سخت میمسئله مبادله بار و ورود و خروج یون

 
 مختلف طیشده تحت شرا لیتشک اکسید تنگستن يهاهیشدن لا رنگیو ب یرنگ ندیفرا يبرا ازیزمان مورد ن  2جدول 

 
شرایط 

 نشانیرسوب

 3 ولت،یلیم -300
 قهیدق

 5 ولت،یلیم -300
 قهیدق

 3 ولت،یلیم -350
 قهیدق

 3 ولت،یلیم -400
 قهیدق

 3 ولت،یلیم -450
 قهیدق

 s 4 s 25 s 14 s 9 s 5/5 زمان رنگی شدن
 s 2 s 4 s 4 s 5/6 s 4 رنگ شدنزمان بی
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از   .از طیف عبور نوريها با استفاده خواص نوري لایه بررسی
ها به طیف عبوري نمونه ،UV.VISي دستگاه اسپکتروفوتومتر

ارائه گردیده است. با توجه به  )7(شکل که در  ه شددست آورد
از  نشانیرسوبپتانسیل توان دریافت که با افزایش می )7( شکل
ها لایهنوري  کنتراست ،ولتیلیم -450ولت تا میلی -300

بالا باتوجه به گزارش بابر  کنتراست نورياین . یافته استافزایش 
 ها باشدتواند نشانگر کیفیت بلوري نسبتا بالاي لایهو همکاران می

 بود که با افزایش مطلب ها بیانگر ایننمونه ریزساختار. [39]
بنابراین  افزایش یافته است ودر سطح نمونه  تراکم پوشش، ولتاژ

در حالت  هالایهمیزان رنگی شدن  نتیجهدر ي بار ومیزان مبادله

نین با افزایش زمان چمه .یافته استنیز افزایش  اعمال ولتاژ
قیقه، د 5دقیقه به 3ولت ازمیلی -300نشانی براي نمونهرسوب

 .یافته استنوري کاهش  کنتراست
 لبازده رنگی در طوو  چگالی نوري ،نوري کنتراستیزان م 

شرایط نشانی شده با رسوبهاي راي نمونهنانومتر ب 8/632 موج
 آورده شده است. )3(جدول  ، درنشانی متفاوترسوب

مربوط  کنیم که بهترین بازده رنگی مشاهده می) 3(جدول از  
ــت  ايیهلا به ولت  میلی -450دقیقه تحت ولتاژ 3که به مدت اس

است.نشانی شدهرسوب

 

 
 

نانومتر.  900تا 300رنگ، در بازة طول موجیمختلف در دو حالت رنگی و بی يکاتد يهاشده در ولتاژ ینشانهاي رسوبعبور براي لایه تیقابل  5شکل 
اند. محلول نگه داشته شده ثانیه 60به مدت  ولتمیلی -600لیدر پتانس یرنگ يهاو نمونهثانیه  60به مدت  ولتمیلی  600ل یدر پتانس رنگیب يهانمونه

 سولفوریک بوده استمولار اسید  1ت یالکترول

 
 شده  ینشانرسوب يهانمونه يانانومتر بر 8/632 ج در طول مو رنگی بازده و ، چگالی نورييکنتراست نور زانیم  3جدول 

 مختلف طیدر شرا
 

شرایط 
 نشانیرسوب

 3 ولت،یلیم -300
 قهیدق

 5 ولت،یلیم -300
 قهیدق

 3 ولت،یلیم -350
 قهیدق

 3 ولت،یلیم -400
 قهیدق

 3 ولت،یلیم -450
 قهیدق

ΔT %15  %14  %28  %50  %50  

ΔOD 08/0 07/0 14/0 35/0 35/0 

/C)2(cm CE 45/9 86/0 06/4 97/9 16/12 
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ها با استفاده از روش بررسی پایداري الکتروشیمیایی لایه
 ،پوششپایداري ارزیابی  منظوربه.  ايولتامتري چرخه

نرخ با  در دماي اتاق 100و  1ي براي چرخه CVهايمنحنی
اکسید  احیابا  .شده است گزارشولت بر ثانیه میلی 100روبش 
. این واکنش برگشت پذیر کندآن به آبی تغییر میرنگ  ،تنگستن

 که ولتاژ بصورتاست، بنابراین پیک جریان اکسیداسیون، هنگامی
رنگ ه حالت بیب 3WO، مشاهده شده و شودمیمثبت روبش 

ي که لایهکنیم مشاهده می )8(شکل  باتوجه به د.گردخود بازمی
 3زمان  ولت ومیلی -450تشکیل شده در ولتاژ  اکسید تنگستن

.یداري خوبی از خود نشان داده استدقیقه پا
 

 
مختلف.  يهاو زمان يکاتد لیپتانس طیشده تحت شرا ینشانرسوب اکسید تنگستن يهاهیلا صدمچرخه اول و  سهیمقا يبرا ينمودار چرخه ولتامتر  6شکل 

. نرخ دقیقه 3ولت، میلی 450ث) ( ،دقیقه 3ولت، میلی 400ت) ( ،دقیقه 3ولت،میلی 350پ) ( ،دقیقه 5ولت، میلی 300ب) ( ،دقیقه 3ولت، میلی 300الف)(
 وده استولت بر ثانیه بمیلی 100 نمودارها نیروبش در ا
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 گیرينتیجه
الکتروکرومیک  پوشش تهیهجهت  ،یکیالکتر نشانیروش رسوب

انتخاب ولتاژ  .استفاده شد FTOبر روي زیرلایه  تنگستن اکسید
تاثیر زیادي برروي کیفیت و  ،نشانی مناسبو زمان رسوب

 .ها داشتآنچنین خواص الکتروکرومیک ها و همشفافیت لایه
 بهترینهاي الکتروشیمیایی و ریزساختاري جهت انتخاب بررسی

 و ولتیلیم 450ژ کاتدينشان داد که ولتا نشانیولتاژ و زمان لایه

 انچنین نتایج نشمه. بالاترین بازده رنگی را دارد دقیقه 3 زمان
سیکل مناسب بوده  100داد که در شرایط بالا، پایداري پوشش تا 

 است.
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1- Introduction 

The different aspect of industrial applications of metal 

matrix composites (MMCs) in aerospace, military, and 

automotive has been the subject of many studies over the 

past two decades. The results have shown that compared 

to monolithic alloys, MMCs have many advantages, 

including better creep and wear resistance as well as higher 

specific strength. This study examines the microstructure 

and mechanical properties of nanocomposites of Al-10Zn-

3.5Mg-2.5Cu alloy, tungsten disulfide nanoplates, and 

aluminum nano-powders prepared by mechanical mixing 

and casting methods.  

2- Experimental    

The materials used in this research were 99% pure 

aluminum powder with an average particle size of 45 

micrometers and tungsten disulfide nanoplates with an 

average thickness of approximately 50-70 nm and an 

average diameter of 25 micrometers. Aluminum powder 

and reinforcing slurry were ball milled for 2 hours at a 

speed of 250 revolutions per minute using a 10:1 ratio of 

pellets to powder. It is important to mention that the 

primary particle size of aluminum powder is 45 microns. 

Ball milling lasts until tungsten disulfide nanosheets are 

uniformly distributed between aluminum powders. The 

morphology and size of the powders were examined by 

SEM after 2 hours of grinding. Al-10Zn-3.5Mg-2.5Cu 

aluminum alloy ingots are cut into small pieces and then 

placed in a graphite crucible. The graphite crucible was 

placed in an electric resistance furnace. Melting of 

aluminum alloy was done by heating it to ~750°C. The 

mixture of melt alloy and nano-particles was stirred with a 

mechanical stirrer at a rotation speed of 1500 rpm for 10 

minutes, then stirring was continued with the help of an 

ultrasonic device for 5 minutes so that the nanoplates are 

evenly distributed and homogenized in the melt. 

Nanocomposite samples with 0.1, 0.3, 0.7 and 1 weight 

percentages of tungsten disulfide nanosheets as 

reinforcement have been prepared. After the successful 

addition of nano-reinforcement particles and uniform 

mixing, the composite melt was poured into a permanent 

                                                           
*Manuscript received November 30, 2023, Revised January 24, 2024, Accepted April 13, 2023. 
1 Corresponding author: Faculty of Mechanical engineering, Department of Materials Engineering, University of 

Tabriz, Iran Email: alipourmo@tabrizu.ac.ir  

mold prepared according to ASTM B108 standard. Before 

the tensile test, T6 heat treatment was applied to the 

castings containing 0.7% by weight of tungsten disulfide 

nanosheets. Finally, the samples were subjected to T6 heat 

treatment including heating to 460°C for 8 hours, 

quenching in water (25°C) and aging at 120°C for 24 

hours. For structural studies, an optical microscope 

equipped with an image processing system (Clemex 

Vision Pro. Ver.3.5.025) and a Cam Scan MV2300 

scanning electron microscope equipped with an energy 

dispersive spectroscopy (EDX) detector were used. The 

cut sections were polished and then etched by chlorine 

etching solution (2 mL H, 3 mL HCl, 5 mL HNO3, and 190 

mL H2O) to reveal the structure. The average grain size of 

the samples was measured according to the ASTM: E112 

standard. The tensile test was performed at ambient 

temperature by a SANTAM 150 tensile machine with a 

strain rate of s-10.003. The dimensions of the tensile test 

specimens were based on the ASTM-E8-04 standard. 

Figure 3 shows the size and configuration of the tensile 

specimen. 4 tensile test samples were performed and the 

average of these 4 samples was reported. 

 

3- Results and Discussion 

The morphology and size of the powders were examined 

by SEM after 2 hours of grinding. The initial particle size 

of aluminum powder was 45 microns. However, after 2 h 

of milling, the particle size of the powders is reduced by 

the milling process, which can lead to better dissolution 

and less agglomeration during the casting process. In 

addition, according to SEM results, the morphology of 

aluminum powders changes to flakes after grinding. 

Besides, tungsten disulfide nanosheets are uniformly 

distributed between aluminum powders. Figure 1 shows 

the SEM image and elemental analysis of the initial 

prototype sample, contains 75% aluminum powder and 

25% tungsten disulfide nanoplates, which have been 

pressed after grinding before being added to the melt so 

that they can be added to the melt more easily. As seen in 

Figure 1, due to the formation of tungsten disulfide sheets 

https://jmme.um.ac.ir/article_46591.html?lang=en
https://mechanic-ferdowsi.um.ac.ir/?lang=en
https://jmme.um.ac.ir/
https://doi.org/10.22067/jmme.2025.85986.1136
mailto:alipourmo@tabrizu.ac.ir
https://orcid.org/0000-0002-8996-2665


Mohammad Alipour  16 

 

 

 

around the aluminum powder in the first stage of grinding, 

a uniform distribution of tungsten disulfide sheets on the 

aluminum powder was obtained after the grinding process. 

In fact, it is believed that the formation of tungsten 

disulfide sheets can be beneficial in reducing the high 

tendency of nanoparticles to agglomerate during the 

milling process. 

 

Figure 1- SEM image and elemental analysis of the initial 

prototype sample containing 75% aluminum powder and 

25% tungsten disulfide nanoplates. 

Figure 2 shows the strength results of nanocomposite 

samples. Tensile strength increases with increasing the 

weight percentage of tungsten disulfide nanosheets. In 

general, by adding tungsten disulfide nanoplates up to 

0.7% by weight, the strength of the nanocomposite 

increases, but adding more nanoplates will decrease the 

strength of the nanocomposite. The optimal amount of 

tungsten disulfide nanoplates according to grain size, 

mechanical properties, and optical and electronic images 

is 0.7% by weight.  

 
 

Figure 8- Results of strength properties of 

nanocomposites containing tungsten disulfide nanoplates. 

 
4- Conclusions 

The present research work shows that the casting method 

using mechanical stirrer and ultrasonic waves has been 

very effective for improving the mechanical properties of 

Al-10Zn-3.5Mg-2.5Cu aluminum base alloy composites 

reinforced with tungsten disulfide nanoplates. Ultrasonic 

casting helps in uniform distribution of tungsten disulfide 

nanosheets in aluminum substrate. Ultrasonic waves, when 

propagating in the base alloy melt, break the clusters of 

nanoplates, which leads to uniform dispersion of the 

nanoplates and hence improved mechanical properties. 

However, when the weight percentage of tungsten 

disulfide nanosheets reaches more than 0.7% by weight. 

Accumulation of tungsten disulfide nanosheets at the grain 

boundary causes brittleness, porosity, less surface 

bonding, and as a result, a decrease in mechanical 

properties. The best mechanical properties were obtained 

for the nanocomposite sample containing 0.7% of tungsten 

disulfide nanoplates. The mechanical properties of this 

sample are 535 MPa after aging treatment, which has 

increased by 155% compared to the base sample before 

aging treatment. 
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 Al-10Zn-3.5Mg-2.5Cu ینیومآلوم یاژآل یتکامپوزنانو  یکیو خواص مکان یزساختارردر این تحقیق  تاثیر افزودن نانوصفحات دی سولفید تنگستن بر   کیدهچ

در این تحقیق ابتدا پیش سازه حاوی نانوصفحات دی سولفید تنگستن و پودر خالص آلومینیم  شده است. یبررس یگر یختهو ر متالورژی پودر ه روشبشده  یدتول
استحکام  یبالا به طور قابل توجه یژهپراکنده با سطح ودی سولفید تنگستن  نانوصفحات وجودساخته شده و در ادامه این پیش سازه به مذاب اضافه می شود. 

 هاییبررس .شود یباعث کاهش اندازه دانه مدی سولفید تنگستن  نانوصفحات نشان داد که افزودن یاژآل یزساختاریدهد. مطالعات ر یم یشرا افزا یتکامپوزنانو
نانوکامپوزیت استحکام نهایی نمونه های  T6 یحرارت یات. عملدهدیم یشرا افزا ایینه یاستحکام کشش نانوصفحات نشان داد که افزودن یکشش یشآزما یرو یشترب

دانه به عنوان  یتنگستن در مرزها یدسولف یدنانوصفحه  کلوخه، وجود درصد وزنی 0.7از  بالاتر مقدار نانوصفحات با افزودن را بطور چمگیری افزایش می دهد.

 یاستحکام کشش لیات حرارتی پیرسختیبعد از عم دی سولفید تنگستن درصد نانوصفحات 0.7 یحاو یتکامپوزنانو. ایجاد می شودرشد ترک  یمطلوب برا یرمس
535 Mpa دهد. یرا نشان م 
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The Effect of Adding Tungsten Disulfide Nanoplates on the Microstructure and Mechanical Properties 

of Cast Al-10Zn-3.5Mg-2.5Cu Nanocomposite 
 

Mohammad Alipour 

 

Abstract  In this research, the effect of adding tungsten disulfide nanosheets on the microstructure and mechanical 

properties of Al-10Zn-3.5Mg-2.5Cu aluminum alloy nanocomposite produced by powder metallurgy and casting method 

has been investigated. In this research, first, a pre-structure containing tungsten disulfide nanoplates and pure aluminum 

powder is made, and then this pre-structure is added to the melt. The presence of dispersed tungsten disulfide nanosheets 

with high specific surface area significantly increases the strength of the nanocomposite. Microstructural studies of the 

alloy showed that the addition of tungsten disulfide nanosheets reduces the grain size. Further investigations on the tensile 

test showed that the addition of nanosheets increased the ultimate tensile strength. T6 heat treatment increases the final 

strength of nanocomposite samples. By adding nanoplates above 0.7% by weight, the presence of tungsten disulfide 

nanoplate clumps in the grain boundaries is created as a favorable path for crack growth. The nanocomposite containing 

0.7% of tungsten disulfide nanoplates shows a tensile strength of 535 Mpa after heat treatment. 
 

Keywords  Metal matrix composites (MMCs); Mechanical properties, Microstructures; Powder processing, Ultrasonic 

treatment. 
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 مقدمه 

مانند  یعیدر صنا (MMCs) یفلز ینهزم یها یتاستفاده از کامپوز
از مطالعات در دو  یاریو خودرو موضوع بس ینظام ی،هوانورد

 یسهنشان داده است که در مقا یج. نتا[4-1]دهه گذشته بوده است 

از جمله مقاومت  یادیز یایها مزا MMC یکپارچه، یاژهایبا آل
بالاتر  یژهاستحکام و چنینو هم یشبهتر در برابر خزش و سا

 ینهزم هاییتو نانوکامپوز (NC) نانوبلور یاژهای. آل[7-4]دارند 

در  Mg و Al وزن مانندفلزات سبک یهبر پا (MMNCs) یفلز
که  یدام ینبه ا گیرندیقرار م یشدت مورد بررسحال حاضر به
شوند  یدتر تولمتراکم یاربا فلزات بس یسهقابل مقا استحکام های

وجود درصد  یلها عموما  به دل MMC کم یری. شکل پذ[8-11]
است. نشان  زمینهنده درشت و شکننده در کن یتاز فاز تقو ییبالا

توان با ادغام  یها را میتداده شده است که خواص نانوکامپوز
. وجود یدبهبود بخش یادیاز نانوذرات تا حد ز یکم یرمقاد یحت

در  SiC (SiC np) نانوذراتمانند  یکیسرام هایکنندهیتنانوتقو
را بهبود  هایتبالا کامپوز یدما یکیخواص مکان ینهمچن زمینه

مختلف، مواد تازه  هایکنندهیتتقو یان. در م[16-12] بخشدیم
 یاریمطلوب بس هاییژگیو یدارا نانوصفحات،در حال ظهور، 

 یتظرف یین،پا یانبساط حرارت یببالا، ضر یحرارت یتمانند هدا

. با [17]خوب هستند  یکنندگخود روان یتبالا و خاص یراییم
 یژهخواص برتر با سطح و یلتنگستن به دل یدسولف یحال، د ینا

حال،  ینظاهر شده است. در هم یدوارکنندهنامزد ام یکبالا، 

 یتتنگستن در کامپوز یدسولف ید اضافه کردنمربوط به  مطالعات
 یپراکندگ در یشترمشکلات ب یلبه دل (MMCs) یفلز ینهزم یها
از  یاری. بس[22-18]است  یابکم زمینهتنگستن در  یدسولف ید

 یبترک ینوآورانه برا یهااستفاده از روش یمحققان بر رو
 یبا پراکندگ MMNC مذاب، ساختن ینیومنانوذرات در آلوم

نانو  یاباند. آسمناسب و اجتناب از تجمع نانوذرات تمرکز کرده

و  یکیو اختلاط مکان ینیومآلوم دمانن یفلز یذرات با پودرها
روش  یناز مهم تر یکلتراسونآبه کمک  یگر یختهر یروش ها

 .ارائه شده است ینهزم یناست که در ا ییها
 یکیو خواص مکان یزساختارر یمطالعه به بررس این 

با  Al-10Zn-3.5Mg-2.5Cu ینیومآلوم یاژآل هاییتنانوکامپوز
 یتنگستن با پودرها یدسولف ید روش متالورژی پودراستفاده از 

 .پردازدیم یکیمکان گرییختهاختلاط و ر یهاو روش ینیومآلوم
در این تحقیق تمرکز بر روی اضافه کردن نانوصفحات دی 

آلومیینیوم می باشد  7000سولفید تنگستن به مذاب آلیاژ سری 
که قبلا در هیچ تحقیقی بر روی این سری از آلیاژها کار تحقیقاتی 
انجام نشده است.همچنین برای پخش بهتر نانوذرات داخل مذاب 

در آلومینیوم و نانوصفحات دی سولفید تنگستن از پیش سازه پو
 استفاده شده است.

 

 روش تحقیق
درصد  99خالص  ینیومپودر آلوم یقتحق ینمواد مورد استفاده در ا

 یدسولف ید نانوصفحاتو  یکرومترم 45با اندازه ذرات متوسط 
و قطر  نانومتر 70الی  50 یبا تنگستن با ضخامت متوسط تقر

 SEM یها یکروگرافم (1)بودند. شکل  یکرومترم 25متوسط 

خالص نشان  ومینیومپودر آلو تنگستن  یدسولف ید نانوصفحات
، پودرهای آلومینوم حاوی نانوصفحات یدتول یدهد. برا یم

تنگستن( در اتانول  یدسولف ید نانوصفحات) هاکنندهیتتقو
 فراصوت پراکنده شدند. امواج درصد توسط  99.5 آبیب

ساعت با  2به مدت  کنندهیتو دوغاب تقو ینیومپودر آلوم 
 10:1به پودر  گلوله تبا استفاده از نسب یقهدور در دق 250سرعت 

است که  ینکته ضرور ین. ذکر انداضافه شد یاگلوله یاببه آس
 نانوصفحاتاست.  یکرونم 45 ینیومپودر آلوم یهاندازه ذرات اول

 ینیومیآلوم یپودرها ینب یکنواختطور تنگستن به یدسولف ید
ساعت  2و اندازه پودرها پس از  ی. مورفولوژشوندیم یعتوز
 SEM تصویر (ج -1)شد. شکل  یبررس SEM توسط یابآس

ساعت  2 زبا اشکال پوسته پوسته را پس ا Al-25% ws2 یپودرها
 .دهد ینشان م یابآس

به  Al-10Zn-3.5Mg-2.5Cu ینیومآلوم یاژآل یهاشمش 

قرار داده  یتیبوته گراف یکشده و سپس در  یدهقطعات کوچک بر
-Al-10Zn-3.5Mg ینیوم آلوم یاژآل یمیاییش یبشوند. ترکیم

2.5Cu آورده شده است.  (1)کار در جدول  ینمورد مطالعه در ا

قرار گرفت. ذوب  یکیمقاومت الکتر یک کورهدر  یتیبوته گراف
 یگراددرجه سانت 750 ~ یبا حرارت دادن آن تا دما مینیومآلو یاژآل

دور  1500با سرعت چرخش  یکیانجام شد. سپس با همزن مکان

زده شد سپس در به هم  یاژمذاب آل یقهدق 10به مدت بر دقیقه 
همزدن به  یقهدق 5به مدت  یکلتراسونآبه کمک دستگاه  ادامه

ادامه داده شد تا نانوصفحات بطور یکنواخت داخل مذاب پخش 

، همزن مکانیکی و دستگاه آلتراسونیک مورد کورههمگن شوند. و 
 ینمونه ها نشان داده شده است. (2)استفاده در شکل 
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کننده  یتتقو 1و  0.7، 0.3، 0.1 یبا درصد وزن یتنانوکامپوز
از افزودن  . پسشده اند یهتنگستن ته یدسولف ید نانوصفحات

، مذاب یکنواختکننده نانو و اختلاط  یتذرات تقو یزآم یتموفق
 ASTM شده بر اساس استاندارد یهته یدر قالب دائم یتامپوزک

B108  (.3)شکل  شد یختهر 
قطعات  یبر رو T6 یحرارت یاتکشش، عمل یشاز آزما قبل 

تنگستن،  یدسولف ید نانوصفحات ینهمقدار به یحاو گرییختهر
 یاعمال شد. برا شدهیختهر یهاو نمونه یدرصد وزن 0.7 یعنی

شامل حرارت  T6 یحرارت یاتمنظور، نمونه ها تحت عمل ینا
ساعت، کوئنچ در  8به مدت  یگراددرجه سانت 460 یدمادادن تا 

درجه  120 یدر دما یرسازی( و پیگراددرجه سانت 25آب )
مطالعات  برای .ساعت قرار گرفتند 24به مدت  یگرادسانت

 یرتصو پردازش یستممجهز به س ینور یکروسکوپم از یساختار

(Clemex Vision Pro. Ver.3.5.025و هم م )یکروسکوپ 
، مجهز به آشکارساز Cam Scan MV2300 یروبش یالکترون

 یدهبر یشد. بخش ها استفاده( EDX) یپراکنش انرژ سنجییفط
 یترل یلیم 2کلر ) محلول اچداده شده و سپس توسط  یقلشده ص

H ،3 3 یترل یلیم 5 یدروکلراید،ه یترل یلیمHNO  یترل یلیم 190و 
O2Hنمونه  یدانه بند انگینیشود. م یان( اچ شده تا ساختار نما

تست  شد. یریاندازه گ ASTM:E112ها بر اساس استاندارد 
 SANTAM یکشش ینماش یکتوسط  یطمح یکشش در دما

 یشآزما یانجام شد. ابعاد نمونه ها s-10.003با نرخ کرنش  150
اندازه  (3)و شکل  بود ASTM-E8-04کشش بر اساس استاندارد 

 4برای هر درصد دهد.  یرا نشان م ینمونه کشش یکربندیو پ
نمونه گزارش  4نمونه آزمون کشش انجام شده و میانگین این 

شد.

 

     
 

     

 ساعت آسیاکاری مکانیکی 2بعد از  Al-25% ws2ج( پودر )، WS2ب( نانوصفحات )الف( پودر آلومینوم خالص، )  1شکل 
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 Al-10Zn-3.5Mg-2.5Cu یاژ آل یمیاییش یبترک  1جدول 
 

Cu Mg Zn Al Substance 

2.5 3.5 10 Bal Wt.% 

 

 
 

 ب( کوره مقاومتی و همزن مکانیکی)الف( پروب دستگاه آلتراسونیک، )  2شکل 
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 قالب فلزی و ابعاد نمونه کشش  3شکل 

 

 نتایج و بحث
 مطالعات ریزساختاری 

 ینیومپودر آلوم یهاست که اندازه ذرات اول ینکته ضرور ینذکر ا
اندازه ذرات  یاب،ساعت آس 2حال، پس از  ینبود. با ا یکرونم 45

انحلال بهتر  تواندیکه م یابد،یکاهش م یابآس یندپودرها با فرآ
داشته باشد.  بهمراه گرییختهرفرآیند  یرا در ط یو تجمع کمتر

به  یابپس از آس ینیومآلوم یپودرها ولوژیمورف ین،علاوه بر ا
 یدسولف ید نانوصفحاتکند.  یم ییرشکل پوسته پوسته تغ

 یعتوز ینیومیآلوم یپودرها ینب یکنواختتنگستن به طور 
 یابساعت آس 2و اندازه پودرها پس از  ی. مورفولوژشوندیم

 رهایپود SEM تصاویر (ج -1)شد. شکل  یبررس SEM توسط

Al-25% WS2 دهد ینشان م یابساعت آس 2ز را پس ا. 
همانطور که در شکل مشخص است پودرهای کروی بصورت 

 لایه ای و فلسی شکل درآمده اند.

کوچک در مذاب راحت تر از  یانحلال پودرها اساسا  
مهم مسئول  مکانیزمبزرگتر است. دو  کلوخه ای یپودرها

 یدرهاقبل از انجماد هستند. ابتدا انحلال پوپراکندگی نانوذرات 

 یپودرها به مذاب. در واقع پودرها یقتزر یندر ح ینیومآلوم
کنند و  یعمل م اببه مذ نانوئیبه عنوان حامل ذرات  ینیومآلوم

 رویی مذاب یهآنها را از هرگونه تماس با سطح مذاب و لا
 زمینه مذابکنند و پس از انحلال آنها، نانوذرات در  یمحافظت م

 یباعث م یکلتراسونآ امواج شوند. دوم، قدرت ارتعاش یآزاد م
ازهم باز شده و نانوصفحات داخل  کلوخه ایشود که ذرات 

 بینییشدر واقع، پ مذاب بصورت یکنواخت پراکنده شوند.
 یک یکه در قسمت داخل ینیومیآلوم یکه پودرها شودیم

 یچسبنده در دما یکقرار دارند، به عنوان  کلوخه اینانوذرات 
و انتشار  یتا از جداساز کنندیعمل م گرادیدرجه سانت 700

 ینا تواندیم یکلتراسونآ امواجکنند، که تنها  یریذرات جلوگ
 .[27] هم زدن جدا کند یننانوذرات را در ح

و آنالیز عنصری از نمونه پیش سازه  SEM یرتصو (4) شکل 

درصد نانوصفحات  25درصد پودر آلومینوم و  75اولیه که حاوی 
دی سولفید تنگستن می باشد که پس از آسیاب قبل از اضافه 
شدن به داخل مذاب پرس شده اند تا راحت تر به داخل مذاب 

 یلشود، به دل یمشاهده م (4)همانطور که در شکل  اضافه شوند.
 ینیومتنگستن در اطراف پودر آلوم یدسولف ید یورقه ها یلتشک

 یدسولف ید یورقه ها یکنواخت یعتوز یاب،در مرحله اول آس

به دست  آسیاب یندپس از فرآ ینیومپودر آلوم یتنگستن بر رو
 یدسولف ید یورقه ها یلاست که تشک ینآمد. در واقع، اعتقاد بر ا



 ...یکیو خواص مکان یزساختارر بر تنگستن یدسولف ید صفحاتنانو تاثیر افزودن  22

 

 

 1404، یک، شمارۀ ششسال سی و      مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

 یبالا یلکاهش تما یخوب برا یاستراتژ یکتواند  یتنگستن م
 باشد. یابآس یندفرآ یتجمع در ط ینانوذرات برا

 یختهاز ر پس Al-10Zn-3.5Mg-2.5Cu یاژآل یزساختارهایر 

 یتنگستن با درصدها یدسولف ید نانوصفحات افزودن و یگر

 ییرتغ (5)نشان داده شده است. شکل  (5)مختلف در شکل 

پس از افزودن را   Al-10Zn-3.5Mg-2.5 یتدندر یمورفولوژ

 میکروسکوپ یزساختارهای. ردده ینشان متنگستن  یدسولف ید

از محلول متشکل  )مثل شکل گل رز( مانندبصورت رزی  ینور

 یتیدندر ینب یهثانو یکه توسط فازها یهآلفا اول یجامد دانه ها

 اضافه یبا نمونه ها یسهدهد. در مقا یرا نشان ماحاطه شده است 

 ینشده مورفولوژ اصلاح یتنگستن، نمونه ها یدسولف یشده با د

می شود استنباط کرد ، (5)را نشان دادند، از شکل  یدرشت تر

دانه  یتعداد مرزهاگردابی  یگر یختهتنگستن و ر یدسولف یکه د

فازهای بین از  یهمگن تر یعتوز یندهد و بنابرا یم یشرا افزا

شده در  فاز مشاهده ینتر یج. رافلزی را بهمراه خواهد داشت

 Al-10Zn-3.5Mg-2.5Cu یاژهایدر آل یختگیر یزساختارر

 (2)در جدول  .]26[ است 2MgZnو فاز یوتکتیک  Cu2Al (θ)فاز

اندازه دانه نمونه های مختلف نشان داده شده است که با افزودن 

نانوصفحات دی سولفید تنگستن اندازه دانه کاهش پیدا می کند. 

درصد  0.7از نمونه حاوی  EDSآنالیز حاصل از  یجنتا (6) شکل

 (6). شکل دهد یرا نشان م نانوصفحات دی سولفید تنگستن

نانوصفحات دی سولفید تنگستن را در ریزساختار نمونه  یعتوز

مشخص است می توان  (6)نشان می دهد. همانطور که از شکل 

گفت که نانوذرات بعد از استفاده از همزن مکانیکی و در ادامه 

آلتراسونیک، کاملا در زمینه پخش شده اند که همین امواج 

پراکندگی و عدم وجود کلوخه نانوصفحه در داخل ریزساختار 

ذرات  باعث بالا بودن خواص مکانیکی این نمونه شئده است.

شده اند.  یعتوز Al ینهدر زم یکنواختبه طور  یبا کننده تقر یتتقو

دارد.  یدرصد وزن 0.7 تنگستن ولفیدس ید نانوصفحات یمحتوا

 تنگستن، تجمع یدسولف ید نانوصفحات یمحتوا یشترب یشبا افزا

. دهدیتنگستن رخ م یدسولف ید نانوصفحات و کلوخه ای شدن

توسط  ییانسداد حرکت نابجا یلمواد به دل ینا قویتت

 یمحتوا یشتنگستن است. با افزا یدسولف ید نانوصفحات

دانه  یمرزها نانوصفحات ینا -تنگستن  یدسولف ید نانوصفحات

 ینهمچن شوند،یها مدانه اصلاحو باعث  قفل کردهرا 

شده و مسیر رشد ترک را ها ترکباعث انحراف  نانوصفحات

 یتاستحکام در نانوکامپوز یشافزا ثو باع طولانی تر می کنند

شایان ذکر است که با افزودن نانوصفحات، نانوصفحات . شوندیم

پچ -باعث کاهش اندازه دانه نانوکامپوزیت شده و با مکانیزم هال

باعث افزایش استحکام خواهند شد. همچنین نانوصفحات در 

مقابل حرکت نابجایی ها مقاومت کرده و مانع تغییر شکل بیشتر 

ایی ها و ایجاد خواهند شد و همچنین نانوصفحات از تجمع نابج

مراکز تنش و در نهایت جوانه زنی ترک نیز جلوگیری کرده و 

مانع ایجاد ترک و اشاعه ترک در داخل نمونه خواهند شد. در 

ادامه در صورت ایجاد ترک در ساختار و اشاعه ترک، 

نانوصفحات در مقابل اشاعه بیشتر ترک مانع ایجاد کرده و ترک 

دور زدن نانصفحه خواهد شد که  برای ادامه مسیر خود مجبور به

این خود به نیرو بیشتری نیاز دارد که خود عامل افزایش استحکام 

 یکه درصد وزن یهنگامدر این نوع نانوکامپوزیت خواهد بود. 

دانه  یباشد، مرزها 0.7از  یشتنگستن ب یدسولف ید نانوصفحات

. تجمع یابد یدانه کاهش م اصلاحو اثر  یدهبه اشباع رس

ها باعث مرز دانه یتنگستن رو یدسولف ید فحاتنانوص

 تریفضع استحکام یجهمرز دانه، تخلخل و در نت یشکنندگ

 . شودیم

 زمینهذرات در  یعاست که توز ینکته ضرور ینذکر ا 

 یطشرا ینخوب بوده و ا T6 یحرارت یاتپس از عمل ینیومآلوم

 یم T6 یحرارت یاتدر نمونه ها پس از عملباعث استحکام بالا 

رسوبات پیوسته ای که در  T6با اعمال عملیات حرارتی  شود.

زمینه بوده اند بصورت ریز و یکنواخت در زمینه آلیاژ پخش شده 

 و باعث افزایش استحکام آلیاژ پایه و نانوکامپوزیت خواهند شد.

از ریزساختار نمونه نانوکامپوزیت  SEMتصاویر  (7)در شکل 

درصد نانوصفحات دی سولفید تنگستن قبل و بعد از  0.7حاوی 

نشان داده شده است. همانطور که در شکل  T6عملیات حرارتی 

رسوبات پیوسته در  T6مشخص است بعد از عملیات حرارتی 

ساختار از بین رفته و در داخل زمینه بصورت رسوبات مجزا 

د که همین عامل افزایش استحکام نانوکامپوزیت تشکیل شده ان

می باشد. T6بعد از عملیات حرارتی 
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 تنگستن یدسولف یدرصد نانوصفحات د 25و  ینومدرصد پودر آلوم 75 یکه حاو یهسازه اول یشاز نمونه پ یعنصر یزو آنال SEM یرتصو  4شکل 

 

 
 

 %.wt 1ه( )و  wt.% WS2 0.7د( )، wt.% WS2 0.3ج( )، wt.% WS2 0.1ب( )، wt.% WS2 0الف( ) :ریزساختار نمونه های اصلاح شده با  5شکل 

WS2 



 ...یکیو خواص مکان یزساختارر بر تنگستن یدسولف ید صفحاتنانو تاثیر افزودن  24

 

 

 1404، یک، شمارۀ ششسال سی و      مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

 نانوکامپوزیت یاندازه دانه متوسط نمونه ها  2جدول 
 

Sample Grain Size (µm) 

0 wt.% WS2 63 

0.1 wt.% WS2 50 

0.3 wt.% WS2 42 

0.7 wt.% WS2 28 

1 wt.% WS2 30 

 

 
 

 نانوصفحات در زمینه نانوکامپوزیتدرصدزنی نانوصفحات دی سولفید تنگستن و نحوه پراکندگی  0.7از نمونه نانوکامپوزیت حاوی  EDSنتایج آنالیز   6شکل 
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بعد از ب( )، T6قبل از عملیات حرارتی  الف() :درصد نانوصفحات دی سولفید تنگستن 0.7حاوی  Al-10Zn-3.5Mg-2.5نانوکامپوزیت آلیاژ   7شکل 

 T6عملیات حرارتی 

 

 یاستحکام کشش
 یرا نشان م نتایج استحکام نمونه های نانوکامپوزیت (8) شکل

 ید نانوصفحات یدرصد وزن یشبا افزا یدهد. استحکام کشش
  و همکاران ید. م.تابنده خورشیابد یم یشتنگستن افزا یدسولف
شده  یتمشخص شده تقو ینیومیآلوم زمینه یها یتکامپوز [32]

( با یکرومترم 0.3نانومتر و  35) ینااندازه ذرات آلوم دوتوسط 
 اکستروژن رو به جلو گرم یندهایمرطوب و فرآ یشیسا یابآس
نانو ذرات،  یمحتوا یش. مشخص شده است که با افزایه کردندته

که  یو زمان یابد یم یشها ابتدا افزا یتو استحکام کامپوز یسخت
 یرود، کاهش م یم فراتر یدرصد وزن 0.4مقدار نانوذرات از 

 یها یتتوسعه کامپوز یرو .[33]و همکاران  ی. مظاهریابد

A356/nano-Al2O3 بالا کار کردند. مشخص شد که  ییبا کارا
در  یمنجر به بهبود قابل توجه Al2O3-نانو تقویت کنندهوجود 

 [34]شد. اس. مولا و همکاران  UTS یم واستحکام تسل ی،سخت
تقویت شده  یتساختار نانو کامپوز یبررسدر تحقیقات خود به 

نانو  یدرصد وزن 2با  یکآلتراسون یگر یختهرتحت  یناآلومبا 
Al2O3 ( 10اندازه متوسط  )ندنشان دادپرداخته و نانومتر 

نانوذرات آلومینا بیشتر در داخل دانه پراکنده بوده و مناطق اطراف 
دو وو و همکاران  کی مرزدانه خالی از این نانوذرات می باشد.

 ینیومآلوم زمینهاندازه  یرز یناذرات آلوم یبر رو HEMMاز  [35]
که مقاومت  شدشده استفاده کرد و متوجه  یتتقو یتکامپوز
در کل با افزودن  .یابد یم یششده افزا ینترنمونه ز یخمش

درصد وزنی استحکام  0.7نانوصفحات دی سولفید تنگستن تا 
نانوکامپوزیت افزایش می یابد اما با اضافه کردن بیشتر باعث 

ند کاهش استحکام نانوکامپوزیت خواهد شد که دلیل این امر میتوا
 به کلوخه ای شدن نانوذرات در داخل زمینه نانوکامپوزیت باشد.

تنگستن با توجه به اندازه  یدسولف ینانو صفحات د ینهبه مقدار
درصد  0.7 یکی و تصاویر نوری و الکترونیخواص مکان ،دانه
 0.3نتایج تست کشش برای نمونه حاوی  (9)شکل  .است یوزن

ز عملیات حرارتی را نشان درصد وزنی دی سولفید تنگستن قبل ا
 می دهد.

 

 
 

نتایج خواص استحکامی نانوکامپوزیت های حاوی نانوصفحات دی   8 شکل

 سولفید تنگستن
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 هینمونه پا یتست کشش برا نمودار  9 شکل

 

 گیری نتیجه
 نتایج زیر از این مطالعه قابل استخراج است:

با  گرییختهروش ر کار تحقیقاتی حاضر نشان می دهد که  
بهبود خواص  یبرا استفاده از همزن مکانیکی و امواج آلتراسونیک

 یدسولف ید صفحاتنانو با  شدهیتتقو هاییتکامپوز یکیمکان
 یاربس Al-10Zn-3.5Mg-2.5Cu ینیومآلومزمینه  یاژآلبا تنگستن 

نانو  یکنواخت یعبه توز یکتراسونآل یگر یختهاست. ر بوده مؤثر
. کمک می کند ینیومیآلوم زمینهدر تنگستن  یدسولف یدصفحات 

منتشر  زمینه مذاب آلیاژ پایهکه در  یهنگام یکلتراسونآامواج 
که منجر به  شکنندیرا م نانوصفحات یهاخوشه شوند،یم

خواص  یلدل ینو به هم شودیم نانوصفحاتت یکنواخ یپراکندگ
 یکه درصد وزن یحال، زمان ین. با ایابدیبهبود م یکیمکان

 یدرصد وزن 0.7از  یشتنگستن به ب یدسولف ید نانوصفحات
ها تنگستن در مرز دانه یدسولف ید نانوصفحاتبرسد. تجمع 
کاهش  یجهکمتر و در نت یسطح یوندتخلخل، پ ی،باعث شکنندگ

بهترین خواص مکانیکی برای نمونه  .شودیم یکیمکان خواص
درصد نانوصفحات دی سولفید  0.7نانوگامپوزیت حاوی 

مگاپاسکال  535تنگستن بدست آمد. خواص مکانیکی این نمونه 
بعد از عملیات پیرسختی میباشد که نسبت به نمونه پایه قبل از 

 درصدی را داشته است. 155عملیات پیرسختی افزایش 
 

 تقدیر و تشکر
 

 

 مراجع
[1] M. Raturi, and A. Bhattacharya, “Electrochemical corrosion of AA6061-AA7075 double sided FSW joints prepared 

with and without secondary heating,” CIRP Journal of Manufacturing Science and Technology, vol. 38, pp. 590-612, 

2022. https://doi.org/10.1016/j.cirpj.2022.06.002 

[2] D. G. Andrade, C. Leitão, N. Dialami, M. Chiumenti, and D. M. Rodrigues, “Modelling torque and temperature in 

friction stir welding of aluminium alloys,” International Journal of Mechanical Sciences, vol. 182, pp. 105725, 2020. 

https://doi.org/10.1016/j.ijmecsci.2020.105725 

[3] R. Prasad Mahto, and S. Kanta Pal, “Friction Stir Welding of Dissimilar Materials: An Investigation of Microstructure 

and Nano-Indentation Study,” Journal of Manufacturing Processes, vol. 55, pp. 103-118, 2020. 

https://doi.org/10.1016/j.jmapro.2020.03.050  

[4] M. Raturi, and A. Bhattacharya, “Temperature variation and influence on local mechanical properties assessed by 

nanoindentation in AA6061-AA7075 dissimilar FSW,” International Communications in Heat and Mass Transfer, 

vol. 148, pp. 107079, 2023. https://doi.org/10.1016/j.icheatmasstransfer.2023.107079 

[5] X. Yibin, T. Yoshita, “Thermal Conductivity of SiC Fine Particles 

Reinforced Al Alloy Matrix Composite with Dispersed Particle Size,” Journal of Applied Physics, vol. 95, no. 2, pp. 

722-726, 2004. https://doi.org/10.1063/1.1632022 

[6] C. Borgonovo, D. Apelian, “Manufacture of aluminum nanocomposites: a critical review,” Materials Science Forum, 

vol. 678, pp. 1–22, 2011. https://doi.org/10.4028/www.scientific.net/MSF.678.1 

[7] L. M. Tham, M. Gupta and L. Cheng, “Effect of Limited Ma-trix-Reinforcement Interfacial Reaction on Enhancing 

https://doi.org/10.1016/j.cirpj.2022.06.002
https://doi.org/10.1016/j.cirpj.2022.06.002
https://doi.org/10.1016/j.cirpj.2022.06.002
https://doi.org/10.1016/j.cirpj.2022.06.002
https://doi.org/10.1016/j.ijmecsci.2020.105725
https://doi.org/10.1016/j.ijmecsci.2020.105725
https://doi.org/10.1016/j.ijmecsci.2020.105725
https://doi.org/10.1016/j.jmapro.2020.03.050
https://doi.org/10.1016/j.jmapro.2020.03.050
https://doi.org/10.1016/j.jmapro.2020.03.050
https://doi.org/10.1016/j.icheatmasstransfer.2023.107079
https://doi.org/10.1016/j.icheatmasstransfer.2023.107079
https://doi.org/10.1016/j.icheatmasstransfer.2023.107079
https://doi.org/10.1016/j.icheatmasstransfer.2023.107079
https://doi.org/10.1063/1.1632022
https://doi.org/10.1063/1.1632022
https://doi.org/10.1063/1.1632022
https://doi.org/10.1063/1.1632022
https://doi.org/10.4028/www.scientific.net/MSF.678.1
https://doi.org/10.4028/www.scientific.net/MSF.678.1
https://doi.org/10.4028/www.scientific.net/MSF.678.1
https://doi.org/10.1016/S1359-6454(01)00221-X


 27 پور علی محمد
 

 

مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  4140، یک، شمارۀ ششسال سی و     

the Me-chanical Properties of Aluminium-Silicon Carbide Composites,” Acta Materialia, vol. 49, no. 16, pp. 3243-

3253, 2001. https://doi.org/10.1016/S1359-6454(01)00221-X  

[8] M. T. Khorshid, S. A. J. Jahromi, M. M. Moshksar, “Mechanical properties of tri-modal Al matrix composites 

reinforced by nano- and submicron-sized Al2O3 particulates developed by wet attrition milling and hot extrusion,” 

Materials and  Design, vol. 31, no. 8, pp. 3880-3884, 2010. https://doi.org/10.1016/j.matdes.2010.02.047  

[9] R. D. Haghighi, S. A. J. Jahromi, A. Moresedgh, M. Tabandeh Khorshid, “A Comparison Between ECAP and 

Conventional Extrusion for Consolidation of Aluminum Metal Matrix Composite,” Journal of Materials Engineering 

and Performance, vol. 21, pp. 1885-92, 2012. https://doi.org/10.1007/s11665-011-0108-9  

[10] J. Schiotz, F. D. Tolla, K. W. Jacobsen, “Softening of nanocrystalline metals at very small grain sizes,” Nature, vol. 

391, no. 6667, pp. 561-563, 1998. https://doi.org/10.1038/35328  

[11] T. Varol, A. Canakci, “Synthesis and characterization of nanocrystalline Al 2024–B4C composite powders by 

mechanical alloying,” Philosophical Magazine Letters, vol. 93, no. 6, pp. 339-345, 2013. 

https://doi.org/10.1080/09500839.2013.779758  

[12] K.U. Kainer, Basics of Metal Matrix Composites, Metal Matrix Composites: Custom‐ made Materials for 

Automotive and Aerospace Engineering, pp. 1-54, 2006. https://doi.org/10.1002/3527608117  

[13] I.A. Ibrahim, F.A. Mohamed, E.J. Lavernia, “Particulate reinforced metal matrix composites—a review,” Journal of 

materials science, vol. 26, pp. 1137–1156, 1991. https://doi.org/10.1007/BF00544448  

[14] J.C. Lee, J.P. Ahn, “Control of the interface in SiC/Al composites,”  Scripta Materialia, vol. 41, no. 8, pp. 895–900, 

1999. https://doi.org/10.1016/S1359-6462(99)00227-4  

[15] Y. Yang, J. Lan, X. Li, “Study on bulk aluminum matrix nano-composite fabricated by ultrasonic dispersion of nano-

sized SiC particles in molten aluminum alloy,”  Materials Science and Engineering: A, vol. 380, no. 1-2, pp. 378–383, 

2004. https://doi.org/10.1016/j.msea.2004.03.073  

[16] X. Li, Y. Yang, “Theoretical and experimental study on ultrasonic dispersion of nanoparticles for strengthening cast 

Aluminum Alloy A356,” Metallurgical Science and Tecnology, vol. 26, no. 2, pp. 12–20, 2008. 

[17] A. Dorri-Moghadam, B. F. Schultz, J. Ferguson, E. Omrani, P. K. Rohatgi, N. Gupta, “Functional Metal Matrix 

Composites: Self-lubricating, Self-healing, and Nanocomposites,” JOM, vol. 66, pp. 872-81, 2014. 

https://doi.org/10.1007/s11837-014-0948-5  

[18] J. Wang, Z. Li, G. Fan, H. Pan, Z. Chen, D. Zhang, “Reinforcement with Tungsten disulfide nanosheets in aluminum 

matrix composites,” Scripta Mater, vol.  66, no. 8, pp. 594‒ 597, 2012. 

https://doi.org/10.1016/j.scriptamat.2012.01.012  

[19] S. F. Bartolucci, J. Paras, M. A. Rafiee, J. Rafiee, S. Lee, D. Kapoor, N. Koratkar, “Tungsten disulfide/aluminum 

nanocomposites,” Materials Science and Engineering: A, vol. 528, no. 27, pp. 7933‒ 7937, 2011. 

https://doi.org/10.1016/j.msea.2011.07.043  

[20] G. Qian, Y. Feng, Y. Chen, F. Mo, Y. Wang, W. Liu, “Effect of WS2 addition on electrical sliding wear behaviors 

of Cu–graphite–WS2 composites,” Transactions of Nonferrous Metals Society of China, vol. 25, no. 6, pp. 1986-1994, 

2015. https://doi.org/10.1016/S1003-6326(15)63807-9  

[21] A. Abbas, S. Huang, “Investigation of severe plastic deformation effects on microstructure and mechanical properties 

of WS2/AZ91 magnesium metal matrix composites,” Materials Science and Engineering: A, vol. 780, p. 139211, 

https://doi.org/10.1016/S1359-6454(01)00221-X
https://doi.org/10.1016/S1359-6454(01)00221-X
https://doi.org/10.1016/S1359-6454(01)00221-X
https://doi.org/10.1016/j.matdes.2010.02.047
https://doi.org/10.1016/j.matdes.2010.02.047
https://doi.org/10.1016/j.matdes.2010.02.047
https://doi.org/10.1016/j.matdes.2010.02.047
https://doi.org/10.1007/s11665-011-0108-9
https://doi.org/10.1007/s11665-011-0108-9
https://doi.org/10.1007/s11665-011-0108-9
https://doi.org/10.1007/s11665-011-0108-9
https://doi.org/10.1038/35328
https://doi.org/10.1038/35328
https://doi.org/10.1038/35328
https://doi.org/10.1080/09500839.2013.779758
https://doi.org/10.1080/09500839.2013.779758
https://doi.org/10.1080/09500839.2013.779758
https://onlinelibrary.wiley.com/doi/book/10.1002/3527608117#page=16
https://onlinelibrary.wiley.com/doi/book/10.1002/3527608117#page=16
https://doi.org/10.1002/3527608117
https://doi.org/10.1007/BF00544448
https://doi.org/10.1007/BF00544448
https://doi.org/10.1007/BF00544448
https://doi.org/10.1016/S1359-6462(99)00227-4
https://doi.org/10.1016/S1359-6462(99)00227-4
https://doi.org/10.1016/S1359-6462(99)00227-4
https://doi.org/10.1016/j.msea.2004.03.073
https://doi.org/10.1016/j.msea.2004.03.073
https://doi.org/10.1016/j.msea.2004.03.073
https://doi.org/10.1016/j.msea.2004.03.073
https://www.fracturae.com/index.php/MST/issue/view/246
https://www.fracturae.com/index.php/MST/issue/view/246
https://doi.org/10.1007/s11837-014-0948-5
https://doi.org/10.1007/s11837-014-0948-5
https://doi.org/10.1007/s11837-014-0948-5
https://doi.org/10.1016/j.scriptamat.2012.01.012
https://doi.org/10.1016/j.scriptamat.2012.01.012
https://doi.org/10.1016/j.scriptamat.2012.01.012
https://doi.org/10.1016/j.msea.2011.07.043
https://doi.org/10.1016/j.msea.2011.07.043
https://doi.org/10.1016/j.msea.2011.07.043
G.%20Qian,%20Y.%20Feng,%20Y.%20Chen,%20F.%20Mo,%20Y.%20Wang,%20W.%20Liu,%20
G.%20Qian,%20Y.%20Feng,%20Y.%20Chen,%20F.%20Mo,%20Y.%20Wang,%20W.%20Liu,%20
G.%20Qian,%20Y.%20Feng,%20Y.%20Chen,%20F.%20Mo,%20Y.%20Wang,%20W.%20Liu,%20
https://doi.org/10.1016/S1003-6326(15)63807-9
https://doi.org/10.1016/j.msea.2020.139211
https://doi.org/10.1016/j.msea.2020.139211


 ...یکیو خواص مکان یزساختارر بر تنگستن یدسولف ید صفحاتنانو تاثیر افزودن  28

 

 

 1404، یک، شمارۀ ششسال سی و      مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

2020. https://doi.org/10.1016/j.msea.2020.139211  

[22] M. D. Stoller, S. J. Park, Y. W. Zhu, J. H. An, R. S. Ruoff, “Tungsten disulfide-based ultracapacitors,” Nano Lett, 

vol. 8, pp. 3498‒ 3502, 2008. https://doi.org/10.1021/nl802558y  

[23] J. Lazaro-Nebreda , J. B. Patel , Z. Fan, “Improved degassing efficiency and mechanical properties of A356 

aluminium alloy castings by high shear melt conditioning (HSMC) technology,” Journal of Materials Processing 

Technology, vol. 294, p. 117146, 2021. https://doi.org/10.1016/j.jmatprotec.2021.117146  

[24] S. N. Omenyi, A. W. Neumann, “Thermodynamic aspects of particle engulfment by solidifying melts,” Journal of 

Applied Physics, vol. 47, no. 9, pp. 3956-3962, 1976. https://doi.org/10.1063/1.323217  

[25] M. K. Surappa, P. K. Rohatgi, “Heat diffusivity criterion for the entrapment of particles by a moving solid-liquid 

interface,” Journal of Materials Science, vol. 16, pp. 562-564, 1981. https://doi.org/10.1007/BF00738658  

[26] M Alipour, S Mirjavadi, MK Besharati Givi, H Razmi, M Emamy, “Effects of Al-5TI-1B master alloy and heat 

treatment on the microstructure and dry sliding wear behavior of an Al-12Zn-3Mg-2.5 Cu alloy,” Iranian Journal of 

Materials Science and Engineering, vol. 9, no. 4, pp. 8-16, 2012. 

[27] E. M. Agaliotis, M. R. Rosenberger, A. E. Ares, C. E. Schvezov, “Influence of the Shape of the Particles in the 

Solidification of Composite Materials,” Procedia Materials Science, vol. 1, pp. 58-63, 2012. 

https://doi.org/10.1016/j.mspro.2012.06.008  

[28] M. A. Khan, P. k. Rohatgi, “A numerical study of thermal interaction of solidification fronts with spherical particles 

during solidification of metal-matrix composite materials,” Composites Engineering, vol. 3, no. 10, pp. 995-1006, 

1993. https://doi.org/10.1016/0961-9526(93)90007-7  

[29] J. S. Zabinski, M. S. Donley, S. V. Prasad & N. T. McDevitt, “Synthesis and characterization of tungsten disulphide 

films grown by pulsed-laser deposition,” Journal of Materials Science, vol. 29, pp. 4834−4839, 1994. 

https://doi.org/10.1007/BF00356530  

[30] J. R. Fleming , N. P. Suh, “The relationship between crack propagation rates and wear rates,” Wear, vol. 44, no. 1, 

pp. 57−64, 1977. 

[31] J Zhang, AT Alpas, “Delamination wear in ductile materials containing second phase particles,” Materials Science 

and Engineering A, vol. 160, no. 1, pp. 25−35, 1993. https://doi.org/10.1016/0921-5093(93)90494-Y  

[32] W. Chen,Y. Gao,Y. Wang, H. Li, “Tribological behavior of Si3N4-hBN ceramic materials without lubrication under 

different test modes,” Tribology Transactions, vol. 53, no. 6, pp. 787−798, 2010. 

https://doi.org/10.1080/10402004.2010.486522  

[33] M. A. Wen-lin, L. U. Jin-jun, “Effect of surface texture on transfer layer formation and tribological behaviour of 

copper–graphite composite,” Wear, vol. 270, no. 3-4, pp. 218−229, 2011. 

[34] C. Wu, Y. Wang, L. Zhang, C. Feng, K. Zhou, “The effect of hot extrusion on mechanical and tribological behavior 

of Ag−Cu/MoS2 composites,” Tribology Transactions, vol. 59, no. 2, pp. 1−36, 2015. 

https://doi.org/10.1080/10402004.2015.1087077  

[35] C. Fan-yan, F. Yi, S. Hao, Z. Xue-bin, C. Jie, C. Nan-nan, “Friction and wear behaviors of Ag/MoS2/G composite in 

different atmospheres and at different temperatures,” Tribology Letters, vol. 47, pp. 139−148, 2012. 

https://doi.org/10.1007/s11249-012-9970-3  

 

https://doi.org/10.1016/j.msea.2020.139211
https://doi.org/10.1016/j.msea.2020.139211
https://doi.org/10.1021/nl802558y
https://doi.org/10.1021/nl802558y
https://doi.org/10.1021/nl802558y
https://doi.org/10.1016/j.jmatprotec.2021.117146
https://doi.org/10.1016/j.jmatprotec.2021.117146
https://doi.org/10.1016/j.jmatprotec.2021.117146
https://doi.org/10.1016/j.jmatprotec.2021.117146
https://doi.org/10.1063/1.323217
https://doi.org/10.1063/1.323217
https://doi.org/10.1063/1.323217
https://doi.org/10.1007/BF00738658
https://doi.org/10.1007/BF00738658
https://doi.org/10.1007/BF00738658
https://www.academia.edu/download/73820807/0c960525d79b816ad6000000.pdf
https://www.academia.edu/download/73820807/0c960525d79b816ad6000000.pdf
https://www.academia.edu/download/73820807/0c960525d79b816ad6000000.pdf
https://doi.org/10.1016/j.mspro.2012.06.008
https://doi.org/10.1016/j.mspro.2012.06.008
https://doi.org/10.1016/j.mspro.2012.06.008
https://doi.org/10.1016/0961-9526(93)90007-7
https://doi.org/10.1016/0961-9526(93)90007-7
https://doi.org/10.1016/0961-9526(93)90007-7
https://doi.org/10.1016/0961-9526(93)90007-7
https://doi.org/10.1007/BF00356530
https://doi.org/10.1007/BF00356530
https://doi.org/10.1007/BF00356530
https://doi.org/10.1016/0043-1648(77)90084-9
https://doi.org/10.1016/0043-1648(77)90084-9
https://doi.org/10.1016/0921-5093(93)90494-Y
https://doi.org/10.1016/0921-5093(93)90494-Y
https://doi.org/10.1016/0921-5093(93)90494-Y
https://doi.org/10.1080/10402004.2010.486522
https://doi.org/10.1080/10402004.2010.486522
https://doi.org/10.1080/10402004.2010.486522
https://doi.org/10.1016/j.wear.2010.10.062
https://doi.org/10.1016/j.wear.2010.10.062
https://doi.org/10.1080/10402004.2015.1087077
https://doi.org/10.1080/10402004.2015.1087077
https://doi.org/10.1080/10402004.2015.1087077
https://doi.org/10.1007/s11249-012-9970-3
https://doi.org/10.1007/s11249-012-9970-3
https://doi.org/10.1007/s11249-012-9970-3


Journal of Metallurgical and Materials Engineering, 36, 1. 2025. (29-48) 
 

 

 
Ferdowsi University 

of Mashhad 

 

Journal of Metallurgical and Materials 

Engineering 
 

https://jmme.um.ac.ir 
 

Iron&Steel 

Society of Iran 

 

 

 

Study the Phase Changes and Formation Conditions of the Sodium Aluminate Phase in the 

Alkaline Roasting Process of the Bauxite under Mechanical Milling and Heating Conditions 
Research Article 

Omid Nouri Kohani1, Nader Setoudeh2 , Raziye Hayati3  

DOI: 10.22067/jmme.2025.90200.1166  

 

1- Introduction 

Red mud is one of most important solid residues in the 

Bayer process.Due to its harmful characteristics, many 

research works have been done to use other processes for 

extraction of high iron grade of the bauxite sample. 

Sodium carbonate (Na2CO3, soda ash) is one of the 

important materials to convert the aluminum oxide of the 

bauxite sample to a water-soluble phase such as sodium 

aluminate (NaAlO2) using an alkaline roasting process. 

The endothermicreaction between Al2O3 and Na2CO3in 

the alkaline roasting process is thermodynamically 

feasible at temperatures higher than 800 ºC (reaction (1)). 

Accordingly, the aims of this research are to study the 

phase changes and formation of the sodium aluminate 

phase (NaAlO2) via alkaline roasting process of the 

bauxite with Na2CO3 in the milled and heated samples. 

The bauxite sample with boehmite mineral has been 

prepared from the sources of the Kohgiluyeh and Boyer-

Ahmad province.In this research, the STA analysis has 

been done on the crushed bauxite sample andthe bauxite-

Na2CO3 mixtures. The phase changes of the as-milled and 

heated samples have been studied using XRD (Cu-

radiation) graphsin alkaline roasting 

process.Thermodynamics assessments have been also 

done using HSC software and the microstructural 

evaluationshave been studied by SEM.    

 
2- Experimental  

After preparing and crushing the bauxite sample, the 

mixtures of Bauxite-Na2CO3 were prepared based on the 

reaction (1). Bauxite sample contains 58.15% Al2O3as the 

main phase,while hematite (Fe2O3) and silicon oxide 

(SiO2) are its major impurities. XRD analysis showed that 

boehmite phase is the prevail aluminum mineral in the 

bauxite sample. Mechanical milling processes were done 

using a planetary ball mill (stainless steel cup and balls) 

with a BPR of 40:1 at different milling times (15minutes, 
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2, and 5 hours). STA analysis was done with heating rate 

of 20 ºC/min under the air atmosphere. The heating of the 

2 h milled mixtures were undertaken at different 

temperatures (600-1000 ºC) for one hour under air 

atmosphere. The leaching process was done for some of 

the heated samples using caustic soda solution (NaOH, 

0.1M) at 80 ºC for one hour, then the solid residues of the 

leaching was dried at 70 ºC in an oven for 24 hours. The 

chemical analysis of the bauxite was undertaken using 

XRF and ICP-OES methods, also the iron analysis of the 

leached solution was determined usingAAS method. 

 

Al2O3 + Na2CO3 = 2NaAlO2 + CO2(g)                                           (1) 

 
3- Results and discussion 

By increasing milling time to 5 hours (Figure 1), the 

relative intensities of the boehmite peaks are decreased and 

the peak broadening is observed as a significant effect in 

the milled samples. The major peaks of hematite at ~33.5 

and 35.8° are also observed after 5 hours milling. 

Furthermore, the signs of albite phase (NaAlSi3O8) are 

observed in the 2 h milled mixture (Figure 1).The 

formation of this phase seems to be occurred via reaction 

(2).  

0.5Al2O3.H2O + 0.5Na2CO3 + 3SiO2 = NaAlSi3O8 + 

0.5CO2(g) + 0.5H2O(g)                                                           (2) 

 

Figure 2 shows the results of TGAgraph of the STA 

analysis for bauxite sample and bauxite-Na2CO3 mixtures. 

The mass loss of the bauxite sample after heating at 900 ºC 

is about 13%, and the mass losses for bauxite-Na2CO3 

mixtures after heating at 900ºCare in the range of 27-30% 

(Figure 2). Sodium aluminate (NaAlO2) can be formed via 

reaction (3) due to alkaline roasting process after heating 

the 2 h milled mixture of bauxite-Na2CO3. The theoretical 

mass loss for reaction (3) is ~27.5% which is in the range 

of mass losses of bauxite-Na2CO3 samples in Figure 2. 
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Al2O3.H2O+Na2CO3=2NaAlO2+CO2(g)+H2O(g)               (3) 

 

Figure 3 shows the XRD patterns of the 2 h milled 

mixtures after heating at different temperature. The major 

sings of boehmite phase have been disappeared after 

heating at 600 ºC whilst the sings of new phases such as 

NaAlO2 and NaAlSiO4 have been detected by increasing 

the temperature. Figure 4 shows the XRD patterns of the 2 

h milled bauxite-Na2CO3 mixture, the heated mixture at 

900 ºC, and the XRD pattern of the solid residues after 

leaching with caustic soda solution (NaOH, 0.1M). The 

major peaks of NaAlO2 phase at ~21, 34.6 and 35º have 

been disappeared in the solid residues after leaching with 

caustic soda. The absence of this phase in the XRD 

patterns confirms the solubility of NaAlO2 phase after 

leaching in the caustic soda solution. 

 

 

 
 

Figure 1:  XRD patterns of the as-milled bauxite-Na2CO3 

mixtures. 

 

 

Figure 2: TGA graph curves for bauxite and bauxite-

Na2CO3 mixtures. 

 

 

Figure 3: XRD patterns of 2 h milled mixtures of 

bauxite-Na2CO3 after heating in the air atmosphere 

for one hour. 

 

 

Figure 4: XRD patterns of the 2 h milled bauxite-

Na2CO3 mixture, heated mixture at 900 ºC, and the 

solid residues of the leaching. 

4- Conclusions 

The mass loss of the bauxite samples based on the TGA 

results was about 13% which could be due to the 

dehydration reaction (calcination) of the boehmite mineral 

at temperature of ~538 ºC. The mass losses for bauxite-

Na2CO3 mixtures due to alkaline roasting reactions were 

in the range of 27-30%. The phase changes of the milled 

samples, heated samples and the solid residues after 

leaching process have been studied by XRD graphs and 

SEM micrographs in this research. The signs of the albite 

phase were also observed in the mechanically milled 

samples, moreover,the signs of NaAlO2 and NaAlSiO4 

phases were detected in the heated samples of the alkaline 

roasting process at 900 ºC.However, the traces of the 

NaAlO2phase were not observed in the solid residuals of 

the leaching process. The results of this work indicated that 

it is possible to convert the aluminum oxide of the bauxite 

sample to a soluble phase (i.e., NaAlO2) using an alkaline 

roasting process with addition of Na2CO3 as an alkaline 

phase. The iron oxides (iron compounds) of the bauxite 

sample are not dissolved in the caustic solution after 

leaching the solid residues of an alkaline roasting of 

bauxite with Na2CO3.
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 در شرایط آسیاکاری و شرایط تشکیل فاز آلومینات سدیم در فرایند تشویه قلیایی بوکسیت تغییرات فاز مطالعه 

 و گرمایشمکانیکی 
 مقاله پژوهشی

 (3)راضیه حیاتی                       (  2)نادر ستوده               )1 (امید نوری کوهانی

DOI: 10.22067/jmme.2025.90200.1166 

در  STAآزمونهای. ساعت(انجام شد 5و2دقیقه، 15) ای در زمانهای گوناگونبا آسیای سیارهکربنات سدیم -بوکسیتهایمخلوطآسیاکاری مکانیکی چکیده

-بوکسیت هایمخلوطو برای  %13بوکسیت حدودنمونه کاهش جرم . درجه سانتیگراد انجام شد 900درجه در دقیقه تا دمای 20اتمسفر هوا با نرخ گرمایش
های پس از ونهلیچینگ نم. دماهای گوناگون انجام شدو زمان یک ساعت ، در اتسمفر هواهمدما گرمایش . بدست آمد %27-30کربنات سدیم در محدوده

برای انحلال فاز آلومینات درجه سانتیگراد و زمان یک ساعت  80( در دمای NaOH, 0.1Mدرجه سانتیگراد با محلول سودسوزآور ) 900گرمایش در دمای 
آلومینات فازهای، زگرمایشپس امحصولات اما در ندپس از آسیاکاری مشاهده شدمخلوط XRDالگوهایبوهمیت و هماتیت در ،آلبیتهای نشانهانجام شد. سدیم 

. در محصولات پس از گرمایش غالب بودسدیم آلومینات های نشانه ،. با افزایش دما و یا مقدار کربنات سدیمندآلومینیم شناسایی شدسیلیکات سدیمو سدیم 

های پس از گرمایش و اختارهای میکروسکوپی نمونهدر ریزسنیز . تغییرات فازها ندجامد پس از لیچینگ شناسایی شد ماندهدر باقیآلبیت و هماتیت  فازهای
 .ندشدارزیابی لیجینگ، 
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Study the Phase Changes and Formation conditions of the sodium aluminate phase in the Alkaline 

Roasting Process of the Bauxite under Mechanical Milling and Heating Conditions 

 
Omid Nouri Kohani          Nader Setoudeh                Raziye Hayati  

 

AbstractMechanical milling for mixtures of Bauxite-Na2CO3 were done at different times (15 minutes, 2 and 5 h). STA 

analysis was undertaken with heating rate of 20 ºC/min up to 900 ºC under air atmosphere. Themass loss of bauxite was 

~%13 and for bauxite-Na2CO3 mixtures was in the range of 27-30%. The isothermal heating was done at different 

temperatures for one hour under air atmosphere. To dissolve the sodium aluminate, leaching of the heated samples at 

900 ºC was undertaken at temperature of 80 ºC for one hour with caustic soda solution (NaOH, 0.1M). The signs of the 

albite, boehmite and hematite were observed in XRD patterns of the milled samples, however, sodium aluminate and 

sodium aluminum silicate phases were detected in the heated samples. With increasing temperature and/or amount of 

sodium carbonate, the signs of the sodium aluminate were the prevailed phase in the products of the heated sample. 

Albite and hematite phases were detected in the solid residues of the leaching. The phase changes were studied in the 

microstructures of the samples after heating and leaching. 

 

KeywordsAlkaline roasting, Aluminum oxide, Boehmite, Mechanical milling, Sodium aluminate.  
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 مقدمه

بوکسیت یکی از مهمترین منابع معدنی تامین کننده 

اکسیدآلومینیم و فلز آلومینیم است. بوکسیت شامل یکی از 

ی از آنها مخلوط های ژیپسایت، دیاسپور، بوهمیت و یا مینرال

دار آلومینیم هستند از جمله اکسیدهای آب هامینرالاین . است

ارای سه مولکول د 3Al(OH)با فرمول شیمیایی که ژیپسایت 

-با فرمول بوهمیتو α-AlO(OH) با فرمول دیاسپور، آب

AlO(OH)γ از جمله اکسیدهای آلومینیم با تک مولکول آب

های دیاسپور و بوهمیت در ساختار بلوری تفاوت مینرال. هستند

 گذاردآنها است که این تفاوت در سختی موس آنهاتاثیرمی

بر . [6-1]استدیاسپور بوهمیت کمتر از مینرال وسختی موس 

دیگری های ناخالصیشناسی، بوکسیت شامل اساس شرایط زمین

گوتیت و یا مانند کانیهایی صورت آهن بهاز جمله اکسیدهای 

ایلمنیت  و نیت، آناتازی، کائولهمچنین سیلیسهماتیت، 

 . [2,3]است

مهمترین روش برای ترین و در عین حال یکی از قدیمی 

، روش یبوکسیتمنابع با خلوص مناسب از  تهیه اکسیدآلومینیم

از جمله مصرف زیادی مشکلات بایر روش . [2,3]است  بایر

بالای سودسوزآور، استفاده از اتوکلاو در شرایط فشار بالا و 

های همراه مرتبط به ترکیب شیمیایی و ناخالصیمشکلات 

تولید ، روش بایریکی از مهمترین مشکلات . داردبوکسیت 

گل قرمز مز به عنوان یک باطله بسیار مهم است. پسماندگل قر

ترکیبات سایر شامل اکسیدهای آهن، اکسیدسیلیسیم )سیلیس( و 

اکسیدی است که امکان انحلال در فرایند بایر را ندارند و عمدتا  

ترکیب  دلیل به. شونددر گل قرمز جمع میناخالصی به صورت 

بط بهانباشت مرت مشکلاتو  شیمیایی و خاصیت قلیایی گلقرمز

و نگهداری آن، پسماند گل قرمز یکی از مشکلات اساسی 

در وجود مهای ناخالصیدلیل به. [2]استمحیط زیست برای

نمونه بوکسیت از جمله اکسیدهای آهن و مشکلاتی که این 

روشهای از کنند، ها در فرایند بایر ایجاد میناخالصی

زدایی و آهنبرای گوناگونی پیرومتالورژی و هیدرومتالورژی 

های ت به خصوص در نمونهسیکاهش آهن محتوی بوک

با توجه به . استشده  استفادهبوکسیت با عیار بالای آهن، 

برای که علیرغم روشهای متعدد مشکلات روش بایر و 

به دلیل مصرف ، معرفی شده است زدایی از نمونه بوکسیتآهن

ر برخی از د، اتلاف آلومینیم محتوی بوکسیتمواد شیمیاییزیاد 

فاز و یا تشکیل فازهای مزاحم مانند  انرژیزیاد مصرف ، روشها

 فرایندهادر فرایندهای پیرومتالورژی، این (4O2FeAl)هرسینیت 

-7]قابل استفاده نیستند ،در مقیاس بزرگیا به صورت صنعتی و 

16]. 

همواره مطالعاتی در مورد استفاده از روشهای جایگزین  

وری بوکسیت و تولید اکسیدآلومینیم مطرح فرایند بایر برای فرا

ترکیباب با افزودن  روش تشویه قلیاییبوده است. استفاده از 

به منابع ( 3CO2Naسدیم )مانند کربناتارزان قیمت قلیایی 

آلومینات فاز برای تبدیل آلومینیم محتوی بوکسیت به ت یبوکس

ای هو یا محلول قابل حل در آبترکیبی که ( 2NaAlO)سدیم 

در مسئله مهم . است جایگزینروشهای جمله ، از استقلیایی 

و چگونگی تغییرات فاز ارزیابی ، بوکسیت روش تشویه قلیایی

استفاده از موردنکات مهمی در است.سدیم تشکیل فاز آلومینات 

روش گرمایش مایکروویو برای استخراج آلومینیم از منابع 

یک ( به عنوان NaOHدیاسپوری بوکسیت با ماده سودسوزآور )

بر استخراج آلومینیم از  ویوور، تاثیر تشویه میکعامل قلیایی

-کربنات سدیم-منابع بوکسیت دیاسپوری مخلوط 

روش تشویه احیایی استفاده از هیدروکسیدکلسیم و یا 

به منظور سدیم ماده قلیایی کربناتبا افزودن میکروویو 

 و تبدیل آلومیناجلوگیری از تشکیل فاز هرسینیت 

در محیط آلومینات سدیم قابل حل فاز به )اکسیدآلومینیم( 

مطالعاتی در زمینه . [19-17]در منابع اشاره شده است،قلیایی

برای  جوشی با سودا به منظور بازیابی آلومینیمفرایند تف

سدیم انجام شده مانده منابع بوکسیتی با استفاده از کربناتباقی

یم محتوی نمونه بوکسیت به است که در اثر این فرایند آلومین

قلیایی تبدیل ملایم های یک ترکیب قابل حل در محلول

 .[21-19]شودمی

اتی در رابطه با استخراج آلومینیم از منابع کم عیار عمطال 

در آهک -جوشی سودابوکسیت )شیل( با استفاده از فرایند تف

با جوشی نشان داد فرایند تفپژوهشها  جنتای. ایران انجام شد

درجه سانتیگراد و 1150در دمای آهک -سوداقلیایی  مخلوط 

درجه  90دنبال آن لیچینگ قلیایی محصولات در دمای به
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های کم عیار آوری بوکسیتتواند برای عمل، میسانتیگراد

در پژوهشی دیگر، استحصال آلومینا از . [22]مناسب باشد

وش های کم عیار بوکسیتی منابع سمیرم با استفاده از رخاک

این پژوهش نتایج ه است. سودا انجام شد-جوشی آهکتف

، درجه سانتیگراد1250جوشی در دمای تفداد در اثر نشان 

لیچینگ محصول پس از گرمایش با در نهایت دقیقه و 80زمان 

( رسوب داده 3Al(OH)لومینیم )آکربنات سدیم، هیدروکسید

با استخراج در این رابطه باید به پژوهشی در رابطه . [23]شودمی

روش آلومینا و سیلیس از منابع بوکسیتی با مقدار سیلیس زیاد به

سدیم و به دنبال آن لیچینگ با کربناتماده قلیایی جوشی با تف

در رابطه  دیگری پژوهش. [24]آب و اسیدسولفوریک اشاره کرد

با تکلیس بوکسیت دیاسپوری با کربنات سدیم در محدوده 

نتیگراد انجام و تغییرات فارها درجه سا 1100-400دمایی

های نشان داد مینرالاین پژوهش نتایج . ارزیابی شده است

حاوی آلومینیم در بوکسیت دیاسپوری پس از تکلیس با کربنات 

درجه سانتیگراد به فازی  1100-700سدیم در محدوده دمایی

د. افزایش دمای تکلیس نشوتبدیل می(4OxSix-2Alx-2Naمانند )

و یا افزایش مقدار درجه سانتیگراد 1000-700دماییبازه در 

به فازهایی و تبدیل آن این فاز ی درسدیم منجر به تغییراتکربنات

مطالعاتی نیز در . ]25[شود( می3SiO2Naو )( 2NaAlO)مانند 

-کائولینیت مخلوط رابطه با مکانیزم تغییر فاز و تجزیه حرارتی 

واکنشهای حالت جامد دادنتایج نشان و سدیم انجام شده کربنات

-300بین کائولینیت و کربنات سدیم در محدوده دمایی

 . [26]دهد درجه سانتیگراد رخ می850

ماده قلیایی سودا( به عنوان یک خاکسترسدیم )کربنات 

برای تبدیل اکسیدآلومینیم محتوی بوکسیت و یا  بسیار مهم

ش تشویه در رو سدیمهای دارای آلومینیم به آلومیناتمینرال

جوشی با از دیدگاه تاریخی، فرایند تف. رودبه شمار میقلیایی

سودا از -آهک مخلوط جوشی با و یا تفسدیم( )کربناتسودا 

که برای  ستاشده آغاز  1855کارهای لوییس لوشاتلیه در سال 

جوشی فرایند تفروش به( 3Al(OH)تهیه هیدروکسیدآلومینیم)

درجه سانتیگراد،منجر به 1000حدود  بوکسیت با سودادردمای

. دشسدیم آلومینات فاز  ماننددر آب تشکیل ترکیبات قابل حل 

به توان می، هیدروکسیدآلومینم تولیدیمحصول با تکلیس 

 .[21]اکسیدآلومینیم رسید

از واکنش سدیم ، تشکیل آلومیناتترمودینامیکی از نظر  

( در 1) بین اکسیدآلومینیم با کربنات سدیم بر اساس واکنش

واکنش . درجه سانتیگراد امکان پذیر است 800دماهای بالاتر از 

کاهش مقدار ، دشدت گرماگیر است و در صورت رخدابه( 1)

در  ،دی اکسیدکربن زآزاد شدن گا دلیل بهواکنش تئوری جرم 

تشویه اصلی (، واکنش 1واکنش ). [27]است %2/21حدود

به  بدیل اکسیدآلومینیمبرای تکربنات سدیم  ماده قلیاییبا قلیایی

البته کربنات سدیم یک ماده . رودشمار میبهسدیم آلومینات

 ،و در واکنشهای احیا کربوترمی سولفیدهااست جاذب گوگرد 

توان به پژوهش احیا در این زمینه می. تاستفاده شده اس

کربوترمی مولیبدنیت در حضور کربنات سدیم به عنوان یک 

ابی سینتیک واکنش در شرایط ماده جاذب گوگرد و ارزی

 .[28]سازی مکانیکی اشاره کرد فعال
 

(1 )                         (g)2+ CO 2NaAlO2=  3CO2+ Na 3O2Al 
 

برخی از آنها در این نتایج های پیشین که علیرغم پژوهش 

نوشتار به اختصار بیان شد، هنوز ابهاماتی در رابطه با تغییرات 

کربنات سدیم -بوکسیت مخلوط یه قلیایی تشوفرایند در هافاز

گزارش دقیقی در رابطه با از طرف دیگر، . وجود دارد

های بوکسیت از نمونهسدیم آلومینات ل یسنجی تشکامکان

فرایند با استفاده از و بویراحمد)معدن مندون(  استان کهگیلویه

تشویه قلیایی  در این مقاله،. در دسترس نیستتشویه قلیایی

انجام  پس از آسیاکاری مخلوط برای کربنات سدیم -بوکسیت

، (STA)همزمان با استفاده از آزمونهای گرماسنجیو  شده است

ارزیابی پس ازآسیاکاری کربنات سدیم -بوکسیتمخلوط رفتار 

(،تغییرات فازها و تشکیل XRDسپس با استفاده ازالگوهای)

ز پس ا هایمخلوطدرهمدما شرایط گرمایش در سدیم آلومینات 

، (HSCبا استفاده از نرم افزار ). ه استدمطالعه شآسیاکاری 

آلومینات به خصوص تشکیل فازها کی ترمودینامیمحاسبات 

. انجام شده استکربنات سدیم -بوکسیت مخلوط سدیم در 

با لیچینگ به روش آلومینات سدیم فاز امکان سنجی انحلال 

( SEMهای میکروسکوپی)ارزیابیو سودسوزآورمحلول 

 است. از دیگر نتایج این مقاله ساختارهاریز
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 مواد و روش تحقیق
نمونه بوکسیت از اداره صنایع و معادن استان پس از تهیه 

دستگاه سنگ یک خردایش در فرایند  ،کهگیلویه و بویراحمد

ای آسیای گلوله وندرخرد شده ذرات انجام شد.  شکن فکی

ریخته و کی سرامیهایی از جنس چینی و گلولهمحفظه با تامبلر 

پس از پایان . انجام شدفرایند خردایش ثانویه ساعت  2به مدت 

 عبور داده 30از یکالک مشبوکسیت د خردایش، ذرات ینفرا

3CO2Na ,کربنات سدیم مورد مصرف از نوع مرک ). شد

Merck ) آنالیز شیمیایی نمونه بوکسیتبا بود.  %99با خلوص ،

تعیین آن دو ظرفیتی درصد آهن کل و آهن و ترکیب شیمیایی 

( نشان 1) جدولدر  (XRFآنالیز)نتایج . شد

 %58نمونه بوکسیت در حدود محتوی اکسیدآلومینیم دهدمی

اکسیدسیلیسیم و %4/15اکسیدآهندر حدوداست همچنین 

نمونه بوکسیت مورد مصرف در . است%5/8)سیلیس(در حدود 

 شیمیاییآنالیز . ( داردL.O.Iحرارتی )اتلافدرصد 84/13حدود 

در مرکز تحقیقات (Auto titrator( و )ICP-OES)هایروشبه 

را ، مقدار آهن کل نمونه بوکسیت تهران-فراوری مواد معدنی

همچنین . ندکرد گزارش %37/12و  %96/10ترتیب در حدود به

بدست  %1نمونه بوکسیت کمتر از در مقدار آهن دو ظرفیتی 

در  نه بوکسیتمقدار آهن محتوی نمووت تفادلایل . آمد

شده بررسی  در پژوهش دیگر، آنالیز گوناگونروشهای 

نمونه در فازهای غالب ، (XRDنتایج )بر اساس . [29]است

 (،JCPDS-021-1307شامل بوهمیت )مصرفی بوکسیت 

 )سیلیس( ( و اکسیدسیلیسیمJCPDS-084-0311) هماتیت

(JCPDS-80-1288)تکمیلی آنالیزنتایج . بود (XRD نمونه )

مینرال نشان داد نتایج این و [ 29ه است]ارایه شدقبلا  تبوکسی

فرمول  بادر نمونه بوکسیت از نوع بوهمیت دار آلومینیم 

ا توجه به مقدار اکسیدآلومینیم در ب. است (O2.H3O2Alشیمیایی)

کربنات سدیم مطابق با -بوکسیت هایمخلوط(، 1جدول )

. دندتهیه ش( 1( واکنش )مولی)نسبت استوکیومتری نسبت 

کربنات سدیم با آسیای -بوکسیت مخلوط آسیاکاری مکانیکی 

گلوله،  4های فولادی )ای درون محفظه فولادی با گلولهسیاره

 2دقیقه،  15های متر( در زمانمیلی 20قطرتقریبی هر گلوله

به یک در  40ساعت با نسبت وزنی گلوله به پودر  5ساعت و 

گرمایش . ام شدشرایط خشک و بدون اعمال اتمسفر، انج

تا  600ساعت آسیاکاری در بازه دمایی 2پس از مخلوط 

یک ساعت، داری زمان نگه، درجه سانتیگراددر اتمسفر هوا1000

 . ( انجام شدLENTON, LFT, 16-180ای )درون کوره لوله

پس از پایان هر آزمون گرمایش و سرد شدن نمونه درون کوره، 

ایی خارج و ارزیابی فازها به باقی مانده جامد از بوته زیرکونی

( انجام شد. آزمون لیچینگ برای برخی از XRDروش )

های پس از گرمایش در محلول سودسوز آور یک دهم نمونه

درجه سانتیگراد و زمان یک  80( در دمای NaOH, 0.1Mمولار)

مانده روی کاعذ پس از شستشوی جامدباقی. ساعت انجام شد

مانده جامد درون حتوی باقیصافی با آب مقطر،کاغذصافی م

 24درجه سانتیگراد به مدت  70آون آزمایشگاهی در دمای

گیری و مانده جامد اندازهساعت خشک شد سپس وزن باقی

داری شد. آنالیز ظروف مشخص نگه وندر XRDبرای آنالیز 

( با AASروش جذب اتمی )بهمحلول پس از لیجینگ  آهن

( در مجمتع Perkin Elmer, PE 5000 AA PARTSدستگاه )

دستگاه با ( STAهای گرماسنجی همزمان )آزمون، فولاد مبارکه

(6000PerkinElmer STA در اتسمفر هوا و با نرخ گرمایش )

تحت تابش مس با دستگاه XRDدرجه در دقیقه، آنالیزهای 20

(Rigaku Ultima IV در آزمایشگاه مرکزی دانشگاه یاسوج و )

در آزمایشگاه مرکزی ختارها میکروسکوپی ریزسا ارزیابی

( انجام 3Vega-TESCAN-SEMدانشگاه شیراز با دستگاه )

شدند.

 

 XRFآنالیز شیمیایی )درصد وزنی( نمونه بوکسیت مورد استفاده به روش  1جدول 

 

L.O.I 5O2V 2ZrO SrO O2K O2Na 3O2Fe 3SO 5O2P MnO 2TiO MgO CaO 3O2Al 2SiO 

84/13 06/0 04/0 02/ 29/0 01/0

˂ 
38/15 01/0

˂ 
26/0 04/0 62/2 34/0 49/0 15/58 55/8 
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 نتایج و بحث
 مکانیکی ارزیابی محصولات پس از آسیاکاری

سدیم پس کربنات-بوکسیتمخلوط XRD یها( الگو1شکل )

را نشان مکانیکی ساعت آسیاکاری  5ساعت و2دقیقه،15از
مطابق با نسبت کربنات سدیم -بوکسیتمخلوط . دهدمی

( تهیه 1واکنش )در کربنات سدیم -اکسیدآلومینیمومتری استوکی

 های نشانهدقیقه آسیاکاری، 15پس از  مخلوط در . ندشد
( و بوهمیت با شدت نسبی JCPDS-084-0176سدیم )کربنات

کلسیم، کلسیت )کربنات نشانه. شوندقابل توجهیمشاهده می

3CaCO ه درجه وجود دارد که با توجه ب 4/28( در زاویه حدود
. است این فاز منطقی (، نشانه1آنالیز نمونه بوکسیت در جدول )

درجه به خصوص در  20ضعیفی در زوایای کمتر از  های نشانه

دقیقه آسیاکاری  15پس از  مخلوط درجه در 19زوایه حدود 
ها به ترکیبات آلومینوسیلیکات شود که این نشانهمشاهده می

(، 1)ر اساس شکلدارند. ب ارتباط مانند کائولینیت یا سیلیمانیت
ساعت، شدت  5به  2با افزایش زمان آسیاکاری مکانیکی از 

و  28، 5/14بوهمیت در زوایای حدود  اصلی های نسبی پیک
درجه کاهش یافته و در مقابل پهنای این پیک افزایش  4/38

یابد که نشان دهنده تخریب ساختار بلوری در اثر آسیاکاری می
سدیم با کربنات های نشانهبرخی از  با آنکه. مکانیکی است

های پوشانی دارند اما بیشتر پیکبوهمیت و یا هماتیت هم

ساعت آسیاکاری  5و یا  2های پس از کربنات سدیم در نمونه
خصوص هماتیت به های نشانهشوند در حالیکه، مشاهده نمی

ساعت  5درجه در نمونه پس از  8/35و  5/33در زوایای حدود 

کلسیم در وجود دارند. علیرغم وجود نشانه کربناتآسیاکاری 
(، این 1دقیقه در شکل ) 15 مخلوط درجه در 4/28زاویه حدود 

کاهش . ساعت آسیاکاری از بین رفته است 2 مخلوط نشانه در 

یک فاز و یا عدم مشاهده آندر الگوی  های نشانهشدت نسبی 
XRDآمورف شدن دلیل بهپس از آسیاکاری ممکن است نمونه 

مکانیکی تنشهای . آن فاز در اثر آسیاکاری مکانیکی باشد

های مکانیکی آسیاکاری منجر به افزایش دانسیته عیوب و کرنش
ها در الگوهای شدگی نشانهپهنباعث د و این موارد نشومی

XRD لازم به ذکر [30]دنشوفازها می نو در نتیجه آمورف شد .

(، کلسیت 3-5/3است سختی موس فازهایی مانند بوهمیت )
( 6-5( به مراتب کمتر از هماتیت )3/1( و یا کربنات سدیم )3)

های بوهمیت با سایر مقایسه شدت نسبی پیک. [6,31-4]است

(، تاثیرآسیاکاری مکانیکی در 1فازها از جمله هماتیت در شکل )
 دهد.را نشان میها و آمورف شدن فازهای نرم شدگی پیکپهن

تجزیه بوهمیت در نمونه پس از در اثر م اکسیدآلومینی های نشانه

لازم است به . واضح نیست( 1در شکل )ساعت آسیاکاری،  5
ت گرماگیر اس، بوهمیت زدایی(ذکر است واکنش تکلیس )آب

بر اساس نتایج پژوهش پیشین، برای متبلور شدن و [27]

درجه  800بوهمیتبه دمای فاز تکلیس اکسیدآلومینیم در اثر 
-JCPDS-009آلبیت ) های نشانه. [29]استسانتیگراد نیاز 

-بوکسیت مخلوط ( در 8O3NaAlSi( با فرمول شیمیایی )0466

. شودمشاهده می( 1در شکل )ساعت آسیاکاری  2کربنات سدیم
آلبیت در اثر فاز تشکیل ، دهدنشان می ترمودینامیکی محاسبات 

( O2.H3O2Alواکنش بین کربنات سدیم و مینرال بوهمیت )

درجه  25( در دمای 2)مطابق با واکنشنه بوکسیت محتوی نمو
تشکیل آلبیت در پژوهش . [27]سانتیگراد، امکان پذیر است

لیتیم با  هایآسیاکاری مکانیکی مینرالو هنگام  دیگر
سدیم مشاهده شده سولفات -سدیم از جمله اسپودیومنسولفات

دهدآسیاکاری مکانیکی ( نشان می1شکل )بنابراین . [32]است
آلبیت مطابق با واکنش فاز ایط را برای تشکیل و متبلور شدن شر

 کند.کربنات سدیم فراهم می-بوکسیت مخلوط ( در 2)
 

+  8O3= NaAlSi 2+ 3SiO 3CO2O + 0.5Na2.H3O20.5Al 

)(gO2+ 0.5H 2(g)0.5CO 

(2) 

( و تغییرات TGAحرارتی )سنجی( آنالیز وزن2)شکل 

-بوکسیت مخلوط  ( برای نمونه بوکسیت وdTGAمشتق )

ساعت آسیاکاری  5ساعت و  2دقیقه،  15کربنات سدیم پس از 

های آزمون از دادها، نمودارهکه این  دهدمکانیکینشان می

(STAبدست آمده است. کاهش جرم تا دمای )درجه  900

 %13نمونه بوکسیت در حدود ( برای الف-2)شکلسانتیگراد 

این . طابق خوبی دارد( ت1( در جدول )L.O.Iاست که با مقدار )

زدایی( مینرال به واکنش گرماگیرتکلیس)آبمرتبط  کاهش جرم

رخداد این نشانه و بوهمیت محتوی نمونه بوکسیت است 

ب( در دمای -2( در شکل )dTGAواکنش گرماگیردر نمودار )

-2درجه سانتیگراد مشهود است. با توجه به شکل ) 538حدود 

در جه سانتیگراد در 900الف(، کاهش جرم در دمای 

 2در نمونه  %27کربنات سدیم به حدود -بوکسیت هایمخلوط



 ...مطالعه تغییرات فاز و شرایط تشکیل فاز آلومینات سدیم در فرایند تشویه قلیایی 36

 

 

 1404، یک، شمارۀ ششسال سی و     مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

دقیقه آسیاکاری و 15مخلوط در  %29ساعت آسیاکاری، حدود 

توازن جرم . رسدساعت آسیاکاری، می 5مخلوط در  %30حدود 

(، در 1واکنش)مقدار کاهش جرم برای رخداد  دهدنشان می

 هایمخلوطدر  مقادیر کاهش جرماما است  %2/21حدود 

الف( به مراتب بیشتر از -2)شکلکربنات سدیم -بوکسیت

فاز بوهمیت با فرمول شیمیایی وجود است.  2/21%

(O2.H3O2Alبه ) آلومینیم در نمونه بوکسیتدارای عنوان مینرال 

-بوکسیت هایمخلوط(در 3تواند منجر به رخداد واکنش )می

 .شود کربنات سدیم
 

(3)(g)O2+ H (g)2+ CO 2NaAlO2=  3CO2O + Na2.H3O2Al  

 

 
 

 یکیانساعت آسیاکاری مک 5و ساعت  2 دقیقه، 15 کربنات سدیم پس از-بوکسیت هایمخلوطمرتبط به XRDالگوهای  1شکل

 

 
 

 )الف(                                                                                             )ب(

 

 کربنات سدیم-بوکسیت مخلوط ( برای نمونه بوکسیت و dTGA( و )ب( نمودار )TGA)حرارتی سنجیوزن ( نمودار آنالیز)الف 2شکل
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( یک 3دهد واکنش )نشان می ترمودینامیکی محاسبات  
در  ترمودینامیکی واکنش گرماگیر است و رخداد آن از نظر 

. [27]درجه سانتیگراد امکان پذیر است 425دماهای بالاتر از 

( نشان 3( و )1های )واکنش ترمودینامیکی های مقایسه داده
تشویه قلیایی بوکسیت دارای مینرال بوهمیت، اثر دهد در می

( در 3( توسط واکنش )2NaAlOتشکیل فاز آلومینات سدیم )

 800( )دماهای بالاتر از 1دماهای کمتری در مقایسه با واکنش )
. در صورت رخداد [27]درجه سانتیگراد(، امکان پذیر است 

-بوکسیت مخلوط ( و تشکیل فاز آلومینات سدیم از 3واکنش)

(، محاسبات TGAکربنات سدیم در اثر گرمایش در آزمون )
( در 3دهد مقدار کاهش جرم برای واکنش)توازن جرم نشان می

جرم است که این عدد در محدوده مقادیر کاهش %5/27حدود 

کربنات سدیم در -بوکسیت هایمخلوطبدست آمده برای 
دهنددر اثر الف( نشان می-2نتایج شکل). الف( است-2شکل)

درجه 900کربنات سدیم تا دمای -بوکسیتمخلوط گرمایش 
وجود با توجه به . ( امکان پذیراست3سانتیگراد، رخداد واکنش)

-2شکل)نتایج و  یدر نمونه بوکسیت مصرفبوهمیت مینرال 
کربنات -بوکسیتمخلوط رسد کاهش جرم درالف(،به نظر می

این نتایج، . استO2Hو 2COبه آزاد شدن گازهای مربوط سدیم 
را بر کربنات سدیم -بوکسیتمخلوط در  (3رخداد واکنش)

 کند. ( توجیه می2شکل )اساس 

 مخلوط مشکلاتی برای گرمایش در آزمایشهای مقدماتی،  
. ایجاد شددر شرایط بدون آسیاکاری کربنات سدیم -بوکسیت
درجه  900تا دمای ها مخلوط این برخی از رمایش پس از گ

به بوته  محصولو چسبندگی ذوب  های نشانه،سانتیگراد
با توجه به دمای ذوب کربنات سدیم . مشاهده شدزیرکونیایی

برخی از رسد در به نظر می [27]درجه سانتیگراد(  850)حدود 

با توجه به این . نداده استرخ ( 3، واکنش )هامخلوط این 
رای فقط ب هااهداف مقاله، آزمونر اساس بکات و ن

انجام  کربنات سدیم-بوکسیتآسیاکاری مکانیکی هایمخلوط

 شد. 
 538ب( یک پیک در دمای حدود -2با توجه به شکل ) 

شود که با توجه درجه سانتیگراد در نمونه بوکسیت مشاهده می

به نتایج پژوهش پیشین مرتبط به واکنش تکلیس مینرال 
کربنات سدیم پس از -بوکسیتمخلوط در . [29]ت استبوهمی

شود که هر ب( مشاهده می-2چندین پیک در شکل )،آسیاکاری

-2ها متناظر با تغیرات جرم مرتبط در شکل )این پیک ازکدام 
مرتبط به  پیک. های متفاوت استبیانگر رخداد واکنش، الف(

-وکسیتب هایمخلوطدرجه سانتیگراد در  200دماهای کمتر از 

نتایج شکل . استعمدتا  مرتبط به تبخیر آب  ،کربنات سدیم
دقیقه آسیاکاری و یا  15 مخلوط دهند در ب( نشان می-2)

ساعت آسیاکاری مکانیکی، مقدار رطوبت بیشتر  5نمونه پس از 

 200است. این مسئله از مقدار کاهش جرم در دماهای کمتر از 
یکهای مرتبط در الف( و یا عمق پ-2درجه سانتیگراد )شکل

ساعت آسیاکاری  2 مخلوط ب( مشهود است. اما در -2شکل )

های دیگری در دماهای حدود کربنات سدیم پیک-بوکسیت
شوند در حالیکه در درجه سانتیگراد مشاهده می 680و 426

 510هایی در دماهای حدوددقیقه آسیاکاری، پیک 15 مخلوط 

 شوند.درجه سانتیگراد مشاهده می 720و
های واکنشدهند نشان می( و تغییرات جرم2نتایج شکل ) 

کربنات سدیم از دماهای کمتر از -بوکسیت مخلوط شیمیایی در 
که  شونددرجه سانتیگراد )دمای تکلیس بوهمیت( آغاز می 538

برای . ( دارند3واکنش شیمیایی )دمای رخداد تطابق خوبی با 
، نات سدیمآلومیتشکیل ( و 3رخداد واکنش )تشخیص دقیق 

. باقی مانده جامد پس از گرمایش استدر  (XRDنیاز به آنالیز )
 مخلوط در ( 3واکنش )رخداد ، (2با توجه به نتایج شکل) اما

-500بازه دماییدر  ،پس از آسیاکاریکربنات سدیم-بوکسیت

با توجه به دمای ذوب . امکان پذیر است درجه سانتیگراد 700
ای از ، نشانه[27]نتیگراد(درجه سا 850حدودسدیم )کربنات

مخلوط (STAهای )در آزمونکربنات سدیم پیک گرماگیر ذوب 

و  دشمشاهده نپس از آسیاکاری کربنات سدیم -بوکسیت
های جامد به سادگی از درون بوته سرامیکیخارج ماندهباقی
روند کاهش جرم در  دنهدمی نشان الف(-2شکل)نتایج . دشدن

آسیاکاری، ساعت  5پس از  کربنات سدیم-بوکسیت مخلوط 
لبته ا. استساعت آسیاکاری  2پس از  مخلوط تقریبا  مشابه 

تواند منجر به میآسیا افزایش زمان آسیاکاری در محفظه فولادی 

در اثر سایش های آهنی برادهیا با ذرات و آلودگی پودرها 
های آسیا شود که این گلولهآسیا و یا ضربات حفظه م جداره

 یپژوهش دیگر درهای آهنی با براده گی پودرهاسئله و آلودم

بر این اساس و با توجه به نتایج شکل . [33]شده استمشاهده 
پس کربنات سدیم -بوکسیت هایمخلوطترجیح داده شد تا (،2)

های برای آزمونمکانیکی ساعت آسیاکاری  2و دقیقه  15از 
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 ند.وبعدی انتخاب ش
  

 نگارزیابی محصولات پس از گرمایش و لیچی
کربنات -بوکسیتهایمخلوط(، 2( و )1های)نتایج شکل ر اساسب

پس . ندتهیه شد( 1سدیم مطابق با نسبت استوکیومتری واکنش )
مخلوط اینبرای همدما گرمایش ، ساعت آسیاکاری مکانیکی 2از 

درجه سانتیگراد در اتسمفر هوا با  1000تا  600در بازه دماییها
 XRDالگوهای  (3شکل). شد داری یک ساعت انجامزمان نگه

کربنات -بوکسیتمخلوط در جامد پس از گرمایشباقی مانده

پس از گرمایش در . دندهنشان میرا ساعت آسیاکاری  2سدیم 
بوهمیت حذف  اصلی  های نشانهدرجه سانتیگراد  600دمای 

هماتیت با شدت نسبی فاز  اصلی  های نشانهشده است اما 

جدیدی در زوایای  های نشانه. کمتر همچنان وجود دارند
شوند. با افزایش ( مشاهده می3درجه در شکل) 34و 21حدود 
درجه سانتیگراد علاوه بر هماتیت و آشکار شدن  700دما به 

ی از فاز آلبیت در این نمونه های نشانهجدید، های نشانه
شوند. با افزایش دمای گرمایش، از شدت نسبی مشاهده می

 8/35و  5/33در زوایای حدود  هماتیتفاز  اصلی های پیک

 4/34، 21جدیدی در زوایای حدود  های نشانهدرجه کاسته و 
دهد شدت ( نشان می3نتایج شکل). شونددرجه آشکار می 35و 

درجه سانتیگراد، بیشتر  900در دمای جدید های نشانهنسبی این 

 درجه سانتیگراد است.1000از دمای
ط به آلومینات سدیم مرتب( 3در شکل)جدید  هایاین پیک 
(JCPDS-002-0999 و سیلیکات سدیم )( آلومینیمJCPDS-

1203-033( )4NaAlSiO)  هستندکه این دو فاز در زاویه حدود
ای از ترکیبات مجموعه. پوشانی دارنددرجه با یکدیگر هم 21

4OxSix-2Alx-2Na سدیم با فرمول شیمیایی )هایآلومینوسیلیکات

, x = 0.85, 0.55, 0.45, 0.35, 0.25 and 0.05 شناسایی و )
از 4OxSix-2Alx-2Naجامدی با فرمولمحلول است مشخص شده 

تواند ( میx( بر حسب مقدار )4NaAlSiO( و )2NaAlOدو فاز )

2Na-( در فرمول xروشن است اگر مقدار ). ]34[تشکیل شود 

4OxSix-2Alx ( 4برابر با صفر شود، مادهO2Al2Naنتیجه می ) شود
(، 4واکنش). همان فرمول شیمیایی آلومینات سدیم استکه 

آلومینیم از بوکسیت محتوی فاز سیلیکات سدیمفاز تشکیل 
کربنات سدیم را -بوکسیت مخلوط ( در O2.H3O2Alبوهمیت )
(، اکسیدسیلیسیم 1دهد. با توجه به نتایج جدول )نشان می

)سیلیس( در نمونه بوکسیت وجود دارد. بر اساس محاسبات 
 120( در دماهای بالاتر از 4، رخداد واکنش )ترمودینامیکی 

درجه سانتیگراد امکان پذیر است و محاسبات توازن جرم نشان 

 %18(، کاهش جرم در حدود 4دهد در اثر رخداد واکنش )می
 .[27]است

Al2O3.H2O+Na2CO3+2SiO2 = 2NaAlSiO4+CO2(g)+H2O(g) 

(4) 

نهایی در  (، کاهش جرم2با توجه به نتایج شکل ) 

است که  %29تا  %27کربنات سدیم بین-بوکسیت هایمخلوط

( و در محدوده کاهش 4بیشتر از مقدار کاهش جرم واکنش )

البته با توجه به تعدد مراحل کاهش جرم . ( است3جرم واکنش )

تشکیل (،3الف( و تغییرات فازها در شکل )-2در شکل )

قابل ، ومینیمآلآلومینات سدیم و یا سیلیکات سدیم فازهای

ی ها( با داده3در شکل ) هااین فاز های نشانهو است پذیرش 

با توجه به . دارند(،تطابق 4(و یا )3های )واکنش ترمودینامیکی 

( باکاهش جرم در 3های محاسبات جرم واکنش)تطابق داده

. ( نیز رخ دهد3(، انتظار است با افزایش دما، واکنش )2شکل )

مخلوط در درجه سانتیگراد  900مایبنابراین فاز غالب در د

سدیم آلومیناتفازکربنات سدیم، -ساعت آسیاکاری بوکسیت2

 هایمخلوطدهد تغییرات جرم در الف(نشان می-2شکل ). است

درجه  900در دمای در اثر گرمایشکربنات سدیم -بوکسیت

نتایج با توجه به . رسدسانتیگراد به حالت ثبات می

سانتیگراد برای تشویه درجه  900(، دمای3(و )2های)شکل

کربنات سدیم در سایر آزمایشها -بوکسیتمخلوط  قلیایی

 . انتخاب شد

سنجی انحلال محصولات جامدفرایند امکان مسئله مهم، 
سدیم است. نتایج کربنات-بوکسیت مخلوط تشویه قلیایی در 

( x 4OxSix-2Alx-2Na , ≥ 0.25پژوهشها نشان داده است فاز )
لیچینگ عادی و یا شرایط  ار خوبی در شرایطانحلال بسی

نتایج  از طرف دیگر،. [25,35]بایر دارد  فراینددر انحلال 

آلومینات فازهایی ماننداست نشان داده  [24,25]ی دیگرپژوهشها
حل در آب کاملا  ( 4O0.05Si1.95Al1.95Na(و یا )2NaAlO)سدیم 

( 4OxSix-2Alx-2Naدر حالت کلی، رفتار لیچینگ فاز ). شوندمی

 05/0( کم شود و به xهنگامیکه مقدار ). ( استxتابع مقدار )
برسد، این فاز انحلال بسیار خوبی دارد و رفتار آن شبیه به فاز 
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(2NaAlO است )]در صورت و  به این نکات . با توجه]25
-بوکسیتمخلوط (در 3تشکیل آلومینات سدیم در اثر واکنش )

ه جامد در آب و یا محلول ماندسدیم و انحلال باقیکربنات

توان رفتار انحلال این فاز و یا سایر فازهای سودسوزآور، می
 با لیچینگبه روش . کردجامد پس از گرمایش را ارزیابی 

های جامد پس ماندهمولار( برای باقی 1/0محلول سودسوزآور )

در صورت تشکیل و  درجه سانتیگراد 900از گرمایش در دمای
کربنات -بوکسیت مخلوط گرمایش اثر یم در آلومینات سدفاز 

 انحلال این فاز را ارزیابی کرد. رفتار توان ، می(3واکنش)سدیم
سدیم کربنات-بوکسیت ط مخلو XRD( الگوهای 4شکل ) 

دقیقه آسیاکاری مکانیکی،محصول این نمونه پس از 15پس از 
درجه سانتیگراد)یک ساعت،اتسمفر هوا(  900گرمایش در دمای 

 مخلوط در . دهدجامد پس از لیچینگ را نشان می ماندهو باقی
 های نشانهدقیقه آسیاکاری، 15کربنات سدیم پس از -بوکسیت

بوهمیت، هماتیت و اکسیدسیلیسیم وجود دارندهمچنین 
، 5/34، 4/28سدیم در زوایای حدود کربنات اصلی  های نشانه

یش پس از گرما. شوند( دیده می4درجه در شکل ) 39و یا  37
سیلیکات های نشانهدرجه سانتیگراد، 900در دمای  مخلوط این 

 4/34، 21آلومینات سدیم در زوایای حدودسدیم آلومینیم و 
( و 3های )شوند که بیانگر رخداد واکنشدرجه مشاهده می 35و
دقیقه آسیاکاری  15پس از  مخلوط تشویه قلیایی ( در اثر 4)

آلومینات سدیم در ینیم و سیلیکات سدیم آلوم های نشانه. است
تواند تایید کننده ( می4( و )3های )( در اثر واکنش4شکل )

دقیقه  15 مخلوط الف( برای -2کاهش جرم در شکل )
رخداد آلبیت )نشانه. سدیم باشدکربنات-آسیاکاری بوکسیت

درجه  900( در محصول پس از گرمایش در دمای 2واکنش
( وجود 4سیاکاری در شکل )دقیقه آ 15 مخلوط سانتیگراد برای 

جامد پس از محصول دارد. پس از فرایند لیچینگ برای 
مانده باقی XRDدرجه سانتیگراد، الگوی  900گرمایش در دمای 

، از XRD( ارایه شده است. با توجه به الگوی 4جامد در شکل )
و  4/34، 21مربوط به زوایای حدود های نشانهشدت نسبی 

. جامد پس از لیجینگ کاسته شده است ماندهدرجه در باقی35
برای های موجود در این زوایا دهد پیک( نشان می4شکل)

درجه سانتیگراد، مرتبط  900محصول پس از گرمایش در دمای
این فاز در پذیری آلومینات سدیم هستند همچنین انحلال به 

هماتیت در  های نشانه. شودمحلول سودسوزآور تایید می
مانده جامد پس از درجه در باقی 8/35و  4/33د های حدوزاویه

آلبیت به  های نشانه. شوند( مشاهده می4لیچینگ در شکل)
مانده درجه در باقی8/15خصوص پیک آن در زاویه حدود 

 مخلوط (، تشکیل این فاز در 4جامد پس از لیچینگ )شکل
کربنات سدیم و عدم انحلال آن در  اثر لیچینگ در  - بوکسیت

کنند.مولار( را تایید می 1/0ودسوزآور )محلول س

 

 
 

 ساعت آسیاکاری  2 مخلوط برای  پس از گرمایش در دماهای گوناگون در اتسمفر هوا و زمان گرمایش یک ساعت XRDالگوهای 3شکل

 کربنات سدیم-بوکسیت
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درجه سانتیگراد )یک ساعت، اتسمفر هوا( و  900دمای  پس از گرمایش درمحصول آسیاکاری، دقیقه  15پس از کربنات سدیم -بوکسیتXRDهای الگو4شکل

 مانده جامد پس از لیچینگباقی

 

 
 

درجه سانتیگراد )یک ساعت، اتسمفر هوا( و  900پس از گرمایش در دمای محصول ، ساعت آسیاکاری 2 کربنات سدیم-بوکسیت XRDهای الگو. 5شکل

 مانده جامد پس از لیچینگباقی

 
ساعت 2کربنات سدیم-بوکسیت XRDهایالگو(، 5شکل ) 

درجه  900آسیاکاری،محصول جامد پس از گرمایش در دمای 
مانده جامد پس از سانتیگراد )یک ساعت، اتسمفر هوا( و باقی

های تیز و کشیده در محصول پس پیک. دهدلیچینگ را نشان می
( و 5) درجه سانتیگراد در شکل 900از گرمایش در دمای 

( نشان 4ول پس از گرمایش در شکل )مقایسه آن با محص
ساعت آسیاکاری،  2دهد فازهای پس از گرمایش در نمونه می

دقیقه آسیاکاری دارند. 15 مخلوط بلورینگی بهتری در مقایسه با 
ساعت آسیاکاری  2 مخلوط تشکیل آلومینات سدیم در 

( در 3نشان دهنده رخداد واکنش ) کربنات سدیم-بوکسیت

 900در اثر گرمایش در دمای  مخلوط این  فرایند تشویه قلیایی
های آلومینات سدیم در زوایای پیک. درجه سانتیگراد است

مانده جامد پس از لیچینگ درجه در باقی 35و  4/34، 21حدود 

مانده جامد ها در باقیحذف این دسته از پیکحذف شده است. 
هنگام (، نشان دهنده انحلال این فاز5پس از لیچینگ )شکل

 های نشانهعلیرغم وجود . نگ با محلول سودسوزآور استلیچی
مانده جامد پس از لیچینگ، شدت نسبی آلبیت در باقیفاز 
 8/35و  4/33های حدود هماتیت در زاویه اصلی های پیک

( بسیار کم 5مانده جامد پس از لیچینگ در شکل )درجه در باقی
دقیقه  15 زمان آسیاکاری ازاثر (، 5(و)4های)است. مقایسه شکل

سدیم در آلومیناتهای پیکساعت در افزایش شدت نسبی  2به 
 دهد. کربنات سدیم را نشان می-بوکسیتمخلوط 

برای ارزیابی تاثیر مقدار کربنات سدیم در فرایند تشویه  
کربنات سدیم با دو برابر مقدار -ی از بوکسیتمخلوط قلیایی، 
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یاکاری مکانیکی آس. ( تهیه شد1مولی کربنات سدیم در واکنش )
ساعت انجام و محصول پس از  2در زمان  مخلوط این 

درجه سانتیگراد در اتسمفر هوا و زمان  900آسیاکاری در دمای 

یک ساعت گرم شد. فرآیند لیچینگ محصول پس از گرمایش 
های پیشین مولار( مشابه نمونه 1/0در محلول سودسوزآور )

(، 6شکل )، ه شده استارای (6شکل )در و نتایج آنها  انجام شد

ساعت آسیاکاری، محصول  2پس از  مخلوط  XRDالگوهای
نشان را مانده جامد پس از لیچینگ پس از گرمایش و باقی

آلبیت  های نشانهساعت آسیاکاری 2مخلوط در . دهدمی

درجه یک پیک با  4/30در زاویه حدود و شود مشاهده می
آلبیت فاز  های نشانهشدت نسبی قابل توجه وجود دارد که با 

درجه سانتیگراد،  900گرمایش در دمای پس از . تطابق دارد

آلومینات سدیم در زوایای آلومینیم و سیلیکات سدیم های نشانه
های شوند. مقایسه شکلدرجه مشاهده می 35و  4/34، 21حدود

آلومینات سدیم های شدت نسبی پیکدهد ( نشان می6( تا )4)
درجه به نحو چشمگیری در  4/33و  4/30در زوایای حدود 

  ( افزایش یافته است.6شکل )

سدیم در دهد افزایش مقدار کربنات ( نشان می6شکل ) 

کربنات سدیم منجر به افزایش شدت نسبی -بوکسیت مخلوط 
آلومینات سدیم در محصول پس از گرمایش  اصلی های پیک
کربنات شود. این مسئله تاثیر مثبت افزایش عامل قلیایی می

خوبی نشان سدیم در فرایند تشویه قلیایی نمونه بوکسیت را به

 XRDپس از لیچینگ محصول گرمایش، الگوی . می دهد
( آمورف است و 6جامد پس از لیچینگ در شکل ) ماندهباقی

شود. این مسئله ای از فازهای بلوری در آن مشاهده نمینشانه

گرمایش در دهد در اثر لیچینگ محصول پس از نشان می
محلول سودسوزآور و انحلال فاز آلومینات سدیم، ساختار 

نتایج کارهای . طور کامل تخریب شده استفازهای بلوری به

کربنات سدیم -بوکسیت مخلوط سان و همکاران نشان داد در 
-900و پس از تکلیس در بازه دمایی  1:1با نسبت جرمی 

 درجه سانتیگراد، فازی با فرمول شیمیایی1000

4O0.05Si1.95Al1.95Na شود و نتایج آزمونهای لیچینگ تشکیل می
به نزدیک با آب نشان داد رفتار انحلال این فاز بسیار عالی و 

( تا 4های )نتایج شکل. ]25[ستا (2NaAlO) سدیم آلومینات

( علاوه بر تایید تشکیل آلومینات سدیم در مرحله گرمایش 6)
کربنات -بوکسیت مخلوط )رخداد واکنشهای تشویه قلیایی در 

الگوهای . سدیم(، تاییدکننده نتایج پژوهش دیگران نیز است
XRD (، نشان 6( تا )4های )های جامد در شکلماندهباقی

توان اکسیدآلومینیم محتوی بوکسیت را به صورت دهد میمی
یون آلومینات وارد محلول سودسوزآور کرد. این نتایج نشان 

ر تشویه قلیایی بوکسیت برای دهنده تاثیرکربنات سدیم د
تشکیل آلومینات سدیم و موثر بودن این روش برای تشکیل فاز 

 قابل حل آلومینات سدیم است. 

 

 
 

درجه سانتیگراد )یک  900پس از گرمایش در دمای محصول ، دو برابراستوکیومتری(ساعت آسیاکاری ) 2کربنات سدیم -بوکسیت XRDالگوهای  6شکل

 مانده جامد پس از لیچینگ( و باقیساعت، اتسمفر هوا
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 های پس از لیچینگ با سودسوزآورمانده جامد و غلظت آهن در محلولها، وزن باقیمشخصات نمونه  2جدول 

 

وزن باقی مانده 

 جامد خشک )گرم(
 هامشخصات نمونه هانام نمونه (ppmغلظت آهن )

473/0 4/0 BM1 
ساعت  2کربنات سدیم -بوکسیتاستوکیومتری  مخلوط 

 ، یک ساعت C° 900آسیاکاری پس گرمایش در دمای 

426/0 1 BM2 
دقیقه  15کربنات سدیم -بوکسیتاستوکیومتری  مخلوط 

 ، یک ساعتC° 900آسیاکاری پس گرمایش در دمای 

239/0 41/0 BM3 
 2کربنات سدیم -بوکسیتدو برابر استوکیومتری  مخلوط 

 یک ساعت ، C° 900ساعت آسیاکاری پس گرمایش در دمای 

 

و برای تعیین مقدار  (6( تا )4بر اساس نتایج شکلهای ) 

یک گرم از محصول پس از گرمایش ، آهن محتوی محلول لیچ
-بوکسیت مخلوط درجه سانتیگراد مربوط به  900در دمای 

با محلول سودسوزآور فرایند لیچینگ کربنات سدیم تهیه و 

نمونه یک گرم برای انجام شد. فرایند لیچینگ مولار(  1/0)
درجه  80دمایدسوزآور در سو للیتر محلومیلی 50جامد در 
لیتر یک میلیسپس د. انجام شزمان یک ساعت  و سانتیگراد

(1mLازمحلول ) آنالیز آهن به برای ها لیجینگ هر کدام از نمونه
مانده جامد پس د و وزن باقیشجدا( AASروش جذب اتمی )

، هامشخصات نمونه گردید. از خشک شدن در آون اندازه گیری
آزمونهای های جامدماندهغلظت آهن در محلول و وزن باقی

( نشان 2نتایج جدول )( آمده است. 2در جدول )لیچینگ 
دهد مقدار آهن بسیار کم است و تفاوت چندانی در مقدار می

مشاهده آسیاکاری ساعت  2دقیقه و یا  15مخلوط آهن در 
و در مانده جامد وجود دارد ن باقیدر وز ی، تفاوتاما شود.نمی

ه دگرم رسی 24/0مانده جامد به حدود ( وزن باقیBM3نمونه )

( تا حدودی 2است. وزن باقی مانده جامد در جدول )
عدم ( و 6( تا )4در شکلهای ) XRDتاییدکننده نتایج الگوهای 

مانده جامد پس از آلومینات سدیم در باقی های نشانهمشاهده 

 ت. لیچینگ اس
مانده جامد نمونه (، وزن باقی2های جدول )با توجه به داده 
(BM1( بیشتر از نمونه )BM2 است. با توجه به نتایج شکل )

سدیم منجر به افزایش شدت نسبی پیکهای (، افزایش کربنات6)
 دلیل بهآلومینات سدیم در محصول پس از گرمایش شده است. 

در هنگام لیچینگ، انحلال این فاز در محلول سودسوزآور 

( نسبت به دیگر BM3مانده جامد در نمونه )کاهشوزن باقی
( مشهود است. باید توجه کرد که افزایش 2ها در جدول )نمونه

کربنات سدیم -بوکسیت مخلوط سدیم در کربناتمولی مقدار 

(، منجر به تغییر درصد وزنی بوکسیت در 1بر اساس واکنش )
دهد ( نشان می2تایج جدول )شود. اگرچه ننهایی می مخلوط 

مخلوط دقیقه برای  15مانده جامد در شرایط آسیاکاریوزن باقی

ساعت آسیاکاری  2مخلوط کربنات سدیم کمتر از  - بوکسیت
دهند ( نشان می6( تا )4در شکلهای ) XRDاست، اما الگوهای 

با افزایش زمان آسیاکاری به دو ساعت و یا افزایش مقدار 
پس از مانده جامد ز شدت نسبی فازها در باقیکربنات سدیم، ا

ا ( و ب6مانده جامد شکل )در باقی. شودکاسته میلیچینگ 
بلورینگی فازها کاملا  از بین رفته است.  افزایش کربنات سدیم،

های پس از لیچینگ در جدول غلظت بسیار کم آهن در محلول
دهد ترکیبات و فازهای محتوی آهن در نشان می( 2)

-لات پس از گرمایش فرایند تشویه قلیایی بوکسیتمحصو
کربنات سدیم، قابلیت انحلال در محلول سودسوزآور )شرایط 

بنابراین با استفاده از تشویه را ندارند.  لیچینگ مورد استفاده(
توان اکسیدآلومینیم محتوی قلیایی بوکسیت با کربنات سدیم می

لیچنگ با سپس  بوکسیت را به آلومینات سدیم تبدیل کرد
گرمایش با محلول سودسوزآور، علاوه بر پس از محصول جامد 

انحلال آلومینات سدیم، امکان جداسازی این فاز از 

های آهن )فاز هماتیت( محتوی نمونه بوکسیت وجود ناخالصی
 دارد.

 
 هانمونهارزیابی میکروسکوپی 

-بوکسیت مخلوط ( SEM) ی( ریزساختار میکروسکوپ7شکل )
محصولات و مکانیکی ساعت آسیاکاری  2پس از کربنات سدیم

درجه سانتیگراد  1000و  900، 850هایپس از گرمایش در دما
ساعت آسیاکاری  2پس از  مخلوط دهد. در را نشان می
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تقریبا  هم ای شکل به همراه ذراتی های آگلومره، ذراتی تیغهتوده
پس از . شوندبا شکل و اندازه متفاوت مشاهده میمحور 

درجه  850ساعت آسیاکاری در دمای 2 مخلوط ایش گرم

ی از مخلوط و  ندکمیب(، ریزساختار تغییر -7سانتیگراد )شکل
های متفاوت ای شکل به همراه ذراتی با اندازهذرات تیغه
درجه سانتیگراد، ذرات  900شوند. با افزایش دما به مشاهده می

یگراد درجه سانت1000شوند و در دمای ای شکل حذف میتیغه
د( ذرات تقریبا  هم محور با اندازه های متفاوت وجود -7)شکل

دارند که اندازه برخی از ذرات بزرگتر و در برخی از نقاط، 

ذرات حالت جوش خوردگی پیدا کرده و اتصال بین آنها ایجاد 
 شده است.

 

 
 (ب(                                    )الف)

 

 
 (د)                   (                    ج)

 

ساعت  2کربنات سدیم پس از -بوکسیت مخلوط ریزساختار )الف( 7شکل

ساعت آسیاکاری پس از گرمایش در دمای  2 مخلوط آسیاکاری، )ب(

 درجه سانتیگراد، 900درجه سانتیگراد، )ج(پس از گرمایش در دمای 850

 درجه سانتیگراد1000)د( پس از گرمایش در دمای 

 

-بوکسیت مخلوط یزساختار میکروسکوپی ( ر8شکل ) 

و محصول مکانیکی دقیقه آسیاکاری 15 کربنات سدیم پس از
. دهددرجه سانتیگراد را نشان می 900پس از گرمایش در دمای

الف(، ذرات -8دقیقه آسیاکاری )شکل15پس از مخلوط در 

 15حالت آگلومره دارند و بیانگر ریزشدن اندازه ذرات پس از 
کربنات سدیم -بوکسیت مخلوط ی مکانیکی در دقیقه آسیاکار

ای شکل در محصول پس از گرمایش در شکل ذرات تیغه. است

ب( -7ها در شکل )شوند. مشابه این تیغهب( مشاهده می-8)
ساعت آسیاکاری در  2مخلوط وجود دارند اما پس از گرمایش 

ج(، دیده -7ها در شکل )درجه سانتیگراد، این تیغه 900دمای 

 ند.شونمی
الف( ریزساختار محصول پس از گرمایش در -9در شکل ) 

کربنات سدیم -بوکسیت مخلوط درجه سانتیگراد از  900دمای 

( را 1با نسبت بیشتر از دو برابر استوکیومتری مرتبط به واکنش )
های متفاوت که ذراتی تقریبا  هم محور با اندازهدهد. نشان می

-9ده است، در شکل )در برخی از نقاط به یکدیگر جوش خور

مانده جامد ب( ریزساختار باقی-9شکل ) شود.الف( مشاهده می
 900محصول پس از گرمایش در دمایبرای پس از لیچینگ 

دهد. تغییرات ریزساختاری در درجه سانتیگراد را نشان می
( مشهود 9) محصولات پس از گرمایش و لیچینگ در شکل

س از لیچینگ که شامل مانده جامد پاست. ریزساختار باقی
ذرات بسیار ریز و آگلومره شده است، تاییدکننده رفتار آمورف 

مانده جامد پس از لیچینگ ( برای باقی6در شکل ) XRDالگوی 
 است.

مقایسه ریزساختار محصولات پس از گرمایش در دمای  

دهد زمان ( نشان می9( تا )7درجه سانتیگراد در شکلهای ) 900
 کربنات سدیم نقش مهمی دارند.مقدار کی و آسیاکاری  مکانی

( 4های )درجه در شکل 35-30در محدوده زاویهXRDالگوهای

شدت نسبی  ساعت آسیاکاری، 2 پس از دهند( نشان می5تا )
درجه،  5/34در زوایه حدود  آلومینات سدیم اصلی پیک 

دهند با افزایش ( نشان می6نتایج شکل ) افزایش یافته است.

کربنات سدیم و پس -بوکسیت مخلوط ات سدیم در مقدار کربن
شدت نسبی درجه سانتیگراد،  900از گرمایش نمونه در دمای 

، 4/33، 5/30آلومینات سدیم در زوایای حدود اصلی های پیک

در  هادرجه افزایش یافته است. تغییرات ریزساختار 35و 5/34
( تا 4های )در شکل XRDالگوهای( با نتایج 9( تا )7های )شکل

زمان آسیاکاری مکانیکی در  دهند( مرتبط است و نشان می6)

کربنات سدیم و یا افزودن کربنات سدیم -بوکسیت مخلوط 
سزایی در (، نقش به1بیشتر از مقدار استوکیومتری واکنش )

تاثیر د این موارد، نشان دهنده دارنفرایند تشویه قلیایی بوکسیت 
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انیکی و یا مقدار کربنات متغیرهایی مانند زمان آسیاکاری مک
ریزساختار محصولات پس از فازها و یا تغییرات سدیم بر 

 . استگرمایش در فرایند تشویه قلیایی بوکسیت 

 

 
 (ب(                                    )الف)

 

دقیقه  15پس از کربنات سدیم -بوکسیت مخلوط )الف( . ریزساختار 8شکل

درجه  900ول پس از گرمایش در دمایمحص)ب( و آسیاکاری مکانیکی 

 سانتیگراد

 

 
 (ب(                                     )الف)

 

درجه سانتیگراد  900دمای در گرمایش ( محصول )الفریزساختار 9شکل

از دو برابر استوکیومتری.  ترکربنات سدیم با نسبت بیش-بوکسیت مخلوط 

 حالت )الف(محصول  بهمرتبط  مانده جامد پس از لیچینگ)ب( باقی

 

 گیرینتیجه
در نمونه بوکسیت مینرال بوهمیت زدایی( واکنش تکلیس )آب

( TGAنتایج )و دهددرجه رخ می 538در در دمای حدود 
-بوکسیت هایمخلوطدر  .نشان دادرا کاهش جرم  %13حدود 

از دماهای کمترآغاز ی شیمیایی هاکربنات سدیم، واکنش

 .است %27-30ها در محدودهآنایی نهو کاهش جرم شوند می
ربط  O2Hو 2COآزاد شدن گازهای  بهعمدتا   کاهش جرماین 

درجه سانتیگراد  700-500دماییبازه  درنشانه آنها داردکه 

و سیلیکات سدیم سدیم آلومینات  های نشانه .مشاهده شد

درجه  900آلومینیم در محصولات پس از گرمایش در دمای
. مشاهده شدکربنات سدیم -بوکسیت مخلوط در سانتیگراد

مولار  1/0در محلول سدیم آلومینات پذیری انحلال دلیل به

جامد پس از لیجینگ آن در باقی مانده های نشانهسودسوزآور، 
کربنات -بوکسیت مخلوط آلبیت در فاز  های نشانهنشد. دیده 

شد که این امر دیده مکانیکی سدیم پس از آسیاکاری 

و متبلور شدن این فاز در شرایط آسیاکاری دهنده تشکیل نشان
مکانیکی است. افزایش مقدار کربنات سدیم منجر به افزایش 

در محصول پس از سدیم آلومینات پیکهای شدت نسبی 

های ریزساختار. درجه سانتیگراد شد 900گرمایش در دمای 
 آسیاکاریپس از  هایمخلوط دررا میکروسکوپی تغییرات فازها 

جامد ماندهباقییا پس از گرمایش و جامد ولات محص، مکانیکی

توان نتایج این پژوهش نشان داد می پس از لیچینگ نشان دادند.
کربنات سدیم و به روش  بام محتوی بوکسیترا یآلومیناکسید

در  .تبدیل کردسدیم آلومینات قابل حل فاز  هبتشویه قلیایی 
فاز ور، در محلول سودسوزآمحصول جامد گرمایش  لیچینگاثر

نمونه آلومینیم محتوی و است حل قابل آلومینات سدیم 
با توجه به نتایج این پژوهش،  .شودمیوارد محلول ، بوکسیت

انحلال ، امکان سدیمبا کربناتبوکسیت قلیاییتشویه اثر در 
در محلول )مانند فاز هماتیت( ترکیبات محتوی آهن 

تشویه وش رتوان از ، مینبنابرای. وجود نداردسودسوزآور 

استخراج تولید آلومینات سدیم و برای با کربنات سدیم قلیایی 
 محتوی بوکسیت استفاده نمود.  آلومینیم

 
 نامهواژه

 (Diaspore) دیاسپور
 (Boehmite) بوهمیت

 (Gibbsite) ژیپسایت

 (Alkaline roasting process) فرایند تشویه قلیایی
 (Soda sintering process) وشی با سوداجتف فرایند 

 (Microwave reductive roasting) تشویه احیایی میکروویو
 

 تقدیر و تشکر 
در راستای برنامه جامع تحقیقاتی نویسنده مسئول  پژوهشاین 

 دانشگاه یاسوج نویسندگان مقاله ازحمایت مالی .مقاله است

اداره ، آزمایشگاه مرکزی دانشگاه یاسوج، پژوهش برای انجام
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جارت )صمت( استان کهگیلویه و بویراحمد صنعت، معدن و ت
مسئولین محترم مجتمع فولاد و های بوکسیت نمونهتهیه برای 

( AASمبارکه )اصفهان( برای انجام آنالیزهای جذب اتمی )

 کنند. تشکر می
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1- Introduction 

Aluminum alloys are widely recognized for their 

exceptional properties, including high strength-to-weight 

ratio, good corrosion resistance, workability, recyclability, 

and versatile manufacturing methods. These 

characteristics make them ideal for structural applications 

in aerospace, transportation, and marine industries. 

Alloying elements play a crucial role in the corrosion 

behavior of aluminum alloys. For instance, magnesium 

enhances the protective oxide film, improving corrosion 

resistance, as seen in the 5000 series alloys. In contrast, 

elements like copper can degrade these protective 

properties. The 7075 aluminum alloy, containing 1.2–2% 

copper, exhibits outstanding mechanical properties but 

poor corrosion resistance. To address this, various surface 

engineering techniques, including anodizing, polymer 

coatings, sol-gel coatings, and plasma electrolytic 

oxidation (PEO), have been employed. 

Plasma electrolytic oxidation, also known as micro-arc 

oxidation (MAO), is an environmentally friendly and cost-

effective surface modification technique that forms a 

ceramic oxide layer on aluminum, magnesium, and 

titanium alloys. This process, which resembles anodizing 

but operates at higher voltages with plasma discharges, 

significantly enhances surface characteristics, including 

hardness, wear resistance, and corrosion resistance. The 

performance of PEO coatings is influenced by several 

parameters, including substrate composition, electrolyte 

composition, and electrical parameters. Among these, 

electrolyte composition is the most critical, affecting 

discharge characteristics, coating morphology, and 

corrosion resistance. Commonly used electrolytes contain 

silicates, phosphates, or aluminates, which facilitate the 
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formation of PEO coatings. This study investigates the 

effect of electrolyte composition and concentration on the 

microstructure and corrosion behavior of PEO coatings on 

7075 aluminum alloy, addressing the lack of 

comprehensive research in this area. 

 

2- Materials and Methods 

7075 aluminum alloy samples (5×20×20 mm) were 

prepared by grinding, degreasing, and ultrasonic cleaning. 

PEO coatings were applied using a unipolar pulsed current 

with a constant current density of 35 A/dm2, frequency of 

1000 Hz, duty cycle of 50%, and duration of 5 minutes. 

Four different electrolytes were used, as detailed in Table 

1. The process employed a stainless steel cathode and an 

electrolyte circulation system to regulate temperature and 

maintain homogeneity. Coating microstructure and 

elemental composition were analyzed using scanning 

electron microscopy (SEM) and energy-dispersive X-ray 

spectroscopy (EDS). Porosity and micropore size were 

calculated using ImageJ software, while coating thickness 

was measured using an eddy current thickness gauge. 

Corrosion resistance was evaluated through 

electrochemical impedance spectroscopy (EIS) in a 3.5% 

NaCl solution. 

 

3- Results and Discussion 

The thickness and microstructure of the PEO coatings 

were significantly influenced by the electrolyte 

composition and concentration. Silicate-based electrolytes 

resulted in thicker coatings compared to phosphate-based 

ones, attributed to the higher conductivity of silicate 

electrolytes, which accelerates oxide layer formation. The 

addition of phosphate to silicate electrolytes reduced 

porosity, as observed in the S5P5 coating. The SEM 

micrographs revealed a typical porous morphology with 

https://jmme.um.ac.ir/article_46590.html
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micro-discharge channels, resulting from localized plasma 

discharges in the PEO treatment. EDS analysis confirmed 

the incorporation of silicon from the silicate electrolyte 

into the S10 coating, particularly in the nodular regions, 

whereas the S5P5 coating showed a reduced presence of 

silicon. Cross-sectional SEM micrographs of the S5P5 

coating demonstrated strong adhesion between the coating 

and substrate, with no cracks or discontinuities at the 

coating-substrate interface .EIS results after 24 hours of 

immersion in 3.5% NaCl solution indicated that the outer 

porous layer of the coatings provided minimal corrosion 

resistance, as the corrosive medium penetrated the pores. 

The inner dense layer was the primary contributor to 

corrosion resistance. The S5P5 coating exhibited the 

highest corrosion resistance among the tested samples, 

followed by the S10, S5, and P5 coatings. This superior 

performance of the S5P5 coating can be attributed to its 

lower porosity and more compact structure, which 

hindered the penetration of corrosive agents. While thicker 

coatings, such as S10, generally provide better corrosion 

resistance by delaying the penetration of corrosive media, 

excessive porosity can undermine this benefit by creating 

pathways for aggressive ions. These findings highlight the 

trade-off between coating thickness and porosity in 

determining corrosion resistance . 

Table 1. Electrolytes composition 

 

Sample (g/l) 3SiO2Na /l)(g6 )3(NaPO KOH (g/l) 

S5 5 0 2 

P5 0 5 2 

S10 10 0 2 

S5P5 5 5 2 

 

4- Conclusion 

This study demonstrated that electrolyte composition and 

concentration significantly influence the structure and 

corrosion resistance of PEO coatings on 7075 aluminum 

alloy. Higher electrolyte concentrations and silicate 

content increased coating thickness, while phosphate 

additives reduced porosity. The S5P5 coating, with 

balanced thickness and low porosity, exhibited the best 

corrosion resistance, followed by the S10, S5, and P5 

coatings. These results underscore the importance of 

optimizing electrolyte composition to achieve PEO 

coatings with enhanced corrosion resistance. 



  (60-49. )1404، 1، 36مهندسی متالورژی و مواد، 
 

 

 

 

 مهندسی متالورژی و مواد 

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

 

 

  

51 

 70751روی آلیاژ آلومینیم  ییپلاسمای تیالکترول ونیداسیاکستاثیر الکترولیت بر ریزساختار و خواص خوردگی پوشش 
 مقاله پژوهشی

 (3) قراگوزلومهرناز           (2)کرمهلا درضایسع          (1)عرفان پیرهادی نوری

DOI: 10.22067/jmme.2025.89503.1153 

الکترولیت یکی از مهمترین عوامل  است. 7075( روشی موثر برای بهبود مقاومت به خوردگی آلیاژ آلومینیم PEOاکسیداسیون الکترولیتی پلاسمایی )  چکیده

در ( PEOتوسط اکسیداسیون الکترولیتی پلاسمایی ) دهیدر این تحقیق جهت بررسی تاثیر الکترولیت، پوششباشد. تاثیرگذار روی خواص پوشش حاصل می

گیری شد. کارنت اندازهسنج ادیها توسط ضخامتانجام شد. ضخامت پوشش AA7075بر روی آلیاژ  فسفاتی-های سیلیکاتی، فسفاتی و سیلیکاتیالکترولیت
 7گرم بر لیتر، ضخامت پوشش از  10به  5با افزایش غلظت سیلیکات از  شود.مشخص شد که افزایش غلظت سیلیکات موجب افزایش سرعت رشد پوشش می

مشخص شد حضور فسفات  بررسی شد. EDSمجهز به آشکارساز  SEMحاصل توسط های پوششدهنده و عناصر تشکیلریزساختار میکرومتر رسید.  5/14به 
 5/3در محلول  هامقاومت به خوردگی پوشش شود.تخلخل آن نیز میدرصدی  6/10سدیم در الکترولیت، ضمن کند کردن سرعت رشد پوشش، منجر به کاهش 

الکترولیت  درصد بیشتر است. بنابراین 89سیلیکاتی  پوششفسفاتی نسبت به -سیلیکاتی برای پوشش |Z|مشاهده شد ارزیابی شد.  EISتوسط آزمون  NaCl درصد

 فسفاتی با توجه به تخلخل کمتر بهترین خواص خوردگی را نشان داد.-سیلیکاتی

 

 .یی، خوردگیپلاسما یتیالکترول ونیداسیاکس ، پوشش7075آلومینیم   کلیدی ه هایواژ

 

 
The Effect of Electrolyte on the Microstructure and Corrosion Properties of Plasma Electrolytic 

Oxidation Coating on AA7075 

 
Erfan Pirhadi Nouri              Saeed Reza Allahkaram          Mehrnaz Gharagozlou 

 
Abstract Plasma electrolytic oxidation (PEO) is an effective method to improve the corrosion resistance of 7075 

aluminum alloy. Electrolyte plays a crucial role in determining the properties of the final coating. In this research, the 

effect of electrolyte on plasma electrolytic oxidation (PEO) coatings formed on AA7075 alloy in silicate, phosphate, and 

silicate-phosphate electrolytes was investigated. The thickness of the coatings was measured by an Eddy-current thickness 

gauge. It was found that increasing the concentration of silicate increases the growth rate of the coating. Increasing the 

silicate concentration from 5 to 10 g/L led to a coating thickness increase from 7 to 14.5 µm. The microstructure and 

constituent elements of the coatings were examined by SEM equipped with an EDS detector. The presence of sodium 

phosphate in the electrolyte slows the coating's growth rate and reduces its porosity by 10.6 percent. The corrosion 

resistance of coatings was evaluated in 3.5% NaCl solution by EIS test. It was found that |Z| is 89% higher for the silicate-

phosphate coating than the silicate coating. Silicate-phosphate electrolyte showed the best corrosion resistance behavior 

due to its lower porosity. 

Keywords AA7075, Plasma Electrolytic Oxidation, Corrosion. 
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 مقدمه
 توانیها مدارند که از جمله آن یخواص مطلوب مینیآلوم یاژهایآل

مناسب، نسبتا  یبه نسبت استحکام به وزن بالا، مقاومت به خوردگ

گوناگون  دیتول یهاو وجود روش افتیباز تیقابل ،یریکارپذ

از  یکیبه واسطه خواص ذکر شده به  اژهایآل نیا .[1] اشاره کرد

هوافضا، حمل  عیها در صنادر سازه استفاده یبرا هانهیگز نیبهتر

 یادیمدت ز نیاند و همچنشده لیتبد ییایدر عیو نقل و صنا

 مایهواپ یاز جمله قطعات ساختار یمهندس یهااست که در سازه

 زمان کارکرددر طول  ماهایهواپبا توجه به اینکه  شوند. یاستفاده م

 طیو آب نمک در معرض مح رطوبت، باران، دما، روغن لیبه دل

خوردگی خواهند ، مستعد به رندیگیقرار م یعیخورنده طب یها

 یاژهایآل یخوردگ خواصدر  ینقش مهم یاژیعناصر آل. [2] بود

 لمیمحافظ ف تیخاص میزیاز عناصر مانند من یدارند. برخ مینیآلوم

 نیکنند. به همیم تیمخلوط تقو یدهایاکس لیرا با تشک یدیاکس

بسیار  یمقاومت در برابر خوردگ 5000 یسر یاژهایآل لیدل

 ندمان یعناصر خاص گر،ید ی. از سودهندمیخوبی از خود نشان 

آلیاژ خواهند کرد.  فیرا تضع یمحافظت یها یژگیو نیمس ا

درصد مس است، با وجود  2تا  2/1که حاوی  7075آلومینیم 

اما مقاومت به  دهدخواص مکانیکی بی نظیری ارائه میاینکه 

برای افزایش مقاومت  .[3] دهدخوردگی ضعیفی از خود نشان می

های مختلف روش بهبود خواص سطحی این آلیاژخوردگی و  به

 ،یآبکار یهاروشدهی و مهندسی سطح مانند پوشش

 ،(Ion implantation) یونیکاشت  ،یمریپل یهاپوشش

نشانی شیمیایی رسوب ،یلیتبد یهاژل، پوشش-سل یهاپوشش

نشانی رسوب ،(CVD) (Chemical vapor deposition) بخار

، (PVD) (Physical vapor deposition) فیزیکی بخار

 نگیزی، آندا(Cold spray deposition) سرد یاسپر ینشانرسوب

 .[4,5] به کار برده شده استی حرارت یو اسپر

 Plasma electrolytic) ییپلاسما یتیالکترول ونیداسیاکس 

oxidation) (PEO) قوس کرویم ونیداسیبه نام اکس نیکه همچن 

(Micro arc oxidation) (MAO) فرایند کی شودیشناخته م زین 

 طیمقرون به صرفه و دوستدار مح د،یاصلاح سطح نسبتا جد

 یبر رو یکیسرام یدیاکس هیلا جادیاست که منجر به ا ستیز

 لیتشک تیکه قابل مینیو آلوم میزیمن م،یتانیمانند ت ییاژهایسطح آل

 عتی. طبشودیسطح خود را دارند م یرو رفعالیغ یهیدادن لا

تفاوت که  نیاست، با ا نگیزیبه آندا هیشب یروش تا حدود نیا

 پلاسما هیتخل دهیبالا، پد یولتاژها جادیروش به علت ا نیدر ا

 PEOنشان داده است که پوشش  یادیز قاتیتحق .دهدیرخ م

 یعال یقابل توجه، چسبندگ یاز جمله سخت یادیز یذات یایمزا

 یو مقاومت به خوردگ یشیبهبود مقاومت سا ییو توانا هیرلایبه ز

 نیچند یلهیپوشش به وس نیو خواص ا یی. کاراباشدیرا دارا م

 ه،یرلایز فلزپارامترها شامل جنس  نی. اشودیپارامتر کنترل م

 شودیم یکیالکتر یرهایو متغ انیحالت جر ت،یالکترول بیترک

 بیترک .[9-6] اندمورد مطالعه قرار گرفته یاکه به طور گسترده

ولتاژ و  ه،یپارامتر اثرگذار بر مشخصات تخل نیمهمتر تیالکترول

ازجمله  ی پوششساختار یهایژگیو در نتیجهشکست و  انیجر

پوشش و  بیحفره، ضخامت پوشش، ترک عیاندازه، شکل و توز

 بیترک .[10,11] شده است لیپوشش تشک یمقاومت به خوردگ

 کیاغلب از  PEO فرایند مورد استفاده در تیالکترول هیپا

 ایها و فسفات ها،کاتیلیس تواندینمک که م کیو  دیدروکسیه

اجازه  یبالا به راحت باتیشده است. ترک لیباشد، تشک هاناتیآلوم

 نیترمناسبو  دهندیرا م یزنجرقه یولتاژ به ولتاژها دنیرس

 هستند PEO فرایندتوسط  پوشش تشکیل یبرا هاتیالکترول

تاثیر غلظت فسفات سدیم  [13] ی و همکاراننیفتاح الحس .[12]

 5در الکترولیت بررسی کردند. افزایش غلظت فسفات سدیم از 

یی الکترولیت باعث کاهش رسانا شیافزاگرم بر لیتر به دلیل  10به 

، کاهش اندازه و هااندازه و شدت جرقهکاهش  ولتاژ شکست،

یکنواختی ساختار تعداد میکروحفرات و افزایش فشردگی و 

پوشش شد که در نهایت موجب افزایش قابل توجه مقاومت به 

 شتریب شیافزا های داخلی و خارجی پوشش شد. اماخوردگی لایه

اندازه  شیباعث افزا تریگرم بر ل 20به  10از  سدیم غلظت فسفات

ها اندازه و شدت جرقه شیبه علت افزامیکروحفرات  و تعداد

 شد. یکاهش مقاومت در برابر خوردگ موجب تیدر نها که شد

را  AM50 میزیمن اژیآل یپژوهش یط [12] و همکارانش قاسمی

             ی در ناتیوملو آ یفسفات ،یکاتیلیسهای در الکترولیت

 یکاتیلیکه پوشش س شرایط یکسان پوشش دادند. مشخص شد

         تواندیاست که م یمقاومت به خوردگ نیشتریب یدارا

      پوشش  نیا و ضخامت بیشتر تعداد کمتر منافذ باز یجهینت
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  باشد.

با توجه به فقدان مطالعات کافی در خصوص تأثیر الکترولیت  

          بر روی  های اکسیداسیون الکترولیتی پلاسماییبر پوشش
     ، پژوهش حاضر با هدف بررسی تأثیر 7075آلیاژ آلومینیم 

بر ساختار و رفتار خوردگی الکترولیت ت و ترکیب ظغل

، طراحی و اجرا 7075 مینیآلوم ی آلیاژهای حاصل روپوشش
 د.گردی

 

 مواد و روش تحقیق
 مترمیلی 20×20×5ابعاد  اب 7075در این تحقیق از آلیاژ آلومینیم 

 فرایند برایبه عنوان زیرلایه  (0و با ترکیب شیمیایی مطابق 

سازی با کاغذ سنباده ها بعد از آمادهدهی استفاده شد. نمونهپوشش

در  کیالتراسوندستگاه  توسط ،1500تا شماره  میسیلیسکاربید 

داده شدند و وشو یی شده و با آب مقطر شستزدا یاستون چرب

دهی با استفاده از فرایند پوشش خشک شدند. گرمدر هوای 

آمپر بر  35جریان تک قطبی پالسی با چگالی جریان ثابت 

درصد به مدت  50کاری دورههرتز،  1000مترمربع، فرکانس دسی

در این فرایند از یک کاتد به جنس فولاد زنگ  دقیقه انجام شد. 5

استفاده شد و زیرلایه به آند دستگاه متصل گردید. در  304نزن 

این پژوهش از چهار الکترولیت متفاوت استفاده شد. ترکیب 

نشان داده شده است. در حین فرایند جهت  (0ها در الکترولیت

ثابت نگه داشتن دمای الکترولیت و به هم خوردن آن از یک پمپ 

 ی استفاده شد.مبدل حرارتو یک  انتقال دهنده الکترولیت

ریزساختار و آنالیز عنصری سطح پوشش توسط میکروسکوپ 

مجهز به  Hitachiرکت از ش S4160الکترونی روبشی مدل 

درصد  بررسی شد. محاسبه کسیپرتو ا یپراش انرژ سنجفیط

 Image J افزارنرماستفاده از  پوشش با و قطر حفرات تخلخل

ها ضخامت پوشش یریگبه منظور اندازه نیهمچن. صورت گرفت

محصول شرکت  GTS8202کارنت   یسنج اداز ضخامت

GuoOu .ها توسط خوردگی پوششمقاومت به  استفاده شد

به این . ارزیابی شدیی ایمیامپدانس الکتروش یسنجفیطآزمون 

ی نمونه منظور از یک سل الکتروشیمیایی سه الکترودی شامل

یک الکترود پلاتین به  داده شده به عنوان الکترود کار،پوشش

استفاده شد.  Ag/AgClعنوان الکترود کمکی و الکترود مرجع 

توسط و  NaCl وزنی درصد 5/3در محلول ها آزمونتمامی 

انجام شد.  AMETEKاز شرکت  Solartron 1260دستگاه 

میلی ولت نسبت به  10 های امپدانس با اعمال دامنه موجآزمون

 100 هرتز تامیلی 10 پتانسیل مدار باز در محدوده فرکانس

افزار ها از نرمدر نهایت جهت تحلیل داده هرتز انجام شد.کیلو

ZView .استفاده شد 
 

 دهیترکیب شیمیایی آلیاژ مورد استفاده جهت پوشش  1جدول 
 

Al Cu Zn Mg Fe Si Cr Mn Ti 

Base 55/1 01/6 53/2 19/0 08/0 21/0 02/0 05/0 

 
 های استفاده شدهترکیب الکترولیت  2جدول 

 

(g/l) 3SiO2Na (g/l)6 )3(NaPO KOH (g/l) کد نمونه 

5 0 2 S5 

0 5 2 P5 

10 0 2 S10 

5 5 2 S5P5 

 

 نتایج و بحث
کارنت سنج ادیها که توسط دستگاه ضخامتضخامت پوشش

گزارش شده است. تصاویر  (0گیری شده است در اندازه

های ثانویه از میکروسکوپ الکترونی روبشی در حالت الکترون

مشاهده  (0 را در S5P5و  S10های مورفولوژی سطح پوشش

کنید. همچنین اندازه میانگین قطر حفرات و درصد تخلخل می

ارائه  (0محاسبه شد و نتایج در  SEMبر اساس تصاویر پوشش 

های نیز از سطح پوشش EDSشده است. نتایج آنالیز عنصری 

S10  وS5P5  ارائه شده است. (0و  (0در به ترتیب 

 
 های متفاوتدر الکترولیت PEOهای های پوششضخامت  3جدول 

 کد نمونه (μmضخامت )

8/1 ± 7 S5 

5/0 ± 1/6 P5 

2/2 ± 5/14 S10 

3/1 ± 4/11 S5P5 
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 S5P5ت( )پ( و ) S10ب( )الف( و )ها در الکترولیت مورفولوژی سطح پوشش  1شکل 

 

 S5P5و  S10 یهاقطر حفرات، درصد تخلخل و محدوده قطر حفرات پوشش نیانگیم  4جدول 
 

 کد نمونه )میکرومتر(میانگین قطر حفرات  درصد تخلخل )میکرومتر( محدوده قطر حفرات

62/2 – 47/0  4/11  31/1  S10 

35/4 – 96/1  8/0  56/2  S5P5 

 

 
 

 ب-1در شکل  2از نقطه  EDS( آنالیز ب) 1از نقطه  EDSالف( آنالیز )  2شکل 
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 ت-1شکل  2از نقطه  EDS زیپ( آنال) 1از نقطه  EDS زیالف( آنال)  3شکل 

 

و  بیبرد که ترک یپ توانیآمده مدستبه جیبه نتا باتوجه 
و  زساختاریبر ضخامت، ر یتوجهقابل ریتأث تیغلظت الکترول

پوشش دارند. با  یمقاومت به خوردگ تیپوشش و در نها بیترک
گرفت  جهینت توانیم P5و  S5ضخامت دو پوشش  سهیمقا

 تیالکترولاز  شتریب یکاتیلیس تیسرعت رشد پوشش در الکترول
موضوع اشاره  نیبه انیز  [12] قاسمی و همکاران .است یفسفات
های این موضوع همچنین با مقایسه ضخامت پوشش اند.کرده
S10  وS5P5  نیز قابل فهم است. الکترولیتS10  حاوی سیلیکات

است. همین موضوع احتمالا دلیل  S5P5سدیم بیشتری نسبت به 
 تیغلظت الکترولباشد. از طرفی می S10ضخامت بیشتر پوشش 

است.  گرید تیاز دو الکترول شتریب S5P5و  S10در دو پوشش 
غلظت  شیافزا کسانی یفرایند طیکه در شرا شودیمشاهده م

امر  نیضخامت پوشش خواهد شد. ا شیموجب افزا تیالکترول
غلظت  شیافزا یدر پ تیالکترول ییرسانا شیاحتمالا به سبب افزا

 جهیو در نت تیغلظت الکترول شی. با افزاباشدیم تیالکترول
بر سرعت  یدیاکس هیلا لیآن سرعت تشک ییرسانا شیافزا

 .[13] ابدییم شیغلبه کرده و نرخ رشد پوشش افزا یانحلال آند
برابر  تیغلظت دو الکترول S5P5و  S10 یهادر مورد پوشش
 یبا وجود ضخامت کمتر، تخلخل کمتر S5P5است اما پوشش 

و کاهش  تیدارد. افزودن فسفات به الکترول S10نسبت به  زین
 احتمالا باعث کاهش تخلخل پوشش شده است. کاتیلیس

ساختار متخلخل شامل  ،PEO یهامشخصه بارز پوشش 

 یاو دهانه یاگره یحفرات همراه با ساختارهاکرویم یادیتعداد ز
 شودیمشاهده منیز ها از سطح پوشش SEM ریاست که در تصاو

ها در واقع همان سطح پوشش یحفرات موجود رو .[14,15]
 نیا قیمذاب از طر مینیپلاسما هستند که آلوم هیتخل یهاکانال
پلاسما  یها. جرقهرسدیها فوران کرده و به سطح پوشش مکانال

 یهاکانال قیمذاب از طر مینی. آلومشوندیم مینیباعث ذوب آلوم
رسد و پس از یپوشش م-تیمشترک الکترولبه فصل هیتخل

به سرعت سرد شده و  ت،یمذاب با الکترول مینیبرخورد آلوم
 لیدل نی. به همشودیم لیتشک ینواح نیدر ا مینیآلوم دیاکس

دهانه حفرات فقط عنصر  یدر اطراف نواح یعنصر زیمطابق با آنال
تعداد  S10پوشش  یمشخص شده است. بر رو ژنیو اکس مینیآلوم

 زیبا توجه به آنال .شودیم دهید یارهگ هاییژگیاز و یادیز
مناطق  نیمشخص شده است که ا (ب-0) ینواح نیاز ا یعنصر

دهنده مشارکت موضوع نشان نی. اباشدیم میسیلیس یحاو
 میسیلیس پوشش است. بیدر ترک تیموجود در الکترول یهاونی
شده است. در  نیتام تیالکترول میسد کاتیلیاز س باتیترک نیا

 نیفسفات ا شیو افزا کاتیلیس کاهشبا توجه به  S5P5پوشش 
 جهیدر نت .اندافتهیبه شدت کاهش  ایوجود ندارند و  هایژگیو
 جهینت PEOدر  لمیف لیاستنباط کرد که فرایند تشک نگونهیا توانیم

 است. تیو رسوب الکترول هیرلایز ونیداسیعمل مشترک اکس
 زیآنال .دهدیم نشانرا  S5P5 سطح مقطع پوشش ریتصو (0 
 7/9از سطح مقطع پوشش، ضخامت متوسط  SEM ریتصو
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دهنده نشان ریتصاو نیا ینمود. بررس دییآن تأ یرا برا یکرومتریم
است،  هیرلایپوشش و ز نیکامل ب یکپارچگیو  یقو وندیپ

در فصل  یتوجهتخلخل قابل ای یوستگیناپ گونهچیکه ه یاگونهبه
 یهابارز پوشش یهاتیاز مز یکی. گرددیمشترک مشاهده نم

PEOبه  یژگیو نیاست. ا هیرلایو مناسب آنها به ز ی، اتصال قو
است که درآن پوشش از خود  PEO ندیفرا یذات تیماه لیدل
 .ردیگینشأت م هیرلایز

 EISاز آزمون ها پوشش یرفتار خوردگ یجهت بررس 
امپدانس  یسنجفیبدست آمده از ط یهایمنحناستفاده شد. 

در محلول  یورساعت غوطه 24ها پس از نمونه ییایمیالکتروش
منظور ارائه شده است. به (0در  NaCl یدرصد وزن 5/3

آن از مدار  یاجزا یها و بررسپوشش یرفتار خوردگ یسازهیشب
 یمترهااستفاده شد و پارا (ث-0معادل نشان داده شده در 

 گزارش شده است. (0 در هایمنحن نیاستخراج شده از برازش ا
الکترود  نیب تیمقاومت الکترول Rsداده شده در مدار معادل نشان

 Rin ،یمتخلخل خارج هیمقاومت لا Routمرجع و نمونه است. 
به  Cinو  Coutعناصر فاز ثابت  ،یمتراکم داخل هیمقاومت لا

 یو داخل یرونیب دیاکس یهاهیلا آلدهیا ریغ یه رفتار خازنب بیترت
در  ییرفتار القا ریتفس یبرا زین Lو  RL شوند،یمربوط م
سطح  آلدهیا ریغ یژگیو لیاست. به دل نییپا یهافرکانس
استفاده از خازن  یو متخلخل بودن آن به جا PEO یهاپوشش

  .شودی( استفاده مCPEاز عنصر فاز ثابت )
 

 
 

S5P5از سطح مقطع از پوشش در الکترولیت  SEMتصویر   4شکل 

 

 
 ( مدار الکتریکی معادلث NaClدرصد  5/3وری در محلول ساعت غوطه 24فاز پس از -بد های( منحنیت( و پنایکوئست  هایمنحنی و ب( الف()  5شکل 
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 های متفاوتها در الکترولیتهای امپدانس برای پوششمنحنیهای استخراج شده از داده  5جدول 
 

 S5 S5P5 S10 P5 نمونه

)2Rs (Ω.cm 23/25 08/5 18/11 5-10×28/1 

Cout-T (Ω-1.Sn.cm-2) 5-10×3/2 6-10×82/9 5-10×14/1 6-10×18/3 

Cout-P 55/0 56/0 58/0 71/0 

)2Rout (Ω.cm 33/80 23/44 17/33 03/17 

Cin-T (Ω-1.Sn.cm-2) 6-10×32/4 7-10×68/5 6-10×01/4 5-10×19/3 

Cin-P 94/0 94/0 83/0 62/0 

)2Rin (Ω.cm 8138 25741 25894 2795 

)2RL (Ω.cm 11426 2058 10519 1347 

)2L (H.cm 56719 71076 34378 19124 

Chi-Sqr 2-10×07/2 3-10×74/8 2-10×62/1 3-10×21/6 

 

 شودیها مشاهده منمونه یورغوطه یبا توجه به زمان بالا 
 پوشش نفوذ کرده یهاکه محلول خورنده به منافذ باز و ترک

رفته  نیپوشش از ب یمتخلخل خارج یهیلا ریو عملا تاث است
 یتمام یبرا نییپا Rout مقدار از توانیموضوع را م نیاست. ا

 زین [16] مکارانو ه لو توسط دهیپد نیها استنتاج کرد. انمونه
ساعت،  کیمشاهده کردند که پس از  زیها نگزارش شده است. آن

خورنده کلر به طور کامل درون  یهاونیمحلول آب نمک و 
 با یتقر یرونیب هیاز همان لحظه، لا .کندینفوذ م یرونیب هیلا وبیع

کاهش  نیعلاوه بر ا امپدانس در فرکانس بالا ندارد. یرو یاثر

 ستیکوئینا یدر منحن یمنف ریمقادامپدانس همراه با ظهور 
و وقوع حمله  هیرلایتماس محلول خورنده با سطح ز ینشانه
 .[17] است یبه بستر فلز یموضع

به ها برای تمامی پوشش Routو  Rin ریمقادبین  سهیبا مقا 
 هیلا قیمقاومت پوشش از طر نیشتریبوضوح مشخص است که 

 یزساختارهایمعتقدند که ر نی. محققشودیم نیتام یمتراکم داخل

با  سهیدر مقا یکمتر CPE-T ریمقاد یفشرده و متراکم، دارا
مقدار  نیبنابرا .[18,19] هستند وبیمتخلخل و مع یزساختارهایر

CPE-T دهنده سطح تخلخل در پوشش باشد. نشان تواندیم

بالاتر و  یسطح واقع یباشد به معنا شتریه تخلخل پوشش بهرچ
CPE-T مقدار  است. شتریبCPE-P است.  ریمتغ کیصفر و  نیب

برابر با صفر  CPE-Pمقاومت عمل کند  کیاگر سطح به عنوان 

 کی CPE-Pخواهد بود و اگر به عنوان خازن خالص عمل کند 
مدار امپدانس  5/0که مقدار  یدر حال شود،یدر نظر گرفته م

، Cout-T ریبا توجه به مقاد. [20] کندیواربورگ را منعکس م
 بیاست به ترت زیتخلخل ن نیکه معادل با کمتر ریمقاد نیکمتر

دست آمده است که با به S5P5و  P5 یفسفات یهاپوشش یبرا
 یبا بررس نیدر تطابق است. همچن S5P5پوشش  SEM ریتصاو
 هیلا شتریو تخلخل ب یبه زبر توانیم Cin-Pو  Cout-P ریمقاد

-CPEبرد. هرچه مقدار  یپ یمتراکم داخل هینسبت به لا یخارج

P است و  شتریب یدیاکس هیسطح لا یکمتر باشد تخلخل و زبر
 دارد. یشتریفاصله ب آلدهیاز خازن ا

از  توانیها مپوشش یمقاومت به خوردگ سهیمقا یبرا 

استفاده  یبا مقاومت خوردگ نییپا یهادر فرکانس |Z| یهمبستگ
مشاهده  توانیم (پ-0فاز در -. با مشاهده نمودار بد[14] کرد

ها به صورت نمونه یکرد که مقاومت به خوردگ

S5P5>S10>S5>P5 همچنین .باشدیم |Z|  برای نمونهS5P5 89 
با توجه به ضخامت بیشتر بود.  S10درصد نسبت به نمونه 

ضخامت پوشش لزوما  باعث  شیگفت افزا توانیها مپوشش

 یهاپوشش ی. به طور کلشودینم یبهبود عملکرد خوردگ
تر هستند و فرایند در برابر نفوذ محلول خورنده مقاوم ترمیضخ

 .اندازندیم ریبه تاخ بیشترنازک  یهارا نسبت به پوشش یخوردگ

، در عمل تنها ضخامت پوشش PEO یهادر مورد پوشش اما
بلکه تعداد  کند،یم نییرا تع یکه مقاومت خوردگ ستین

 .[14] هستند کنندهنییتع زیها نو ترک فذباز، منا هیتخل یهاکانال

 یهاقطر کانال شود،یم ترمیکه پوشش ضخ یهنگاماز طرفی 
از  انیعبور جر یبرا یشتریب یانرژ رایز ابدییم شیافزا هیتخل
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گفت که  توانیم جهینت در. [21] است ازیمورد ن ترمیپوشش ضخ
 زساختاریتخلخل و ر ریضخامت پوشش و تاث ریتاث نیب یتقابل کی

پوشش  نجایآن وجود دارد. در ا یمقاومت به خوردگ یپوشش رو

S5P5  با وجود ضخامت کمتر به علت تخلخل کمتر مقاومت به
که  یدر صورت نشان داد. S10نسبت به پوشش  یبهتر یخوردگ

های عبور در اثر کاهش راه شته باشد،دا یپوشش تخلخل کمتر

که  شودیتر مسخت آن به پوشش و زیرلایهنفوذ  محلول خورنده
مقاومت  سهیبا مقا خواهد بود. یمقاومت به خوردگ شیباعث افزا
 P5و  S5 یهابا پوشش S5P5و  S10 یهاپوشش یبه خوردگ

پوشش موجب  شتریضخامت ب نجایکه در ا افتیدر توانیم
 شده است.  یمقاومت به خوردگ شیافزا

 

 گیرینتیجه
 AA7075روی آلیاژ  PEOهای پوششرفتار تاثیر الکترولیت بر 

نقش مهمی در تعیین  تیو غلظت الکترول بیترک .بررسی شد
. کندآن ایفا می یمقاومت به خوردگ خواص پوشش به خصوص

تر شدن به طور کلی افزایش غلظت الکترولیت موجب ضخیم
د. همچنین مشاهده شد افزایش سیلیکات سدیم در ها شپوشش

 وششپ شود.می الکترولیت باعث افزایش سرعت رشد پوشش
 نسبت به پوشش یتخلخل کمتر ،S5P5 تیحاصل از الکترول

حال، سرعت رشد پوشش در  نیداشت. با ا S10حاصل از 

پس از  EISبا توجه به نتایج آزمون  کندتر بود. S5P5 تیالکترول
مشخص شد  NaClدرصد  5/3وری در محلول ساعت غوطه 24

که لایه متخلخل خارجی پوشش تقریبا مقاومتی از خود نشان 

کننده مقاومت به خوردگی دهند و لایه متراکم داخلی تامیننمی
ها به نمونه یکه مقاومت به خوردگ پوشش است. نتایج نشان داد

 دهدینشان م هاافتهی نیا .باشدیم S5P5>S10>S5>P5صورت 

بر  یتوجهقابل ریکه تخلخل پوشش، در کنار ضخامت، تأث
 پوشش دارد. یمقاومت به خوردگ

 واژه نامه
 ییپلاسما یتیالکترول ونیداسیاکس

  Plasma electrolytic oxidation 

 Eddy current  کارنتیاد
  Ion implantation  یونی کاشت
 Sol-gel coatings ژل -سل یهاپوشش

 Chemical vapor deposition بخار  ییایمیش ینشانرسوب
 Physical vapor deposition بخار  یکیزیف ینشانرسوب
 Cold spray deposition سرد  یاسپر ینشانرسوب

 Anodizing  نگیزیآندا
 Thermal spray  یحرارت یاسپر
 Micro arc oxidation قوس  کرویم ونیداسیاکس

 Micropores  کروحفراتیم
 Ultrasonic  کیالتراسون

 یروبش یالکترون کروسکوپیم
   Scanning electron microscopy 
  کسیپرتو ا یپراش انرژ سنجفیط

  Energy-dispersive X-ray spectroscopy 

  ییایمیامپدانس الکتروش یسنجفیط
  Electrochemical impedance spectroscopy 

 Nodular and crater structures  یاو دهانه یاگره یساختارها

 Plasma discharge پلاسما  هیتخل
 Nyquist plot  ستیکوئینا یمنحن
 Bode phase plot فاز -بد یمنحن

 Warburg impedance واربورگ  امپدانس
 

 تقدیر و تشکر 
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1- Introduction 

Nitinol (NiTi) alloy has gained significant attention in 

medical and engineering fields due to its unique properties, 

such as shape memory effect, superelasticity, corrosion 

resistance, and high biocompatibility. One of the most 

important applications of this alloy is in the manufacturing 

of orthodontic wires, which enhance the treatment process 

by applying a constant and low force. However, challenges 

such as nickel ion release, optimization of production 

processes, and control of chemical composition remain 

topics of discussion and investigation. This study evaluates 

the effects of production processes, heat treatments, and 

coating techniques on the mechanical properties, corrosion 

resistance, and biocompatibility of Nitinol wires. 

 

2-Manufacturing Processes and Optimization of 

Mechanical Properties 

The start and finish temperatures of phase transformation 

depend highly on the alloy composition. As shown in 

Figure (1), reducing the nickel content significantly 

increases the martensitic transformation temperature. The 

production of Nitinol is a complex and challenging process 

due to the need for precise composition control and the 

high reactivity of titanium. The three primary methods for 

producing Nitinol alloys include vacuum induction 

melting (VIM), arc melting, and powder metallurgy. In the 

vacuum induction melting process, raw materials are 

melted in a graphite crucible under a vacuum or an inert 

gas atmosphere, ensuring uniform composition through 

the application of a magnetic field. In the arc melting 

method, a Nitinol electrode is melted under vacuum, 

resulting in a final ingot with minimal impurities. Powder 

metallurgy involves compacting and sintering Nitinol 

powders at high temperatures, allowing for the production 

of complex-shaped components. The advantages and 

limitations of conventional powder metallurgy methods 

are summarized in Table 1. Additionally, additive 
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manufacturing techniques such as selective laser sintering 

(SLS) and electron beam melting (EBM) enable the 

fabrication of Nitinol components with high precision and 

optimized structures. These methods reduce porosity, 

improve mechanical properties, and extend the service life 

of Nitinol parts. Heat treatment and aging at 400 to 450°C 

for 20 to 60 minutes enhance the superelastic behavior and 

increase the mechanical strength of Nitinol wires. 

 

 

 
 

Figure 1: Dependence of martensite onset temperature on 

nickel content. 
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Table 1: Advantages and Limitations of Conventional Powder Metallurgy Processes 
 

PM 

Process 
Advantages Limitations 

CS 
Low cost, good dimensional accuracy, high production rate, 

availability of a wide range of materials  

Products contain a high amount of porosity (up to 40%), low 
control over pore size and amount, potential formation of 

secondary pores 

SHS 
Low energy requirement, simple process and equipment, higher 

product purity, low cost 

Products have high porosity (up to 69%), incomplete reaction 

due to short formation time and high temperature, potential 
formation of secondary phases 

SPS 

Low sintering temperature and short processing time, prevention 

of undesirable product formation, high energy efficiency, precise 
heat control, uniform sintering 

Requires expensive DC materials, suitable for simple-shaped 

samples 

HIP 

Dense products with no pores, good mechanical properties, proper 

control over pore size, low-temperature sintering, nearly complete 

reaction in a short time 

Inert gas may create up to 40% porosity, potential formation of 
secondary phases, expensive equipment, low production rate 

MIM 
Good shape complexity, high production rate, mechanical 

properties close to wrought materials, proper dimensional control 

 

Residual porosity, high sintering temperature, potential for high 

impurity content, expensive tooling, size limitations for 
components 

 
Table 2: Recent Studies on Nitinol Coatings for Orthodontic Applications 

 
Coating 

Material 
 

Study 

Conditions 

Effect on Nitinol Corrosion Other Effects 

Al-SiO₂ Artificial saliva Reduction of Icorr from 23.72 to 1.72 μA/cm² Wear 

resistance 

Ni-Ti-Cr Artificial saliva Reduction of Ecorr - 

Epoxy Artificial saliva Reduction of Ecorr-Epoxy Artificial saliva reduction of nickel release from 8.36 mg/L to 

0.57 mg/L 

- 

Ni-P Artificial saliva Reduction in nickel ion release - 

Ni-P-NiTi Artificial saliva 1.5 times more protective than Ni-P Wear 

resistance 
 

 

3-Biocompatibility and Corrosion Resistance  

The biocompatibility of Nitinol alloys depends on their 

chemical composition, processing methods, and 

environmental conditions. The nickel content in this alloy 

can, under certain conditions, be released, leading to 

hypersensitivity or toxicity. Therefore, improving 

corrosion resistance through coating techniques and 

surface modifications is essential. Nitinol alloys naturally 

form a protective oxide layer (TiO₂), which prevents 

corrosion and nickel ion release. However, in acidic 

environments or at high temperatures, this layer may 

degrade. Studies have shown that applying coatings such 

as Ni-P, titanium nitride (TiN), and biocompatible 

ceramics on the surface of Nitinol wires enhances their 

corrosion resistance and biocompatibility. The use of these 

coatings has been found to reduce nickel release by up to 

80% and improve the durability of orthodontic wires in the 

oral environment. Table 2 presents recent research on 

Nitinol coatings suitable for orthodontic applications. 

Additionally, the effects of parameters such as pH and oral 

temperature on the corrosion resistance of Nitinol have 

been investigated. Results indicate that a decrease in pH 

(due to the consumption of acidic foods) and an increase 

in temperature can accelerate the corrosion rate. Therefore, 

selecting appropriate coatings and controlling the alloy 

composition play a crucial role in increasing the lifespan 

and safety of orthodontic wires. 

4-Force-Bending Behavior of Orthodontic Wires 

 The force-bending behavior of Nitinol orthodontic wires 

is a critical factor influencing their therapeutic 

performance. This behavior is affected by various factors, 

including alloy type, heat treatment, friction between the 

wire and brackets, and the extent of elastic deformation. 

Three-point bending tests have demonstrated that Nitinol 

wires with a circular cross-section exert less force 

compared to rectangular wires, making them more suitable 

for the initial stages of treatment. The optimal force for 

tooth movement ranges between 0.1 and 0.5 N, which is 

necessary to prevent damage to oral tissues. One challenge 

in this context is the effect of friction between the wire and 

brackets on the force-bending behavior. As shown in 

Figure (2), if the friction component is strong enough, it 

can transform the typical constant force behavior of 

superelastic archwires into a force gradient. This indicates 

that as the tooth moves, the force is no longer generated at 

a constant level, potentially reducing the effectiveness of 

the applied force and increasing treatment duration. 

Research has shown that using surface coatings such as 

titanium nitride or biocompatible polymers can reduce 

friction and improve treatment performance. Furthermore, 

temperature variations in the oral environment influence 

the superelastic properties of Nitinol wires, such that an 

increase in temperature may reduce the recovery force and 

alter bending behavior. Therefore, selecting a suitable 
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alloy with a controlled transformation temperature is 

crucial for maintaining the optimal performance of 

orthodontic wires.  

 

 
 
Figure 2: Effect of friction on the force-deflection diagram 

of an arch wire. 

5-Conclusion 

 Studies have shown that precise control of chemical 

composition and heat treatment can enhance the 

mechanical properties of Nitinol wires. Additionally, 

surface coating plays a crucial role in improving corrosion 

resistance and reducing nickel ion release. Furthermore, 

investigations into the force-bending behavior of 

orthodontic wires have demonstrated that friction and the 

applied force on brackets have a direct impact on the 

treatment process. Therefore, optimizing wire design by 

reducing friction while maintaining appropriate force 

levels can enhance orthodontic treatment performance. 

Finally, with the advancement of new technologies in the 

manufacturing and coating of Nitinol alloys, optimizing 

these processes can significantly contribute to increasing 

the service life and improving the performance of this alloy 

in medical and dental applications. 
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 های ارتودنسی: خواص، کاربرد و سازوکاربررسی آلیاژهای نایتینول در سیم

 مقاله پژوهشی

 (3)زهرا علیرضایی        (2)سروش پرویزی      (1)محلهسید محمدرضا سیدی گل

DOI: 10.22067/jmme.2025.91160.1171 
های پزشکی و مهندسی سازگاری بالا، در حوزهزیستفردی چون حافظه شکلی، مقاومت به خستگی و های منحصربه، به دلیل ویژگی(NiTi)نایتینول  چکیده 

فشار، موجب های ارتودنسی است که به دلیل توانایی اعمال نیروی ثابت و کمترین کاربردهای این آلیاژ در ساخت سیماست. از مهمبسیار مورد استفاده قرار گرفته
سازگاری، کنترل ترکیب های نیکل و تأثیر آن بر زیستی متعددی از جمله آزادسازی یونهاشود. با این حال، چالشبهبود روند درمان و کاهش زمان درمان می

در این پژوهش، تأثیر فرآیندهای تولید از جمله ذوب القایی و متالورژی پودر  .تر هستندهای عمیقسازی فرآیندهای تولید، همچنان نیازمند بررسیشیمیایی و بهینه
الاستیک ای نایتینول بررسی شده است. همچنین، نقش عملیات حرارتی و پیرسازی بر اصلاح ساختاری و بهبود خاصیت فوقهبر خواص مکانیکی و فازی سیم

توان دهد که با کنترل دقیق ترکیب شیمیایی و جلوگیری از اکسیداسیون تیتانیوم در مراحل تولید، میشده نشان میهای انجاماین آلیاژ تحلیل شده است. بررسی
های نیکل و نقش بسزایی در کاهش آزادسازی یون  Ni-P-NiTiهای محافظ مانندسازی کرد. علاوه بر این، استفاده از پوششعملکردی نایتینول را بهینهخواص 

درجه  450تا  400 دهد که پیرسازی در دمایهای نایتینول نشان مینتایج حاصل از بررسی نیروی بازگشتی سیم .افزایش مقاومت به خوردگی این آلیاژ دارد
و دما  pHدهد. در نهایت، تأثیر عوامل محیطی مانند الاستیک را بهبود داده و استحکام مکانیکی را افزایش میدقیقه، خاصیت فوق 60گراد و به مدت کمتر از سانتی

 .کاهش دهد یتوجهطور قابلرا به ینرخ خوردگ تواندیم یسطح یهااعمال پوشش مطابق نتایجقرار گرفته و  یمورد بررس اژیآل نیا یمت به خوردگبر مقاو

 .دهیسازگاری، مقاومت به خوردگی، عملیات حرارتی، پوششالاستیک، زیستنایتینول، حافظه شکلی، خاصیت فوق ی کلیدواژه های 

 

Investigation of Nitinol Alloys in Orthodontic Wires: Properties, Applications, and Mechanisms 

 
Seyed Mohammadreza Seyedi Golmahaleh             Soroush Parvizi            Zahra Alirezaei    

 

Abstract Nitinol (NiTi), due to its unique properties such as shape memory effect, fatigue resistance, and high 

biocompatibility, has been extensively used in medical and engineering fields. One of the most significant applications of 

this alloy is in the production of orthodontic wires, which, due to their ability to apply constant and low-force pressure, 

enhance the treatment process and reduce its duration. However, several challenges, including nickel ion release and its 

impact on biocompatibility, chemical composition control, and manufacturing process optimization, still require further 

investigation. This study examines the effects of manufacturing processes, including induction melting and powder 

metallurgy, on the mechanical and phase properties of Nitinol wires. Additionally, the role of heat treatment and aging 

in structural modification and improvement of the superelastic property of this alloy has been analyzed. The investigations 

indicate that by precisely controlling the chemical composition and preventing titanium oxidation during production, the 

functional properties of Nitinol can be optimized. Furthermore, the application of protective coatings such as Ni-P-NiTi 

plays a significant role in reducing nickel ion release and increasing the corrosion resistance of this alloy. The results 

obtained from the evaluation of the restoring force of Nitinol wires indicate that aging at a temperature range of 400 to 

450°C for less than 60 minutes improves superelasticity and enhances mechanical strength. Finally, the influence of 

environmental factors such as pH and temperature on the corrosion resistance of this alloy has been examined, and the 

results suggest that applying surface coatings can significantly reduce the corrosion rate. 

Keywords  Nitinol, shape memory, Superelasticity, Biocompatibility, Corrosion resistance, Heat treatment, Coating. 
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 مقدمه
داشتن خواص منحصر به فردی به دلیل ( NiTi) نایتینول یاژهایآل

و مقاومت  خوب یسازگارستیز ،مانند، استحکام مکانیکی بالا
 یهامیس ساختدر  یابه طور گسترده ،یدر برابر خوردگعالی 

از  آلیاژی ،نایتینول. [1] رندیگیمورد استفاده قرار م یارتودنس
تا  Ni50-Ti های اتمی بینترکیب نیکل و تیتانیوم با نسبت

Ni5/50-Ti یمکعب تیآستنتواند سه فاز مختلف که می ،است 
تشکیل رومبوهدرال  تیو مارتنز کینیمونوکل تیمرکزپر، مارتنز

بالعکس، به شدت  و تیبه مارتنز تیاستحاله آستن یدما .دهد
از عوامل  قرار دارد که نولیتینا اژیآل ییایمیش بیترک ریتحت تأث

استحاله  یاگر دما .است اژیآل نیرفتار و خواص ا نییدر تع یاصل

تا  30بدن انسان ) یدار کمتر از دماحافظه یاژهایدر آل یتیآستن
 ماندیم یباق تیدر فاز آستن اژیآل نی( باشد، اگرادیدرجه سانت 37
در  .دهدالاستیکی از خود نشان میتحت تنش، خاصیت فوق و
 8تا  6خود را  لطو ،یقادر است تحت بارگذار اژیحالت، آل نیا

دهد و به محض برداشتن بار،  شیافزا هیاز حالت اول شتریدرصد ب
 نولیتینا ،منحصر به فرد یژگیو نیخود بازگردد. ا هیبه طول اول

تبدیل  یارتودنس یهامیس دراستفاده  یبرامناسب  نهیگز کیرا به 
مشابه با فلزات و  نول،یتیدر نا یاستحاله فاز .[2,3] است کرده

 قی)از طر یبه صورت حرارت تواندیم گر،ید کیآلوتروپ یاژهایآل
بار(  هیتخل ای یبارگذار قی)از طر یکیمکان ایسرد کردن(  ایگرم 

 یکیعمدتا  به صورت مکان یاستحاله فاز ،یرخ دهد. در ارتودنس
 ،یکمان یهامیعملکرد س یبررس یبرا ن،یبنابرا افتد؛یاتفاق م

شدن  یتیآستن انیپا یشار در دماهاکشش و ف یهااز تست توانیم
(Af )از تنش  یناش تیمارتنز لیتبد یدما نیو بالاتر(Mf )

تنش در اثر تبدیل  (peak) یک ماکزیمم یا قله. [4]استفاده کرد 

شود که آزادسازی این تنش با آستنیت به مارتنزیت ایجاد می
تراز تبدیل مجدد مارتنزیت به آستنیت عامل اصلی حرکت و 

 . [5]ها در ارتودنسی است کردن دندان
های مهم در استفاده از نایتینول، آزادسازی کی از چالشی 
سازگاری آن تأثیر تواند بر زیستهای نیکل سمی است که مییون

های نیکل آزادشده در بگذارد. تحقیقات نشان داده که غلظت یون
گرم بر لیتر متغیر میلی 5/0تا  1/0های خورنده دهان، از محیط

مدت مشکلات  در طولانی از نیکل ممکن استاست و این مقدار 
به منظور کاهش این اثرات، . [1] حساسیتی یا سمیت ایجاد کند

تواند می  Ni-P-NiTi و Ni-P های محافظ مانندپوشش استفاده از

علاوه درصد کاهش دهد.  80های نیکل را تا میزان آزادسازی یون
 ریمتغ pHبا  ییهاطیدر مح اژیآل نیا یمقاومت به خوردگ ن،یبر ا

 نولیتیخاص، نا طیکه تحت شرا دهدی( نشان م7تا  3 نی)ب
تست خمش و  .نسبت به فولاد ضدزنگ دارد یمقاومت بهتر

های کلیدی برای ارزیابی بررسی نیروی بهینه، یکی از روش
های نایتینول در کاربردهای ارتودنسی خواص مکانیکی سیم

ای، سیم تحت نیروی عمودی قرار نقطهاست. در تست خمش سه
شود. این گیری میگیرد و میزان خمش و بازگشت نیرو اندازهمی

ها در ینه برای حرکت دندانآزمایش نشان داده که نیروی به
نیوتن است، زیرا این نیرو ضمن کاهش  5/0تا  1/0محدوده 

دهد. با این ها، کارایی ارتودنسی را افزایش میآسیب به بافت
های های کمانی و براکتشده بین سیم حال، اصطکاک ایجاد

خمش را تغییر دهد. اصطکاک بالا -تواند رفتار نیروارتودنسی می

شود و از ثابت شده می د شیب در نمودار نیروی آزادباعث ایجا
کند، که این مسئله روند درمان را ماندن نیرو جلوگیری می

های دهد. استفاده از سیممیتر کرده و کیفیت آن را کاهش طولانی
ها، ای در مراحل اولیه درمان و توجه به جنس و سطح سیمدایره

. [6]ت نامطلوب اصطکاک اساز جمله راهکارهای کاهش اثرات 
ای برای اصلاح ساختاری و های اخیر توجه گستردهدر سال

های ارتودنسی نایتینولی معطوف افزایش طول عمر و کارایی سیم
عملیات حرارتی نقش مهمی در بهبود خواص شده است. 

ای آلیاژ نایتینول دارد. فرآیند مکانیکی و تنظیم رفتار استحاله
های گراد و زماندرجه سانتی 450تا  400ی پیرسازی در دماها

،  3Ti4Ni دقیقه، با تشکیل رسوبات غنی از نیکل مانند 60کمتر از 
الاستیک و افزایش استحکام مکانیکی موجب بهبود خاصیت فوق

شود. این رسوبات به عنوان موانع حرکت های ارتودنسی میسیم
کنند. نترل میجایی عمل کرده و رشد صفحات مارتنزیتی را کنابه

به  ،گراددرجه سانتی 400همچنین عملیات حرارتی در دمای 
شده را به فاز آستنیتی دقیقه صفحات مارتنزیتی تثبیت 20مدت 

کند. با این حال، میالاستیک را احیا گرداند و خاصیت فوقمی باز
تواند باعث افزایش بیش از حد دما یا زمان عملیات می

 Ni2Ti یا تشکیل فازهای ثانویه مانندازحد گذاری بیشرسوب

دهد. الاستیک سیم را کاهش میشود که خواص مکانیکی و فوق
سازی بنابراین، تنظیم دقیق شرایط عملیات حرارتی برای بهینه

 . [7,8] های نایتینول ضروری استعملکرد سیم
با توجه به اهمیت آلیاژ نایتینول در کاربردهای ارتودنسی و  
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فرآیندهای از بررسی جامع  یکاص آن، این مقاله های خویژگی
سازگاری و مقاومت به ساخت، خواص سوپر الاستیسیته، زیست

. همچنین تأثیر عوامل مختلف مانند استخوردگی آلیاژ نایتینول 
های رد سیمهای این آلیاژ و عملکدهی بر ویژگیو پوشش pH دما،

 .قرار گرفته استبررسی مورد ارتودنسی 

 
 یتینولاآلیاژ نهای ساخت فرآیند

 یبستگ اژیآل بیفاز به شدت به ترک لیتبد انیشروع و پا یدما
 تواندیم بینوسان در ترک نیترکوچک یکه حت یدارد، به طور
شروع  یدما. دهد رییاستحاله را تغ یدما یتوجهبه طور قابل

است.  اژیآل بیوابسته به ترک یطور تجرب( بهMs) تیمارتنز
 کلین یکاهش محتوا شود،ی( مشاهده م1ور که در شکل )طهمان

 شودیم یتیاستحاله مارتنز یدر دما یتوجهقابل شیمنجر به افزا

          نولیتیدر استفاده از نا یموضوع مشکلات خاص نیا. [9]
 است ییمحصول نها بیترک قیکنترل دق ازمندیکرده و ن جادیا

[10]. 
 

  
 

  گریفرآیندهای ریخته

از  (SMAs) یشکلحافظه آلیاژهای یگرختهیرفرایند در 

 یا ذوب القایی (Arc Melting) ذوب قوسیی هاروش

(Induction Melting) مونه پس از ن و شوداستفاده می

 ردیگیقرار م یکارنیکار گرم و ماش یندهایتحت فرآ ،یگرختهیر

برای جلوگیری از آلودگی در حین ذوب،  .دیدرآ ییتا به شکل نها

شوند. اثر انجام میاین فرآیندها معمولا  در اتمسفر گاز بی

ترکیب همچنین، استفاده از مواد اولیه خالص برای دستیابی به 

دو روش . ستیکنواخت و خواص همگن در آلیاژ ضروری ا

 اند از ذوب القایی تحت خلأاصلی برای ذوب این آلیاژها عبارت

(VIM - Vacuum Induction Melting) ذوب قوسی تحت  و

هزینه تولید در هر دو  (VAR - Vacuum Arc Remelting) خلأ

برای الزامات  ش مشابه است و هر دو روش مواد اولیه مناسبیرو

( 2)شکل. [11] کنندفراهم می امروزی تجهیزات پزشکی

روش . در [12,13] دهدیرا نشان م فوقروش شماتیکی از دو 

بوته  کی( در کلیو ن ومیتانیدر خلأ مواد خام )ت ییذوب القا

 نی. در اشوندذوب می یاتمسفر گاز خنث ایتحت خلأ  یتیگراف

توسط  دشدهیمتناوب تول یسیمغناط دانیم ند،یفرآ نیدر ا، فرایند

را در بوته و فلزات  یکیالکتر یگرداب یهاانیجر ،ییالقا لیکو

حرکت در  جادیباعث ا یکینامیالکترود یروهاین نیا. کندیالقا م

و  کنواختیرا  ییایمیش بیزدن آن، ترکمذاب شده و با هم

 ندیدر فرآ گر،ید ی. از سوبخشدیرا بهبود م یکیخواص متالورژ

قادر است کربن را حل کرده و  NiTiدر خلأ، مذاب  ییذوب القا

امر غلظت  نی. اشوندیم لیتشک یجامدساز نیدر ح TiCذرات 

انتقال فاز را کاهش  یداده و دما شیرا افزا NiTi اژیدر آل کلین

 ppm نیمناسب ب طیکربن در شمش تحت شرا یحتوا. مدهدیم

 یحافظه شکل یهایژگیبر و یریاست که تأث ppm 500تا  200

 قیکنترل دق تیروش، قابل نیا یایاز مزا گرید یکیندارد.  اژیآل

 Ms یدما ات،یعمل قیاست. در صورت انجام دق ییایمیش بیترک

 ریکنترل شود. سا گرادسانتی درجه ±5با دقت  تواندیشمش م

به  تیمانند حساس یممکن است مشکلات یامواد بوته

به  یکینامیترمود یداریبالاتر و ناپا متیق ،یحرارت یخوردگترک

 . [13] داشته باشند ژنیتکامل اکس لیدل

نیازی به استفاده از  ذوب قوسی تحت خلأفرایند در مقابل،  

. این کندبوته ندارد و محصولی با خلوص بسیار بالا تولید می

بازدهی خلوص بسیار روش دیگر نیازی به بوته ندارد و همچنین 

فراهم را میایی از طریق چندین چرخه ذوب بالا و همگنی شی

به دو  یشیگرما ستمیتحت خلأ، س یدر روش ذوب قوس .کندمی

 [9]وابستگی دمای شروع مارتزیت به محتوای نیکل  1شکل 
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 یبرا یرمصرفیالکترود غ کی. در نوع اول از شودیم مینوع تقس

 یریپذانعطاف لیکه به دل شودیاستفاده م یکیقوس الکتر جادیا

 حیترج هاشگاهیدر آزما اژها،یاز آل یاگسترده فیدر پردازش ط

نصب  یقالب مس کی یرو مروش، مواد خا نی. در اشودیداده م

حرارت داده  یالکترود تنگستن کیشده و با قوس آرگون از 

به شکل  یکشش سطح لیبه دل اژی. هنگام ذوب، آلشوندیم

معمولا   کنواخت،ی بیبه ترک یابیدست یو برا دیآیدرم یادکمه

الکترود  کی. در نوع دوم، از شودیبار مجددا  ذوب م نیچند

خام مورد ذوب است، استفاده  وادکه خود شامل م یمصرف

مواد  کنندهنیعنوان منبع گرما و تأمزمان بهالکترود هم نی. اشودیم

 اژی. با اعمال قوس آرگون، الکترود گرم شده و آلکندیعمل م

 لیتشک یاشمش استوانه کیو  ختهیمذاب به داخل قالب ر

 یاز نوع اول بوده و برا بالاتر یورروش از نظر بهره نیا .دهدیم

 نکهیبالا مناسب است، مشروط بر ا تیفیبا ک NiTi یاژهایآل دیتول

از جذب  یریشمش و جلوگ یذوب، همگن یهاتعداد چرخه

ذوب چندباره در  یهااز چالش یکیدقت کنترل شوند. به ژنیاکس

است که در صورت  ژنیغلظت کربن و اکس شیروش، افزا نیا

 یطیشرا نیدر چن ژهیوبه ژنی. اکسدهدیدر خلأ رخ م ینشت

و  ژنیاز اکس یغن یفازها لیجذب شده و منجر به تشک یراحتبه

شده و  اژیدر آل Ti زانیمسئله باعث کاهش م نی. اشودیکربن م

بر  تواندیکه م دهدیانتقال فاز را کاهش م یدماها جهیدر نت

 .[14] بگذارد یمنف ریتأث اژیعملکرد آل

ذوب  خلأ وذوب القایی تحت  های مرسومدر کنار روش 

 EBM - Electron) نیخلأ، روش ذوب پرتوی الکتروقوسی تحت 

Beam Melting) استفاده   نایتینول تواند برای تولید آلیاژهاینیز می

شونده با آب شود. در این روش، ذوب در یک بوته مسی خنک

شود، که ( انجام میپاسکال 10 -2 )فشار کمتر ازو تحت خلأ بالا 

شود. این حال، باعث کاهش میزان آلودگی کربنی و اکسیژنی می

هایی همراه است، از جمله کنترل دشوار این فرآیند با چالش

ترکیب شیمیایی به دلیل تبخیر برخی عناصر در فشار بالا و عدم 

ل انجماد یکنواختی ترکیب شیمیایی در سراسر شمش به دلی

برای پرتو الکترونی با این وجود، روش  .جهته از پایین به بالایک

که نیاز به کنترل دقیق دماهای تحول فازی  NiTi تولید آلیاژهای

 . [15] شودای مناسب محسوب میندارند، گزینه
 

 

 
 )الف(

 

 
 )ب(

ب( )، [12] ذوب القایی در خلاء کورهالف() های:مایی از روشن  2شکل 

 [13] کوره قوسی ذوب مجدد در خلاء

 

  های متالورژی پودرفرآیند
پودرهای فلزی از طریق فرآیندهای انجماد سریع مانند 

پودرهای . شوندسازی گازی یا الکترود چرخان تولید میاتمیزه
ها شده با گاز معمولا  شکل کروی دارند و برای تبدیل آناتمیزه

سازی مانند پرس دهای فشردهبه قطعات نهایی، نیاز به فرآین
گیری یا قالب (HIP-Hot Isostatic Pressing) ایزواستاتیک گرم

متالورژی  .است (MIM-Metal Injection molding) تزریقی فلز
آلیاژی با های کند که ترکیباین امکان را فراهم می پودر

درصدهای بالاتر تولید شوند، بدون اینکه مشکلاتی مانند جدایش 

شیمیایی ایجاد شود. این روش ساختاری یکنواخت و همگن 
ایجاد کرده و در نتیجه خواص مکانیکی و فیزیکی ایزوتروپیک 

علاوه بر این، بهبود خواص مکانیکی در این  .بخشدرا بهبود می

روش باعث افزایش طول عمر قطعات شده و یا امکان استفاده از 
کند. حساس فراهم می تر را در کاربردهایمواد با گرید پایین

امکان اجرای فرایند متالورژی پودر  داکتیلیته درافزایش 
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فرآیندهایی مانند آهنگری، نورد، اکستروژن و سایر فرآیندهای 
تر به دلیل کاری آسانسازد. همچنین، ماشینکار گرم را فراهم می

ریزساختار یکنواخت و ریزدانه یکی دیگر از مزایای این روش 
کاری دارای قابلیت ماشیننایتینول  جا که آلیاژاست. از آن

در  های ساخت نزدیک به شکل نهاییمحدودی است، روش
 .شوندتولید آن ترجیح داده می

فرآیند متالورژی پودر به دلیل توانایی آن در تولید قطعات  
 ای مناسب برای تولید صنعتینهایی، گزینهساخته و شکلنیمه

علاوه بر این، استفاده از این روش شود. محسوب می نایتینول
جویی در مصرف مواد، کاهش انرژی مصرفی، موجب صرفه

شود. امکان اتوماسیون فرآیند و کنترل دقیق ترکیب شیمیایی می
در عین حال، این روش مشکلات ناشی از فرآیندهای ذوب مانند 

برد و کیفیت نهایی محصول را جدایش شیمیایی را از بین می

پودر به دو  نایتینول بر پایهفرآیندهای تولید . [15] بخشدبهبود می
 سوماند: فرآیندهای متالورژی پودر مرسیم شدهدسته اصلی تق

(Conventional Powder Metallurgy)  ساختو فرآیندهای 
 .[16] (AM-Additive Manufacturing) افزایشی

 

  فرآیندهای متالورژی پودر مرسوم
 نایتینول تولید آلیاژهای متراکم و متخلخلبرای اصلی پنج روش 

اند. این آلیاژی مورد استفاده قرار گرفتهاز پودرهای اولیه و پیش

 CS-Conventional) لجوشی متداوتف لها شامروش

Sintering) (CS)، انتشاری با دمای بالا سنتز خود (SHS-Self-

propagating High-temperature Synthesis )(SHS) پرس ،
-SPS) ایجوشی پلاسما جرقهتف ،(HIP)یزواستاتیک گرما

Spark Plasma Sintering)  (SPS) گیری تزریقی و قالب
های ترین روشاز سادهمتداول  جوشیتفهستند.   (MIM)فلز

 یها تحت گرمادهروش، نمونه نیدر امتالورژی پودر است. 
شکل و اندازه حفرات  قیاما کنترل دق رند،یگیقرار م مدتیطولان
. ساختار متخلخل حاصل در این روش معمولا  ستین ریپذامکان

های نامنظم است. با این روش های کوچک و شکلدارای اندازه
یکی دیگر از  .تخلخل ایجاد کرددرصد  40توان حداکثر می

 ییاحتراق گرما ندیفرآ کیه ها سنتز خود احتراقی است کروش

نمونه آغاز  یانتها کیواکنش از  ن روش،ر اید شود،یمحسوب م
 و ابدییدر سراسر آن گسترش م داریصورت خودپاشده و به

واکنش بین نیکل و تیتانیوم به دلیل گرمای تولید شده ادامه پیدا 

های اصلی این روش، عدم کنترل دقیق کند. یکی از چالشمی

به تخلخل  در این روش تخلخل محصول .فلزی استفازهای بین
اولیه مواد خام، شرایط سنتز مانند تغییر حجم مولی، شیب حرارتی 

های جبهه احتراق و گازهای ایجاد شده در اثر حذف ناخالصی
کننده، امکان فرار بستگی دارد. با کنترل دما و افزودن مواد رقیق

تغییر اندازه و توزیع حفرات وجود دارد. با این حال، فازهای 
Ti₂فلزی مانند بین Ni ،Ni₃ Ti و Ni₄ Ti₃ معمولا  در ساختار   

 شوند. در روشنهایی حضور دارند که باعث شکنندگی آلیاژ می

ایجاد  درصد 50هایی بیش از توان تخلخلمیسنتز خود احتراقی 
ها دارد، زیرا گرمای گرم کردن نمونهاین روش نیاز به پیش .کرد

احتراق تولیدشده در واکنش بین نیکل و تیتانیوم کافی نیست تا 

تواند باعث ایجاد گرم کردن بیش از حد میخودپایدار شود. پیش
به  سنتز خود احتراقی ندیساختار متخلخل ناهمسانگرد شود. فرآ

بر  یمیمستق ریتأث کیمختلف انجام شود که هر  وهیدو ش

 دارند.  اژیآل یکیو خواص مکان یینها زساختاریر
آغاز شده و در سراسر ای که واکنش از یک نقطه احتراق نقطه. 1

 .یابدنمونه گسترش می

احتراق حجمی که کل نمونه تا دمای واکنش گرم شده و سپس . 2
 .افتدطور همزمان در کل حجم نمونه اتفاق میواکنش به

احتراق  یاحتراق فلزات، دما یسنت یهابا روش سهیدر مقا 
محدوده  بوده و در نیینسبتا  پا نولیتینا یبرا  یدر سنتز خودانتشار

قرار دارد، که کمتر از نقطه ذوب  گرادیدرجه سانت 1070تا  870
و استفاده از منابع  گرمشیفاز پ قیاست. کنترل دق ومیتانیو ت کلین

ساختار  یکنواختیبهبود  تواندیم زریل مانند یخارج ییگرما
 یفاز بیو کنترل بهتر ترک یکیمحصول، کاهش نواقص متالورژ

  را به همراه داشته باشد.
جوشی تحت تف روش کیگرم  کیزواستاتیپرس ا ندیفرآ 

بدون تخلخل  ینظر یبا چگال یقطعات دیفشار است که امکان تول
 یتی، تحول مارتنزنایتینولمتراکم  یاژهای. در آلکندیرا فراهم م

در سراسر نمونه رخ داده و در  کنواختیطور از تنش به یناش
مشخص قابل مشاهده  یمون کشش، مناطق تحول فازآز یهاداده

 کیدرون  هیاول یفلز یروش، مخلوط پودرها نیر اد .هستند
از گاز قرار گرفته و  شدههیو تخل شدهیمحفظه کاملا  جوشکار

 تواندیم زی. گاز آرگون نشودیبالا فشرده م یتحت فشار و دما
به  ازیکه با حذف ن ردیمورد استفاده قرار گ اثریب طیعنوان محبه

حالت، گاز  نی. در اکندیم رترا ساده ندیفرآ شده،یمحفظه هوابند
به دام افتاده و پس از  یفلز یآرگون درون پودرها

در ساختار  شکلیحفرات کرو لیمنجر به تشک، جوشیتفندیفرآ
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توان پرس ایزواستاتیک گرم می مزایای فرآینداز  .شودیم یینها
انتشار در حالت جامد، کنترل بهتر بر اندازه  ترزمان کوتاه به

حفرات و امکان تولید قطعات با اشکال مختلف است. در مقایسه 
پذیرتر و پایدارتر ، این روش کنترلسنتز خود احتراقی با روش

های نزدیک به متخلخل با تخلخل ناتینول بوده و قابلیت تولید
  .کندرا فراهم می درصد( 40-30) کروی
جوشی با تف که با نام یاجوشی پلاسما جرقهتفندیفرآ 
 PECS-Pulsed Electric Current) یپالس یکیالکتر نایجر

Sintering)  دیتول یبرا شرفتهیروش پ کی شود،یشناخته م زین 
است. در این  یاژیآلشیپ یاز پودرها نولیتیقطعات متخلخل نا

آلیاژی درون یک قالب گرافیتی قرار داده روش، پودرهای پیش
گیرند. سپس یک جریان الکتریکی شده و تحت فشار قرار می

شود که باعث اتصال ذرات در پالسی قوی به نمونه اعمال می
ای تخلیه جرقه .کوتاه است زماندماهای نسبتا  پایین و در مدت

و بهبود کیفیت نهایی محصول  سازی سطح ذراتباعث خالص
شود. این روش سرعت بالاتری نسبت به سایر شده میسینتر
تواند قطعاتی با کیفیت سطحی و استحکام بالا ها دارد و میروش

  .تولید کند
گیری تزریقی های متالورژی پودر روش قالباز دیگر فرایند 

عمل ها گیری تزریقی پلاستیکمشابه قالبفلز است. این روش 
کند و برای تولید انبوه قطعات کوچک و پیچیده )معمولا  زیر می

گیرد. این روش میکرون( با هزینه کم مورد استفاده قرار می 400
علاوه بر آلیاژهای فلزی، برای تولید قطعات سرامیکی و 

شامل چهار مرحله اصلی این فرایند  .کامپوزیتی نیز کاربرد دارد

 :است
 )مخلوط پودر آلیاژ و ماده چسباننده( تهیه خوراک اولیه. 1

 گیری تزریقیقالب. 2

  حذف چسباننده. 3

 C 1200°حدود  در دمای بالا تفجوشی. 4

سازی برای دستیابی به نتایج مطلوب، هر مرحله باید بهینه 
شده و طراحی گیری، دما و فشار مواد تزریقدر مرحله قالب .شود

توجهی بر کیفیت نهایی دارد. حذف صحیح قالب تأثیر قابل
و سپس تحت خلأ و دمای چسباننده ابتدا در یک حمام شیمیایی 

 به دلیل فعالیت سینترینگ پایین پودرهای .شودبالا انجام می

نیازمند دماهای  فرآینداین سازی، فشردهو نبود پیش نایتینول
همچنین، تهیه پودر مناسب از نظر اندازه و ت. جوشی اسبالایتف

ترکیب، و جلوگیری از آلودگی خارجی، برای موفقیت این فرآیند 
برای کاربردهای هوافضا  نایتینول در تولید قطعات .است ضروری

کند که میزان الزام می ASTM F167 و پزشکی، استاندارد
باشد. بنابراین، این فرآیندها باید  ppm 300ناخالصی اکسیژن زیر 

تولید  برایبرای مثال،  .شده انجام شوندهای محافظتدر محیط
با قطر کمتر از  نایتینول ژیآلیاهای پزشکی، از پودرهای پیشابزار
 دهدمیهای انجام شده نشان . بررسیشودمیمیکرون استفاده  21

 چگالی نظری درصد 95حدود  تمحصولااین که چگالی 

بوده و در حین فرآیند، فازهای ناخالصی غنی از تیتانیوم  نایتینول
TiO₂ و TiCمانند  ظاهر شدند که ترکیب را به  NiTi در زمینه 

های هر روش مزایا و محدودیت .غنی از نیکل تغییر دادندنفع فاز 
.[15]آورده شده است  (1)به طور خلاصه در جدول 

 

 [15] فرآیندهای متالورژی پودر مرسومهای مزایا و محدودیت  1 جدول

 هامحدودیت مزایا PM  فرآیند

CS 
هزینه کم، دقت ابعادی خوب، نرخ تولید بالا، در دسترس بودن 

 وسیعی از موادطیف 

(، کنترل کم بر روی ٪40محصولات حاوی مقدار زیادی حفره )تا 

 ها، احتمال ایجاد حفرات ثانویهاندازه و مقدار حفره

SHS 
نیاز کم به انرژی، سادگی فرآیند و تجهیزات، خلوص بالاتر 

 محصولات، هزینه کم

(، احتمال ناقص بودن ٪69محصولات دارای مقدار بالای تخلخل )تا 

گیری و دمای بالا، احتمال ایجاد واکنش به دلیل زمان کوتاه شکل

 فازهای ثانویه

SPS 

دمای زینترینگ پایین و زمان پردازش کوتاه، جلوگیری از تولید 

محصولات ناخواسته، بازده انرژی بالا، دقت در کنترل حرارت، 

 یکنواختی زینترینگ
 اشکال ساده های باگران، مناسب برای نمونه DC نیاز به مواد

HIP 

محصولات متراکم بدون حفره، خواص مکانیکی خوب، کنترل 

مناسب روی اندازه حفره، زینترینگ با دمای پایین، واکنش تقریبا  

 کامل با زمان کوتاه

ایجاد کند، احتمال ایجاد فازهای  ٪40تواند حفراتی تا اثر میگاز بی

 ثانویه، تجهیزات پرهزینه، نرخ تولید پایین

MIM 
پیچیدگی شکل خوب، نرخ تولید بالا، محصولات با خواص 

 مکانیکی نزدیک به مواد کار شده، کنترل ابعادی مناسب

مانده، دمای زینترینگ بالا، احتمال وجود های باقیمحصولات با حفره

 مقدار زیاد ناخالصی، ابزارسازی پرهزینه، محدودیت اندازه قطعه
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 )ج(

 

 EBM [15] فرآیند ( ، )جLENS [15]فرآیند ب( ) ،SLS [15]الف( فرآیند )های: از روش یینما  3 شکل

 

 فرآیندهای تولید افزایشی 
 شود،یشناخته م زین عیسر یسازکه با نام نمونه ،یشیافزاساخت 

 یهاهیلا وستهیافزودن پ قیاست که در آن قطعات از طر یندیفرآ

قطعه ابتدا از  قیدق یروش، هندسه نی. در ارندیگیمواد شکل م

صورت شده و سپس مواد به نییتع یبعدسه یسازمدل قیطر

 ییتا ساختار نها شوندیم تیو تثب یگذاروبذوب، رس هیلاهیلا

توان به تولید قطعات می ای روش از جمله مزایای .ردیشکل بگ

، گیریهای پیچیده بدون نیاز به ابزارهای برشی و قالببا هندسه

امکان تولید سریع ، وریکاهش هدررفت مواد و افزایش بهره

و  گری یا فورجینگ پرهزینهقطعات بدون نیاز به ریخته

های روشاشاره کرد.  های تولیدنرژی و هزینهجویی در اصرفه

متعددی در ساخت افزایشی برای تولید قطعات فلزی و آلیاژی 

لیزری  جوشیتف :ها عبارتند ازترین آنوجود دارد که مهم

ذوب لیزری ، (SLS) (SLS-Selective Laser Sintering) انتخابی

دهی شکل، (SLM) (SLM-Selective Laser Melting) بیانتخا

 (LENS-Laser Engineered Net Shaping) خالص لیزری

(LENS)  ذوب پرتو الکترونیو (EBM-Electron Beam 

Melting )(EBM) . 

شده در سازیاولین روش تجاریتفجوشی لیزری انتخابی  

ساخت افزایشی است که با استفاده از یک لیزر پرقدرت، ذرات 

. کندبعدی تولید میات سهپودر را به یکدیگر متصل کرده و قطع

ی توسعه یافت و سپس به یمرسازی پلین روش ابتدا برای نمونها

روش  نیا .ها تعمیم داده شدها و کامپوزیتفلزات، سرامیک

سیستم 

روبشی

 لیزر

 غلتک

پیستون 

 تحویل پودر

پیستون 

 ساخت

 محصول

تخت 

 پودر

 گاز محافظ

 نازل پودر

 مذاب

 قطعه

 پودر

 

لنزهای متمرکز 

 کننده

 پرتو لیزر

 صفحه پرینت

 کابل ولتاژ بالا کاتد

 بیم الکترونی

 های متمرکزکنندهسیم

 متمرکزکننده

 محفظه پودر

 متمرکزکننده

 آند
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پرقدرت است.  زریاز استفاده از ل یدارد که ناش ییبالا ینهیهز

 اتیمطلوب، به عمل یسطح تیفیبه ک یابیدست یبرا ن،یهمچن

 ن،یدارد. علاوه بر ا ازین یکارشیپول ای یکارنیمانند ماش یلیتکم

و  یاز انقباض حرارت یریبستر پودر جهت جلوگ شیگرماشیپ

از  زین ونیداسیکاهش اثر اکس یرااست. ب یشکل ضرور رییتغ

 .شودیاستفاده م تروژنین یحاو یمحفظه

 معمولا ( ، یک لیزر پرقدرتذوب لیزری انتخابی در روش 

Nd:YAG  )برای ذوب کامل پودرهای فلزی و تشکیل  یا فیبری

دقت بالاتر،  در این روش، د.شوبعدی استفاده میقطعات سه

را  SLS تر نسبت بهخواص مکانیکی بهتر و تولید قطعات متراکم

امکان ذوب کامل این روش  های مهمویژگیاز  .کندفراهم می

الگوهای اسکن استفاده از ، پودرها و تولید قطعات بدون تخلخل

اثر اکسیژن  برای کنترل ، های پسماندمتفاوت برای کاهش تنش

 است.   بهبود خواص مکانیکی

های ساخت افزایشی روش شکلدهی خالص از دیگر روش 

در این روش، پودر فلزی همزمان با ذوب شدن لیزری است. 

عمدتا  برای ساخت قطعات . این روش شودتوسط لیزر، تزریق می

از  .شوددر مقیاس صنعتی از فلزات مختلف استفاده می بعدیسه

امکان تولید قطعات متراکم یا این روش،  های مهمویژگی

قابلیت کنترل ریزساختار با تنظیم ، متخلخل بسته به تنظیمات لیزر

خواص متالورژیکی و مکانیکی بهتر و  توان لیزر و نرخ اسکن

خالص شکلدهی در روش است.  های سنتینسبت به روش

قطعات بدون حضور فازهای ناخواسته  نایتینول،برای تولید  لیزری

Ti₂مانند  Ni ،Ni₄ Ti₃ Ni₃ و   Ti کنترل دقیق  .اندساخته شده

ای ریزتر شده و در انرژی لیزر موجب ایجاد ریزساختارهای دانه

تا  890نتیجه، استحکام فشاری محصولات نهایی به محدوده 

1050 MPa با استفاده از ذوب  ،فرآینددر این  .افزایش یافته است

ای پودر فلزی توسط پرتو الکترونی در شرایط خلأ بالا لایه

در  سانتی گراد1000کند. دمای کاری حدود قطعات را تولید می

های پسماند و تحریفات حرارتی در محفظه خلأ بالا، کاهش تنش

اکم و ، امکان تولید قطعات کاملا  مترذوب لیزر انتخابی مقایسه با

 نشده از جمله مزایای مهمبدون حفره و بازیافت پودرهای استفاده

فرآیندهای نمایی از   (3)شکل . [15,17,18]د هستن این روش

 دهد.را نشان می تولید افزایشی با متالورژی پودر

 آلیاژ نایتینول    خاصیت سوپر الاستیسیته
 ریشده است که تأث لیتشک یاز دو فاز اصل نولیتینا اژیآل

که  تیفرد آن دارند. فاز آستنبهمنحصر یهایژگیبر و یریچشمگ

 ایبالاتر  یمرکزپر است، در دماها یمکعب یساختار بلور یدارا

ساختار  تیاست. در مقابل، فاز مارتنز داریتنش کم پا طیشرا

 داریتحت تنش پا ای ترنییپا یدارد و در دماها کینیمونوکل یبلور

 ییخواص استثنا گذارهیدو فاز، پا نیا نیب راتیی. تغشودیم

. [19,20] هستند تهیسیو سوپرالاست یمانند حافظه شکل نولیتینا

خواص  لیبه دل نولیتینا اژیآل ،یارتودنس یکاربردها یبرا

 ته،یسیو سوپرالاست یحافظه شکل ژهیوفرد خود، بهبهمنحصر

. در شودیاستفاده م یارتودنس یهامیطور گسترده در ساخت سبه

ها شده و در دندان یبندسطح نولیتینا میابتدا س ،یارتودنس ندیفرآ

 لیتبد تیبه مارتنز تیآستن فازتنش،  جادی. با اشودیتراز م

 میثابت و ملا یروین کی دیاستحاله باعث تول نیکه ا شودیم

 یهاها و بافتبه دندان رساندنبیبدون آس رو،ین نی. اگرددیم

. به کندیها و تراز کردن آنها کمک ماطراف، به حرکت دندان

 یکه آن را به حالت اصل میآزادشده از س یروین گر،یعبارت د

 یهااست که موجب حرکت دندان ییرویهمان ن گرداند،یزمبا

( به مکانیزم خاصیت فوق 4) شکل .[21,22] شودینامنظم م

لاستیک، دمای . در خاصیت فوق ا[23]الاستیک اشاره دارد 

آزمایش به طور کلی بالاتر از دمای پایان آستنیت یا بین دمای 

است و ماده در دمای  (fA)و پایان آستنیت  (sA)شروع آستنیت 

آزمایش در حالت آستنیتی قرار دارد. در اثر اعمال تنش آستنیت 

این مارتنزیت تنها تحت این حال  باگردد. به مارتنزیت تبدیل می

اعمال تنش پایدار است و زمانی که تنش حذف شود، مواد به فاز 

به  یازین ک،یالاستفوق تیدر خاص ن،یبنابراگردند. آستنیتی برمی

 نیدر ا رایوجود ندارد، ز یشکل اصل یابیباز یحرارت دادن برا

. همان طور [2] ماندیم داریتنها تحت تنش پا تیحالت، مارتنز

(، 5کرنش نشان داده شده است )شکل-که در نمودار تنش

شود، خاصیت فوق الاستیک با قله یا ماکزیمم نیرو مشخص می

اعمال شده در محدوده حرکت  دهد که نیرویاین نمودار نشان می

 .  [24] دندان تقریبا  ثابت است
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باشد:  fAمکانیزم فوق الاستیسیته زمانی که دمای آزمایش بالاتر از   4شکل 

)الف( آستنیت در دمای آزمایش )ب( مارتنزیت پایدار شده در اثر تنش )ج( 

 [23] آستنیت پس از حذف تنش

 

 
 

 فوق الاستیک شماتیک نشان دهنده خاصیتکرنش -منحنی تنش  5شکل 
[24] 

 

استخوان  کیبه مدول الاست نولیتینا اژیآل کیمدول الاست 
 اریبس یپزشک یکاربردها یآن را برا یژگیو نیاست، که ا کینزد

ساخته شده از فولاد  یکمان یهامیس. [25] سازدیمناسب م

 یدارند و برا یبالا، کرنش کم کیمدول الاست لیضدزنگ به دل
 دیبا ستیارتودنت ن،ی. بنابراستندینامنظم مناسب ن اریبس یهادندان

. [26] مناسب را انتخاب کند میها، جنس سبا توجه به نوع دندان
الاستیک با یک تنش )یا نیروی( ثابت و یک تغییر خاصیت فوق
در مرحله اولیه، تغییر شکل  .شودپذیر مشخص میشکل برگشت

شود که در آن یک رابطه اصلی )آستنیتی( ظاهر می الاستیک فاز
خطی بین تنش و کرنش برقرار بوده و مدول الاستیک برابر با 

با افزایش تنش، تغییر شکل  .شودشیب این خط تعریف می
. [27] شودالاستیک مارتنزیتی تحت یک تنش ثابت نمایان میفوق

به اعمال تنش  ازین ت،یبه مارتنز تیفاز آستن لیتبد یدر ابتدا، برا

دارد به حالت  لیتما تیوجود دارد. پس از برداشتن بار، مارتنز
آزاد  میدر س ماندهیتنش باق ند،یفرآ نیبازگردد و در ا تیآستن

تنش با کاهش  زانی. مشودیها مشده و صرف تراز کردن دندان
 ابدییم شیبالعکس( افزا ای) تیبه آستن تیزاستحاله از مارتن یدما

وجود دارند که بر  یکیو متالورژ یدیفاکتور تول نیچند. [28]
 ریتأث کیالاستفوق تیخاص یهایژگیاستحاله و و یدماها

 یدما کل،یبه غلظت ن توانیعوامل م نی. از جمله اگذارندیم
لازم . [27] نسبت کار سرد و افزودن عنصر سوم اشاره کرد ل،یآن

ممکن است  نولیتینا یارتودنس یهامیبه ذکر است که خواص س
 ،ییایمیش بیاز جمله ترک رد،یقرار گ یعوامل مختلف ریتحت تأث

پسماند و  یهاتنش ،یو حرارت یکیمکان یهااندازه دانه، چرخه
 یحرارت اتیعمل ن،ی. علاوه بر اهامیپرداخت سطح س اتیعمل

 شود،یانجام م هامیس یکیانبهبود خواص مک یکه برا یاحتمال

کرده و در  جادیاستحاله ا یدر دما یتوجهقابل راتییتغ تواندیم
 یتیبگذارد. فاز مارتنز ریتأث کیالاستفوق یهایبر منحن جهینت

و تحت  ستین داریپا 37℃دهان  یاز کشش در دما یناش
شکل  یابیو باز هیبه بازگشت به فاز اول لیتما یکیمکان یهاتنش

 یتیمارتنز یهاها به عنوان استحالهاستحاله نیدارد. ا هیولا
فرم  رییدرصد تغ 20تا  توانندیو م شوندیشناخته م کیترموالاست

 . [33-29] داشته باشند کیالاست
اگر در پژوهش خود نشان دادند که  [21] آلکارز و همکاران 

مدت  یبرا ای رندیقرار گ ادیز یتحت بارها یارتودنس یهامیس
که منجر به  شوندیم جادیا ییهاییجااستفاده شوند، نابه یطولان

صفحات پس از  نی. اگردندیم تیقفل شدن صفحات مارتنز
 ی. براگردندیخود باز نم هیبه فاز اول 37 ℃یدر دما گرید ت،یتثب

 اریبس یبه دماها ازین ،یتیآستنصفحات به فاز  نیبازگشت ا
 تیار دارند. تثبقر 500℃تا  400℃ نیاست که معمولا  ب یبالاتر
ز ا .شودیم کیالاستفوق تیباعث کاهش و مهار خاص تیمارتنز

در  یتیصفحات مارتنز ست،ین یبردار تیکم کیآنجا که دما 
-6)طور که در شکل همان شوند،یم لیجهات تشک نیترمناسب

حال، اگر صفحات  نینشان داده شده است. با اب( و  الف
ها، بودن تنش یبردار لیشوند، به دل جادیدر اثر تنش ا یتیمارتنز

طور همان د،خواهند ش لیصفحات همسو با جهت تنش تشک نیا
این حال پس از یک دوره  با .شودیمشاهده م (ج-6)که در شکل 

ماهه، مشهود است که بخشی از صفحات مارتنزیتی به فاز  3تنش 
آستنیتی تبدیل نشده است. مارتنزیت تثبیت شده تا حدی یا به 
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لاستیک سیم ارتودنسی را کاهش طور کامل خاصیت فوق ا
دهد. به منظور تبدیل مجدد به آستنیت و بازیابی خاصیت فوق می

دقیقه و دمای  20الاستیک، سیم نایتینول باید به مدت 
تحت عملیات حرارتی قرار گیرد. باید مراقب بود  C400°تقریبا  

 تواند منجراین امر میکه دما و زمان عملیات افزایش نیابد زیرا 
به ظهور رسوبات غنی از تیتانیوم در زمینه آستنیتی شود که موجب 

 . د(-6شود شکل)کاهش خاصیت فوق الاستیک سیم می
 

 
 

)الف( ریزساختار مارتنزیتی در آلیاژ نایتینول  )ب( ریزساختار الف   6شکل 

در بزرگنمایی بیشتر )ج( صفحات مارتنزیتی ناشی از تنش )د( صفحات 

 [21]مارتنزیتی تثبیت شده بر روی زمینه آستنیتی 

 
 زیست سازگاری آلیاژ نایتینول

سمیت فلزات عدم و نایتینول آلیاژ  به خوردگیمقاومت 

آلیاژ نایتینول  سازگاریزیستاصلی  عوامل نده آن،دهتشکیل

را  منحصر به خودهای ویژگی نایتینول سازگاریزیست هستند.

برای  با این حال متفاوت است.دهنده آن فلزات تشکیلدارد که با 

فلزات ، بسیار مهم است که اثرات سازگاری نایتینولزیست درک

 ومیتانیتز این فلزات . یکی ا[38-34]شود آن درک  تشکیل دهنده

 سازگاردهان  یهاتوسط بافت یبه خوب است. این فلز خالص

به  ومیتانیت یو مقاومت در برابر خوردگ یسازگارستی. زشودیم

 یبر رو داریپا( 2TiO) ومیتانیت دیاکس هیلا کی یعیطب لیتشک لیدل

 یضرور ابیاز عناصر کم یکی زین کلین. [39] سطوح آن است

منجر به  تواندیم کلیاست. کمبود ن واناتیها و حانسان یبرا

عضلات، کاهش رشد،  بیتخر ها،میاز آنز یبرخ تیکاهش فعال

 یز سوا. [40,41] نوزادان شود ریوممرگ شیوزن، و افزا شیافزا

زا و سرطان یاثرات سم جادیبا ا تواندیم کلین یسطح بالا گر،ید

 به بدن وارد کند یجد یهابیآس زا،تیحساس یهاواکنش ای

 نیبدن، ا یهابه داخل سلول کلین یهاونیورود  یبرا. [42,43]

رقابت کنند. با  یسلول یدر غشا میزیمن یهاونیبا  دیبا هاونی

بدن بالاست،  عاتیدر ما میزیمن یهاونیغلظت  نکهیتوجه به ا

 یبالا باشد تا بتواند از غشا یبه حد کاف دیبا کلین یهاونیغلظت 

 کلین یهاونیغلظت  شیزاحال، اف نیعبور کند. با ا یسلول

 یهاژن جادیو ا DNAبه  بیمانند آس یاثرات مخرب تواندیم

. از [44,45] به همراه داشته باشد یسرطان یمرتبط با تومورها

جمله راهکارهای افزایش مقاومت به خوردگی و بهبود زیست 

ارمیگا و  های ارتودنسی است.سازگاری اصلاح سطح سیم

گذاری پلاسمایی در دماهای رسوباند نشان داده [46] همکاران

پایین با استفاده از پلاسمای فشار پایین به عنوان یک روش بسیار 

تراکم سطح، افزایش چسبندگی و بهبود  تنظیمبه منظور  ثرؤم

. سازگاری برای اصلاح سطح مواد اثبات شده است زیست

سازگاری و سمیت زیستروی  [47] آرمیتاژ و همکارانهمچنین 

، زنیساچمه هایکه توسط روش نایتینول سلولی آلیاژ

 و الکتروپولیش، پولیش و گرمایش تغییر یافته بود، تحقیق کردند

سازگاری سلولی تمام سطوح زیست نتایج نشان داد که سمیت و 

 .مطلوب بود، تغییر یافته

 

 مقاومت در برابر خوردگی آلیاژ نایتینول
بدن به  عاتیما دهیچیپ طیدر مح نولیتینا هیو تجز یتار خوردگرف

برخوردار است.  یاژهیو تیاز اهم کلین یاثرات سم لیدل

در مورد رفتار  یاگسترده یهااست که داده یضرور ن،یبنابرا

 نولیتیدر دسترس باشد. نا یبدن یهاطیدر مح اژیآل نیا یخوردگ

 کلیاز ن ییهافیهمراه با رد 2TiO از یاهیلا لیدارد با تشک لیتما

حضور دارند،  یشده و هم به شکل فلز دیکه هم به شکل اکس

 نیرو، لازم است ارتباط ب نیسطح خود را پوشش دهد. از ا

 یآن در مقابله با خوردگ ییو توانا اژیآل یسطح دیاکس بیترک

نسبت به  نولیتینا یاژهایحال، آل نیا با .ردیقرار گ یمورد بررس

 یشتریب تیحساس ومیتانیت-بتا ای ومیکروم-فولاد ضد زنگ، کبالت

 کلین یهاونیآزاد شدن  نکهیا ژهی. به ودهندینشان م یبه خوردگ

 زیخورنده ن یهاطیدر مح یارتودنس یهامیاز س ومیتانیو ت

 .[46,47] مشاهده شده است
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 برخوردگی آلیاژ نایتینول pHاثر دما و 

 یهایدنیاز مصرف غذاها و نوش یناش pHبا توجه به تغییر دما و  
 یهامیس یدو عامل بر خوردگ نیا ریتأث یمختلف، بررس

های باراس مطابق با پژوهش است. یدر دهان ضرور یارتودنس
شدن به طور قابل  ویدر بازپس نولیتینا ییتوانا [48] و همکاران

دما  راتییکه تغ یدر حال ابد،ییدما کاهش م شیبا افزا یتوجه
تنها  ی. اگر نرخ خوردگدهدینشان نم یگریقابل توجه د ریتأث

 شیبا افزا یفلز کنترل شود، نرخ خوردگ شیاکسا ندیتوسط فرآ
 شیافزا ییصورت نمابه  (Arrhenius) ه آرنیوسطدما طبق راب

 کیمقاومت  تواندیدما م راتییتغ ن،ی. علاوه بر اافتیخواهد 

قرار  ریتحت تأث زیرا ن (pitting) ایی نقطهرابر خوردگماده در ب
در  نولیتیدما بر نا ریتأث یاز مطالعات رو یتعداد کم دهد. تاکنون

از عوامل  یکیمحلول  pH انجام شده است. کیولوژیزیف طیمح

با سطح ماده  دروژنیه یهاونی رایمواد است، ز یمهم در خوردگ
. دهندیم رییتغ یکنش داشته و مقاومت آن را در برابر خوردگبرهم
اثر  توانندیم دیکلر یهاونیمحلول مانند  یاجزا ن،یهمچن

دما و  نیب میمستق یکنند. همبستگ تیرا تقو دروژنیه یهاونی
 تیحلال رییبا تغ تواندیوجود ندارد؛ دما م شهیهم ینرخ خوردگ

بگذارد.  ریتأث زین یانقطه یمحلول، بر خوردگ pH رییتغ ایاجزا و/
محلول  ریو بزاق دهان، تأث هاردندانیحضور فلوئور در خم لیبه دل

تحت  ومیتانیت یحاو یارتودنس یهامیبر س یدیاس دیفلوئور
 قرار گرفت. یو دما مورد بررس pH مختلف طیشرا

اثر ها در اند افت وزنی سیمنشان داده [49]میلون و وان  
های مختلف به طور قابل توجهی متفاوت بود. خوردگی در محیط

 7/5تا 2/1روز در بزاق مصنوعی،  3سیم برای  5پس از قرار دادن 
  =5/3pH درصد افت وزنی به طور میانگین ثبت شد. در محلول

افت وزن را تجربه  زانیم نیشتریب هامیتمام س، C60°با دمای 
به دما، هیچ افت وزنی ثبت نشد. ، بدون توجه  =6pH. درکردند

 C37°و دمای  =pH 3/5در یک محلول با  HF به دلیل غلظت بالا
ها به طور قابل توجهی خورده شدند. از ، سطح سیم C60°یا 

، سطح خوردگی بدون C5°سوی دیگر در یک محلول با دمای 
 ناچیز بود.    pH توجه به مقدار

 

 نول دهی بر روی خوردگی نایتیاثر پوشش
در کاربردهای  نایتینول مشکل اصلی مرتبط با استفاده از آلیاژ

پزشکی مانند ارتودنسی، قلب و عروق، ارتوپدی و اورولوژی، 

در داخل بدن انسان است.  2Ti+ و 2Ni+ های سمیآزاد شدن یون

ای تحت پلاریزاسیون آلیاژ نایتینول نیز حساس به خوردگی نقطه

است. بنابراین  =V(SCE) 0/30لاتر از های باآنودیک در پتانسیل

با یک پوشش آلی بیولوژیک مانند  نایتینول حفاظت از سطح

. [54-50] شوداز اهمیت خاصی برخوردار می هادیپلیمرهای

اخیر محققان  های( پژوهش2جدول)در  [55] ژانگ و همکاران

های نایتینول مناسب برای کاربرد ارتودنسی بر روی برخی پوشش

  .انددادهرا نشان 

-Niهای الکترولس اند پوششنشان داده [56]همکاران لی و  

P  و پوشش ترکیبیNi-P-NiTi های محافظ از جمله پوشش

های مکانیکی دلیل ویژگی پرکاربرد است که در برخی صنایع به

مناسب، چسبندگی عالی و عملکرد برتر در مقابل خوردگی 

ها به روش الکترولس بر روی پوشش .شوداستفاده می

، عرض mm18( با طول 1018AISI) م کربنهای فولاد کزیرلایه

mm10  و ضخامتmm6  ،که بر روی آلیاژ نایتینول قرار گرفتند

مراحل ( 3) بایست مطابق جدولمیها لایهتوسعه یافتند. زیر

 کاری شوند. لایه میانیپرداخت 1018AISIاستاندارد براساس 

Ni-P  :ضخامت(µm5  تاµm8 برای بهبود اتصال بین زیرلایه و )

گذاری توسط ترکیبی قرار داده شد. دمای رسوبهای پوشش

متر pH محلول توسط یک  pH شد و مقدار ترمومتر نظارتیک

ها متناسب با زمان رسوب تشخیص داده شد. ضخامت پوشش

ها در یک کوره شود. عملیات حرارتی پوششالکترولس تعیین می

بر روی  Ni-P-NiTi انجام شد. پوشش C°650خلاء و در دمای 

خوردگی بر روی -تهیه شد. ارزیابی سایشفولاد کم کربن 

  SPECآزمون انجام شد. نتایج Ni-P-NiTi و Ni-P هایپوشش

نایتینول مقاومت بیشتری نسبت -فسفر-نشان داد که پوشش نیکل

 Ni-P خوردگی نسبت به پوشش-به خوردگی، سایش و سایش

دارای    Ni-P-NiTiدارد. پوشش به دلیل توسعه فاز آستنیت

خوردگی نسبت به -برابر بیشتری در برابر سایش 5/1حفاظت 

نشان  SEM (، مشاهدات7است. مطابق شکل)  Ni-Pپوشش

های مکرر اند که مکانیزم اصلی آسیب دیدگی پوشش، ضربهداده

این حال  بااست.  Ni-Pو خوردگی زیرسطحی برای پوشش 

های زنی ممکن است مکانیزمگیری و میکروخراشمیکرواندازه

باشند.   Ni-P-NiTi تخریب اصلی برای پوشش
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 [55] نایتینول برای کاربرد ارتودنسیهای اخیر بر روی پوششمطالعات  2جدول

 

 ماده پوششی شرایط مطالعه اثر پوشش بر خوردگی نایتینول اثرات دیگر

 Al-SiO2 بزاق مصنوعی 2A/cmμ72/1به  72/23از  corrIکاهش  مقاومت به سایش

 Ni-Ti-Cr بزاق مصنوعی corrEکاهش  -

 Epoxy بزاق مصنوعی mg/L 57/0به  36/8کاهش نیکل از -

 Ni-P بزاق مصنوعی کاهش نیکل آزاد شده -

 Ni-P-NiTi بزاق مصنوعی Ni-P برابری نسبت به  5/1حفاظت  مقاومت به سایش

 

 AISI 10180[56] مطابق استاندارد کربن فولاد کمهای لایهمراحل پرداخت زیر  3 جدول
 

 الزامات فرآیندها مراحل )به ترتیب(

 (600،400،320،240های )سنبادهاستفاده از  سنگ زنی 1مرحله

 پولیش 2مرحله
 های الماسه مختلفاستفاده از ورقه

(m1µ ،m3µ ،m9µ) 

 حذف گریس 3مرحله
 ،4PO3Na1-g.L30) دقیقه 5به مدت  C85°وری در محلول گرم در دما غوطه

3CO2Na1-g.L50 ،NaOH 1-g.L30( 

 ثانیه 15به مدت   4SO2Hمحلول درصد حجمی  20قراردادن در  سطحسازی فعال 4مرحله

 

 
د( پوشش ) ،P- NiTi-Niج( پوشش ) ،پس از خوردگی Ni-Pب( پوشش ) ،Ni-Pالف( پوشش )سطح مقطع نمونه های نایتینول:  SEMهای عکس  7 شکل

P- NiTi-Ni [56] پس از میکروخراش 

 

 خمش سیم و نیروی بهینه در ارتودنسی 
ها اولیه دندانعملیات ارتودنسی به طور معمول بسته به نامنظمی 

وی مورد نیاز برای شروع کشد. نیرماه طول می 30تا  6بین 
ایجاد کمانی حرکت دندان توسط پتانسیل برگشت فنری سیم

شود. تحقیقات قبلی نشان داده است که نیروهای بازگشت می
تراز کردن کارایی بهینه را در  نیوتون 5/0تا  1/0فنری در محدوده 

رساند دهد و پیامدهای نامطلوب را به حداقل میها نشان میدندان

این حال میزان مناسب نیروی اعمال شده هنگام  با .[57-59]

های ارتودنسی کاملا مبهم است. بنابراین، عمل حرکت دادن دندان
ارتودنسی ممکن است بیشتر از حد انتظار طول بکشد و عوارض 

 .[21]جانبی نامطلوبی داشته باشد 

 

 های ارتودنسیانواع سیم
های ارتودنسی تجاری را با توجه یکمانسیم [60]متیو و همکاران 

الف

 

ب

 

ج

 
د

 

فصل مشترک

فصل مشترک

 

زیرلایه فولادی

 

زیرلایه فولادی

 

 پوسته پوسته شدن پوشش

 پوشش میکرومتری
 NiTiذرات 
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به سطح مقطعشان به سه دسته مجزا طبقه بندی کردند: 
ای)مخروطی(، مربعی و مستطیل شکل، در مرحله اولیه دایره

ای به دلیل افزایش انعطاف های دایرهعملیات ارتودنسی، از سیم
پذیری، نیروی خمشی کمتر و کاهش مقاومت اصطکاکی آنها در 

شود. آنها نشان های مربعی و مستطیل استفاده مییممقایسه با س
ای به های دایرهدادند که برای یک سیستم براکت یکسان، سیم

را نشان دادند، باید توجه شود  N1/1نیروی تخلیه  in016/0قطر 
حداکثر نیروی آزادشده در شرایط خاص )مانند که این مقدار 
 ر طول درمانو نیروی متوسط ددهد را نشان میخمش شدید( 
، زیرا اصطکاک و دیگر فاکتورها نیروی موثر استدر عمل کمتر 

 2inهای مستطیلی با سطح مقطعبرایسیم .دهندرا کاهش می

گزارش شده  N3/5افزایش نیروی بازگشتی تا   022/0×016/0
نیروی  2in016/0×016/0های مربعی با سطح مقطع است و سیم

N3/3 ها شروع به منظم شدن دندان کهدهند. هنگامیرا نشان می
ایجاد گشتاور در دندان نامنظم، کردند، متخصص ارتودنسی برای 

دهد. اگرچه ای را به یک سیم قوسی مستطیلی تغییر میسیم دایره
تواند هر دو سیم قوسی مستطیلی بهترین گزینه است زیرا می

 مؤلفه نیرو و گشتاور را در خود جای دهد، اما اغلب در ابتدای
شود زیرا نیروی بیشتری از نیروی بهینه برای درمان استفاده نمی

کند و به سختی وارد شکاف ها تولید میعدم آسیب به بافت
شود. بنابراین برای درمان ارتودنسی مفید خواهد بود براکت می

اگر خواص خمشی سیم مستطیلی را بتوان تغییر داد تا انعطاف 
راهم کند که نیروی کمتری تولید این امکان را فپذیرتر شود و 

کند و در اسرع وقت در طول عملیات ارتودنسی مورد استفاده 
 .[61]قرار گیرد 

 
 های کمانیاثر اصطکاک بر نیرو و خمش سیم

ای شناخته شده است که اصطکاک نقش کلیدی به طور گسترده
های کمانی نایتینول در پیکربندی خمش سیم-در تعیین روند نیرو

های ایجاد شده در سطح تماس سیمکند. اصطکاک ایفا میبراکت 
های براکت تابعی از خمش اعمال شده، اندازه کمانی و شکاف

سیم کمانی، اندازه شکاف براکت و فاصله بین براکت است. با 
های براکت را بیشتر تحت این موارد، سیم کمانی گوشهتوجه به 

دهد. مطابق افزایش می دهد و میزان اصطکاک رافشار قرار می
این ( اگر مولفه اصطکاک به اندازه کافی قوی باشد، 8) شکل

های کمانی پتانسیل را دارد که رفتار نیروی ثابت معمولی سیم

این نشان نایتینول فوق الاستیک را به یک شیب نیرو تبدیل کند. 
کند، نیرو دیگر با مقدار ثابتی دهد که وقتی دندان حرکت میمی

اند نشان داده [67]مونیر و رازالی . [66-61]شود ایجاد نمی
های تغییرات مکرر در اندازه نیروی اعمال شده بر روی دندان

شود زیرا سرعت نامنظم در طول درمان ارتودنسی توصیه نمی
ها دهد و ممکن است به بافت دندانحرکت دندان را کاهش می

دوبار تست خمش برای  استلازم و لثه آسیب وارد کند. بنابراین 
شود، یک مرتبه برای بدست آوردن های ارتودنسی انجام میسیم

گیرد الاستیک که تنها سیم مورد خمش قرار میمقدار نیروی فوق 
ها برای بررسی اثر اصطکاک و مرتبه دوم سیم به همراه براکت

در ادامه به دلیل اهمیت فراوان  تحت خمش قرار خواهد گرفت.
ها، تست خمش سه هینه مورد نیاز برای منظم شدن دنداننیروی ب

 مورد بررسی قرار گرفته است. خمش -روین رفتارای و نقطه
 

 
 

 [61] خمش سیم کمانی-اثر اصطکاک بر نمودار نیرو  8 شکل

 

 ایتست خمش سه نقطه
کمانی معمولا  همان طور که اشاره شد خواص مکانیکی سیم

شود تا نیروی ای ارزیابی میتوسط یک تست خمشی سه نقطه
. [68]بازگشتی بهینه برای عملیات ارتودنسی مشخص شود 

شود که یک ای انجام میای به گونهمعمولا  تست خمش سه نقطه

 ابق با استانداردکند و مطاز سیم تماس پیدا می نیروسنج با قسمتی
15841ISO،  سیم ارتودنسی در فواصل از پیش تعیین شده

بارگذاری و سپس بازگشت نیرو در راستای سیم خواهد بود و 

نیروهای )حرکت دندان( و مقادیر تغییر شکل الاستیک سیم اندازه 
توان به وسط سیم بین نیروی عمودی را می. [69] شوندگیری می

ای که به آن متصل های ثنایای مرکزی و نیش توسط میلهدندان

، اعمال کرد. mm2در دقیقه برای خمش  mm1است با سرعت 
اند ای نشان دادهدر تست خمش سه نقطه [70] گاتو و همکاران
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ای کارگیری سیم دایرهایجاد شده پس از بهکمترین نیروی 
2in016/0  در خمشmm1 ،g10±95 سازی و حداقل نیروی فعال

در مقدار خمش مشابه  2in016/0×022/0 در سیم مستطیلی
g150±10  بود، در حالی که بیشترین نیروg210±10  در خمش

mm3 دهد که ای را نشان میآزمایش خمش سه نقطه 9بود. شکل
اصطکاک بر برای ارزیابی رفتار خمشی سیم کمانی نایتینول و اثر 

 .[62] شودآن استفاده می
 

 
 

 
 

های کمانی نایتینول: خمش سیم-تست خمش برای ثبت رفتار نیرو  9شکل 

 [62] )الف( تنظیم سه نقطه از سیم )ب( تنظیم سه براکت

 
 خمش -رفتار نیرو

خمش -رفتار نیرو [71] های هسو و همکارانطبق پژوهش
خمش و فواصل بین های قوسی نایتینول بسته به درجه سیم

ای، ماکزیمم تخلیه کند. آزمایش خمش سه نقطهبراکت تغییر می
در حالی که  دهدهای نایتینول فوق الاستیک را نشان میبار سیم

های که سیم. هنگامینیروی اعمالی کمتر از این مقدار است

هایی در دستگاه آزمایش شدند، نایتینول فوق الاستیک با براکت
 mm4الی  mm2های مختلفی از سیم، کرنش کلشبا توجه به 

سیم و تخلیه بار در  تولید شدند که این کرنش وابسته به خمش

ها را قادر این ویژگی ارتودنتیستهمان نقطه بارگذاری بود. 

تراز سیم نایتینول را میزان سازد تا نیروی آزاد شده در طول می
میزان خمش  . همچنین باید توجه داشت که نیرو و[72] کنند

اعمال شده در قسمت های مختلف با یکدیگر متفاوت است برای 
توسط  های مختلف بستنبا وجود استفاده از روشمثال 

ای در قابل ملاحظههای آلیاژ نایتینول افزایش ، سیمهاارتودنتیست
اندازه نیرو روی دو دندان همسایه ثنایای مرکزی و نیش با کمترین 

با این حال مهم ترین علت بررسی دادند.  افزایش قطر را نشان
 اغلب در رفتار فوقاست که پدیده قله نیرو خمش -رفتار نیرو

های قوسی نایتینول در طول بارگذاری و تخلیه بار الاستیک سیم
همان طور که شود. می مشاهدهای های خمش سه نقطهدر تست

های کمانی با که سیمهنگامی های قبلی گفته شددر قسمت
د، اصطکاک لغزشی باعث نشوهای ارتودنسی جفت میبراکت

الاستیک نایتینول در  های کمانی فوقشود که قله نیروی سیممی

دار هر دو چرخه بارگذاری و تخلیه بار تبدیل به نواحی شیب
 . [73,74]که اثر مخرب بر فرآیند درمان ارتودنسی دارد  شود

 

 های کمانی نایتینولیات حرارتی بر سیماثر عمل
عملیات حرارتی و فرآیند پیرسازی از جمله راهکارهای موثر بر 
بهبود عملکرد مکانیکی و حرارتی آلیاژهای نایتینول غنی از نیکل 

نشان دادند آلیاژهای نایتینول  [3] وانگ و همکاران. [75,76]است 
در برابر اتمی درصد  56تا  8/49با محتوای نیکل در محدوده 

حساس  3Ti4Niتشکیل فازهای ثانویه رسوبات غنی از نیکل مانند 
به خوبی مشخص  [77,78] های سیلوا و لیوهستند. طبق یافته

 C600°تا  C300°شده است که پیرسازی آلیاژ نایتینول در دماهای 
دقیقه به طور مطلوبی بر اندازه و چگالی  60الی 10به مدت 

3Ti4Ni ت و در نتیجه دمای استحاله و رفتار مکانیکی اثرگذار اس
موجب بهبود خاصیت ، در نتیجه دهدنایتینول را تغییر می

های ارتودنسی الاستیک و افزایش استحکام مکانیکی سیمفوق
جایی عمل کرده شود. این رسوبات به عنوان موانع حرکت نابهمی

و زمان  انتخاب دماکنند. و رشد صفحات مارتنزیتی را کنترل می
های نایتینول از اهمیت بسیار زیادی برخوردار پیرسازی سیم

درجه  500بالاتر از  یدر دماهااست، گزارش شده است 
 یروین کاهش به منجر است ممکن یرسازیپ ندیفرآ گراد،یسانت

 و رسوبات لیتشک لیدل به کاهش نیا. شود اژیآل یبازگشت
 که است اژیآل یستالیکر ساختار در یکروسکوپیم راتییتغ
 یمنف ریتأث آن تهیسیسوپرالاست و یشکلحافظه تیخاص بر تواندیم
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 600تا  300همچنین، عملیات حرارتی در محدوده دمایی  .بگذارد
مانده قابل توجهی در آلیاژ تواند کرنش باقیگراد میدرجه سانتی

ها پس از اتمام تست کشش مشاهده ایجاد کند. این کرنش
است به دلیل تشکیل فازهای غیرمطلوب یا شوند و ممکن می

رسوبات نامطلوب در ساختار آلیاژ باشند. بنابراین، انتخاب دمای 
مناسب برای عملیات حرارتی پیرسازی نایتینول بسیار مهم است 

 [80] بلینی و همکاران. [79] تا خواص مطلوب آلیاژ حفظ شود
 یروهاین، C400°نشان دادند که در دمای  (4) مطابق با جدول

شده توسط  دیتول یهامیدر س کیالاستفوق تیخاص یفعالساز
 یقوس میاما س ابد،ییکاهش م جیسازندگان مختلف به تدر

. برعکس، کندیخود را حفظ م کیالاستفوق تیهمچنان خاص
 یاقله چیحرارت داده شدند، ه  C600° یکه در دما ییهانمونه

شد. با  دیها ناپدآن کیالاسترفتار فوق جهینشان ندادند و در نت

 یحرارت اتیعمل کیبا اعمال  کیالاستفوق تیحال، خاص نیا
که قادر به حل کردن رسوبات دقیقه،  30به مدت  C900°یدر دما

حضور  [81]مونیر وهمکاران تحقیقات  بود، مجددا  بازگشت.
که یک آلیاژ را هنگامی( Ni2Ti)غنی از تیتانیوم  Ti-Niرسوبات 

Ni-Ti (50  تحت عملیات )درصد با ریزساختار مارتنزیتی
رسوبات  اند.گیرند، نشان دادهقرار می C600° یدر دماحرارتی 

Ni2Ti تواند منبع شود و میمانع از رشد صفحات مارتنزیتی می
 و همکاران گارگلزنی باشد. مشاهدات مشابهی توسط جوانه
 ست که در آن دمای استحاله مارتنزیتی آلیاژگزارش شده ا [82]

برای  نایتینولتیتانیم از مقدار قابل توجهی به دلیل خروج  نایتینول

 یابد.تیتانیم، نسبت به دمای اتاق افزایش می رسوبات غنی ازتولید 
آل برای عملکرد فوق الاستیک ایدهبه طور کلی، شرایط پیرسازی 

برای  C450°تا  C400°ی بین مناسب و حداکثر قابلیت بازیاب
 .[80] دقیقه است 60مدت زمان پیرسازی کمتر از

ترین فرآیندی است که عملیات حرارتی پرکاربردبنابراین  
شود. در طول پیرسازی، برای تنظیم خواص نایتینول استفاده می

اند های غنی از نیکل به خوبی ثبت شدهزنی و رشد رسوبجوانه
)دمای پایان تشکیل آستنیت( برای  fAو معمولا  برای افزایش 

 [62] و همکارانمونیر . شوداستفاده می ترکیبات غنی از نیکل
های کمانی نایتینول ( نتایج تست خمش سیم10مطابق شکل)

، C36°ای در دمای پیرسازی شده را در آزمایش خمش سه نقطه
به  های قوسی نایتینول که پیرسازی شده بودنداند. سیمنشان داده

تغییر شکلی را از خود نشان دادند که  مانند سیم پیرسازی نشده

الاستیک است و منحنی بارگذاری افزایش خطی بیانگر رفتار فوق 
نشان داد. سپس یک قله نیرو مشاهده  mm8/0نیرو را تا خمش 

شود که به تغییر شکل الاستیک ساختار آستنیتی نسبت داده می
شود. پس از برداشتن بار خمشی، سیم قوسی به شکل مستقیم می

 مراه است.شود که با ظهور قله نیروی دوم هاولیه خود بازیابی می

این اتفاق در نتیجه تبدیل معکوس ساختار مارتنزیت به آستنیت 
. مطابق شکل، در یک دما و زمان بهینه پیرسازی میزان اتلاف است

نیرو یا نیروی هیسترسیس کاهش پیدا کرده و در نتیجه عمر 
 .یابدهای ارتودنسی افزایش میسیم

 
 1به مدت  C600°و  C400°های پیرسازی شده )در دماهای های بدون پیرسازی و نمونهالاستیک در نمونه سازی فوقحداقل سطح نیرو برای فعال  4 جدول

 [80] های مختلفساعت( ساخته شده توسط شرکت

 

 نام شرکت سازنده
 (N) انحراف معیار-نیروی بازگشتی

 پیرسازی نشده

 (N) معیارانحراف -نیروی بازگشتی

 C400°پیرسازی در دمای

 (N) انحراف معیار-نیروی بازگشتی

 C600°پیرسازی در دمای

HS 428/1 (098/0) 209/1 (107/0) 0 

DAMON 138/1 (077/0) 056/1 (090/0) 0 

RMO 418/1 (157/0) 299/1 (170/0) 0 

3M 639/1 (355/0) 399/1 (046/0) 0 

EURO 915/0 (054/0) 634/0 (073/0) 0 

FOR 422/1 (034/0) 125/1 (701/0) 0 

PRO 323/1 (094/0) 193/1 (077/0) 0 

GAC 772/1 (101/0) 341/0 (096/0) 0 
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مطابق  [81] مونیر و همکارانهای قبلی در تطابق با گفته 

 3Ti4Niرسوبات  ،با فرآیند پیرسازی نشان داده اند (11) شکل

جایی شود که به عنوان موانع مؤثری برای حرکت نابهتشکیل می

کند و در نتیجه موجب کاهش صفحات مارتنزیتی تثبیت عمل می

عملیات حرارتی که انرژی حرارتی مورد  همچنین شده می شوند.

 تواند فرآیندهایکند، مینیاز برای رسوب گذاری را فراهم می

آنیل را نیز فعال کند، که در طی آن با بازآرایی و کاهش چگالی 

این کند. شده در شبکه را حذف می عیوب، انرژی کرنش ذخیره

فرآیندها بر خواص حرارتی و مکانیکی نایتینول تأثیر 

که به شدت  هاییسیمگذارند.نیروی محرکه برای آنیل، در می

انرژی داخلی ذخیره شده آنها  اند به دلیل مقدار بالاترکارسرد شده

 علاوه بربیشتر است. بنابراین میزان اثرگذاری عملیات حرارتی 

.بستگی دارد نیز مقدار کار سرد بهدما  و زمان

 

 
 

 پس از پیرسازی در  NiTiهای کمانی ای سیمخمش بدست آمده از تست خمش سه نقطه -منحنی نیرو  10شکل 

 [81] دماهای مختلف

 

 
 

  C°370الف( نمونه بدون پیرسازی ب( نمونه پیرسازی شده در دمای ): 3Ti4Niتصاویر میکروسکوپ نوری رسوبات   11شکل 

 [81] ساعت 1به مدت 

 

رو
نی

(
N)

 

 (mm)خمش

 باربرداری

 بارگذاری

نیروی 
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 نتیجه گیری
الاستیک  نایتینول یا آلیاژ نیکل تیتانیم به دلیل داشتن خاصیت فوق

و مدول الاستیک نزدیک به استخوان و همچنین دمای استحاله 
نزدیک به دمای بدن، مناسب کاربردهای پزشکی مانند ارتودنسی 

کارایی سیم کمانی  بر مؤثراست. در این مقاله، عوامل مختلف 
 ارتودنسی از جنس نایتینول بررسی شد.

تولید نایتینول به دلیل کنترل دقیق ترکیب شیمیایی آن از  
حساسیت زیادی برخوردار است. هر اتمی از تیتانیم که در فرآیند 
تولید اکسید شود، یک اتم تیتانیم از شبکه نایتینول کاهش یافته و 

ستیک را به شدت تحت تاثیر دمای استحاله و خاصیت فوق الا

دهد. خاصیت فوق الاستیک به صورت دو نیروی ثابت در می
ای کرنش بدست آمده در تست خمش سه نقطه-نمودار تنش

شود که مقدار این نیرو متناسب با جنس آلیاژ و شکل نمایان می

باشد. نیروی ثابت و اندک آزاد شده در اثر بازگشت فاز سیم می
ها در ار به آستنیت موجب منظم شدن دندانمارتنزیت ناپاید

شود. ایجاد اصطکاک لغزشی در هنگام قرار دادن ارتودنسی می
دار شدن این نیروهای ثابت سیم درون براکت موجب شیب

شود که برای ارتودنسی مناسب نیست. با گذشت چند ماه و می
تثبیت صفحات مارتنزیتی خاصیت فوق الاستیکی نایتینول کاهش 

و به مدت بیست دقیقه  C400°ابد. عملیات حرارتی در دمای یمی
شده به فاز آستنیت موجب بازگشت صفحات مارتنزیتی تثبیت

شود. همچنین با فرآیند پیرسازی و تشکیل فازهای ثانویه می
تیتانیم، تثبیت صفحات مارتنزیتی و رشد این صفحات به -نیکل

ای عملکرد فوق آل برایدهافتد. شرایط پیرسازی تاخیر می
 C450°تا  C400°الاستیک مناسب و حداکثر قابلیت بازیابی بین 

دقیقه است. در دما و زمان  60برای مدت زمان پیرسازی کمتر از
الاستیک  عملیات حرارتی نیز باید دقت شود تا خواص فوق
سازگاری نایتینول کاهش نیابد. مقاومت به خوردگی و زیست

های نیکل و ایجاد حساسیت و اد شدن یوننایتینول نیز به دلیل آز

مشکلات دیگر از اهمیت زیادی برخوردار است. اما تیتانیم به 
رساند. دما دلیل تشکیل اکسید محافظ تیتانیم آسیبی به بدن نمی

از عوامل اثرگذار بر خوردگی نایتینول هستند. با ایجاد  pHو 

-Niو Ni-P-NiTiهای نایتینول، ازجمله هایی بر روی سیمپوشش

Pیابد. ، مقاومت به خوردگی نایتینول در محیط دهان بهبود می 
 

 و تشکر تقدیر 
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