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1- Introduction 

Nowadays, polymers such as polypropylene (PP) are used 

in various industrial and engineering applications. Since 

these materials have advantages such as easy molding, low 

price, the ability to be recycled several times, and having 

good mechanical and thermal properties, they have been 

noticed by researchers. Some disadvantages of PP, such as 

low fracture toughness and as a result, reduced tensile and 

impact strength, caused researchers to improve the 

mentioned characteristic by adding different nanoparticles 

to this material. Recently, the use of pearlite nanoparticles 

has gained attention due to having suitable mechanical and 

microstructural properties. Perlite nanoparticles are one of 

the silicate reinforcements whose combination with 

elastomer thermoplastics causes the formation of strong 

intermolecular bonds between phases and increases the 

tensile strength of nanocomposite samples. For this 

purpose, sahraian et al. investigated the mechanical and 

microstructural properties of low-density polyethylene 

reinforced with pearlite nanoparticles prepared by the melt 

mixing method. The results showed an increase in the 

tensile strength, young's modulus, flexural strength and 

flexural modulus of the nanocomposite compound 

prepared from 9 wt.% of pearlite nanoparticles and a 

decrease in the change in length to fracture and its impact 

strength compared to pure polyethylene. The addition of 

specific weight percentage of rubber materials to the 

polymer matrix increases the flexibility of the samples. 

Due to the wide use of natural rubber (NR) in industries 

and benefiting from its very high elasticity caused the 

addition of this material to polymer matrices, it caused the 

property of elongation at break of the matrix has been 

increased well and the elastic resistance against the tensile 

force applied to the sample is higher. 

2- Experimental Study 

Polypropylene (PP) grade RP340N product of Jam 
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Petrochemical Company, natural rubber (NR) made in 

Malaysia with grade of SMR20 and perlite nanoparticles 

were used to produce nanocomposite samples. At the 

beginning of the manufacturing process, polypropylene 

and perlite nanoparticles were placed in an oven at 80 °C 

for 24 hours to remove possible moisture. After that, 

according to the specific weight percentages of materials, 

an internal mixer with two rotating rotors was used to mix 

the ingredients under a temperature of 180 °C and a screw 

speed of 60 rpm for 12 minutes. Finally, a hydraulic hot 

press was used to produce plates with dimensions of 

150×150×3.2 mm to press the molten mixture obtained in 

the previous step under a pressure of 150 bar and a 

temperature of 185 ℃ for 15 min. 

In this article, the test method is designed based on two 

material parameters, which include the weight percentage 

of natural rubber (N) and the weight percentage of pearlite 

nanoparticles (P). The test design matrix was prepared by 

the design expert version 12 software using the response 

surface method (RSM) based on the central composite 

design (CCD). Table 1 shows the test design matrix for 12 

samples with different weight percentages. 

Table 1- Sample coding 

Row Sample name N (wt.%) P (wt.%) 

1 PP70/N30/N0 70 30 

2 PP65/N30/N5 30 5 

3 PP65/N30/N5 30 5 

4 PP65/N30/N5 30 5 

5 PP61/N30/N9 30 9 

6 PP69/N30/N1 30 1 

7 PP45/N50/N5 50 5 

8 PP85/N10/N5 10 5 

9 PP53/N40/N7 40 7 

10 PP57/N40/N3 40 3 

11 PP73/N20/N7 20 7 

12 PP77/N20/N3 20 3 

In this study, by use of the ASTM D638 standard, 

https://jmme.um.ac.ir/article_43637.html?lang=en
https://mechanic-ferdowsi.um.ac.ir/?lang=en
https://jmme.um.ac.ir/
mailto:afereidoon@semnan.ac.ir
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dumbbell-shaped tensile test samples were cut by a laser 

machine (CNC) from square plates. Then, the samples 

were stretched separately at a temperature of 25 ℃ and at 

a speed of 5 mm/min by using of santam tensile test 

machine. Also, to reduce the percentage of errors, increase 

the accuracy of the results and give validity to the 

laboratory data, these tests repeated at least 3 times for 

each sample and the averages of results was extracted. 

3-Result and discussion 

According to the diagrams (a) two-dimensional and (b) 

three-dimensional surface response method predicted for 

the tensile strength values in Figure 1, it can be concluded 

that both material variables affect the tensile strength value 

of the PP/NR/Perlite nanocomposite combination. Thus, 

by keeping the weight percentage of pearlite nanoparticles 

constant during the mixing process and increasing the 

weight percentage of natural rubber, the tensile strength 

can be reduced. For example, when using perlite with 3 

wt.% and increasing the amount of natural rubber from 20 

to 40 wt.%, the tensile strength value decreased from 8.92 

to 7.61 MPa. However, the upward trend of tensile strength 

was created in the condition that the weight percentage of 

natural rubber was constant at 20 and the amount of 

pearlite nanoparticles increased from 3 to 6.72 wt.% and 

its value was determined to be 10.41 MPa. According to 

these results, we can understand the importance of the 

selected values for the material variables in order to 

maximize and minimize the mechanical properties, the 

behavior of the phases and the interface between them in 

the prepared nanocomposite. 

Diagrams in Figure 2, it can be seen that the maximum 

value obtained for the elongation at break in the sample 

made of 3 wt.% of pearlite nanoparticles and 40% by 

weight of natural rubber is 87.81%. Also, if the both 

amounts of natural rubber and perlite weight percentages 

increased simultaneously, the maximum value of 

elongation at break gradually decreased. So that, the values 

of elongation at break for PP85/N10/N5, PP73/N20/N7, 

PP77/N20/N3 and PP61/N30/N9 was 38/47, 47/88, 52/15 

and 53.86%, respectively. The reason for this issue can be 

considered to be the reduction of the amount of rubber 

used in the base composition, which has caused a decrease 

in elasticity and, as a result, a decrease in the amount of 

elongation at break. in addition to, the decrease in the 

amount of elongation at break of the material for the 

PP61/N30/N9 sample is due to the accumulation and 

lumpiness of nanoparticles in the polymer matrix phase, 

which causes the formation of stress concentration points 

in the microstructure of the sample and the reduction of its 

strength at the moment of elongation at break. 
The mapping images in figure 3 for two samples 

PP65/N30/N5 and PP61/N30/N9, shows the proper 

distribution of pearlite nanoparticles in the polymer base 

phase in the sample PP65/N30/N5, which increases the 

tensile strength by 38.83% compared to the sample 

without nanoparticle. Also, the lumpiness of pearlite 

nanoparticles has occurred in the PP61/N30/N9 sample, 

which shows the concentration of nanoparticles in 

different areas of the base phase. This leads to the 

formation of stress concentration points in the sample and 

ultimately a 28.92% reduction in the elongation at break 

the material. 

 

 

Figure 1- Diagram of a) 2D b) 3D of the effect of interaction 

parameters on tensile strength 

 

Figure 2- Diagram of a) 2D b) 3D of the effect of interaction 

parameters on elongation at break 

    

Figure 3- Mapping images of the fracture surface of 

nanocomposite samples a) PP65/N30/N5 and b) 

PP61/N30/N9 

4- Conclusion 

The results obtained from the tensile test and response 

surface method showed that: 
 Considering the very closeness of the experimental 

results with the answers obtained from the 

mathematical model for two tensile properties 

containing tensile strength and elongation at break, it 

can be said that the results are highly accurate and the 

R2 values for these two properties 0.9821 and 0.9984 

were reported respectively. 

 The results of multi-variable optimization proved that 

in the conditions where the amounts of natural rubber 

and pearlite nanoparticles are 35.268 and 4.046% by 

weight, respectively, both mechanical properties are 

simultaneously at their maximum value. The tensile 

strength was 8.332 MPa and the elongation at break 

was 74.38%. 
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  یداخل کنمخلوطدستگاه  شده به کمک   دیتول تیشده با نانوذرات پرل  تیتقو یعیطب کیلاست  /لنیپروپ یپل تیکامپوز یخواص کشش   ،پژوهش نیا در  دهیچک
ض یر یساز مدل از ن،یهمچن .گرفت مورد مطالعه قرار محوره، دو ستفاده از  انسیوار زیآنال یا سخ  سطح روش  با ا صد  سه یمقا یبرا پا شش   جینتا قیو ت آزمون ک

ستفاده   یتجرب  یبررس  شده  دیتول دیجد باتیترک یکیمکان اتیخصوص   بر تیو نانوذرات پرل یعیطب کیلاست  یدرصد وزن  یمواد یهاریاز متغ کینقش هر  .شد ا
ستحکام  ریمقادمشاهده شد که    ،هایبررس  نیا طبق .شد  و ثابت   وزنیدرصد   40به  20از  طبیعی لاستیک مقدار  شیدر اثر افزا شکست   تا طول رییتغ و یکشش   ا

صد   3در  پرلیتبودن مقدار نانوذرات  صد  68/14 یببه ترت ،وزنیدر سکال   77//6161تا تا   88//2222از از ) کاهش در سکالمگاپا صد   72( و مگاپا صد   8787//8181تا تا   0101//0000از از ) افزایشدر صددر   (در
  ،تیاز نانوذرات پرل یدرصد وزن  046/4 و یعیطب کیلاست  از یوزن صد در 268/3در صورت استفاده از    ،داد نشان  رهایمتغ یساز نهیبهآمده از  دست هب جینتا. یافت
  انگریب یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصاو  .شد  حاصل درصد   38/74مگاپاسکال و   332/8 بیطول تا شکست به ترت   رییو تغ یاستحکام کشش    ریمقاد ممیماکز

پخش مناسطب    ن،یهمچن. بودماده  یاسطتحکام کشطشط    شیافزا جهیو در نت یبه واسططه کوکک شطدن اندازه فاز الاسطتومر    هیپا فازمثبت افزودن نانوذرات به  ریتأث
 ،یوزن درصد  2 به نانوذرات شیافزا با ،اما ؛اتفاق افتاد یعیطب کیلاست  یدرصد وزن  30و  تیپرل یدرصد وزن  0ده با ساخته ش   در نمونه یمریپل نهیزم نانوذرات در

 .شد مشاهده یکیدر فاز ترموپلاست تیپرل نانوذرات یکلوخگ و تراکم

 .ح پاسخسطروش  یزساختار،ر یت،نانوکامپوز پرلیت، نانوذرات یعی،طب لاستیک یلن،پروپ یپل  کلیدی هایواژه
 

Optimization of Mechanical and Morphological Properties of Polypropylene Reinforced with Natural 

Rubber-Perlite Nanoparticles Using Response Surface Method 

Hadi Soleymani       Abdolhossein Fereidoon        Alireza Albooyeh       Mohammad Reza Nakhaei  
 

Abstract In this research, the tensile properties of polypropylene/natural rubber composite reinforced with perlite 

nanoparticles produced using a biaxial internal mixer were studied. The mathematical modeling of analysis of variance 

using the surface response method was used to confirm the experimental results. The role of each materials variable and 

the weight percentage of natural rubber and pearlite nanoparticles on the tensile properties of the new nanocomposite 

samples was investigated. It was observed that the values of tensile strength and elongation at break by increasing the 

amount of natural rubber from 20 wt.% to 40 wt.% and the constant amount of perlite nanoparticles at 3 wt.%, decreased 

by 14.68% (from 8.92 to 7.61 MPa) and increased by 72% (from 51.05% to 87.81%), respectively. The results obtained 

from the parameters optimization showed that the maximum values of tensile strength and elongation at break are 8.332 

MPa and 74.38% was obtained in the sample with 3.268 wt.% of natural rubber and 4.046 wt.% of perlite nanoparticles, 

respectively. The scanning electron microscope images showed the positive effect of adding nanoparticles to the 

polypropylene/natural rubber composite due to the reduction in the size of the elastomeric phase and as a result, the 

increase in the tensile strength of the composite samples. Also, the proper dispersion of nanoparticles in the polymer 

matrix phase occurred in the sample with 5 wt.% of perlite nanoparticles and 30 wt.% of natural rubber. However, with 

increasing the weight percentages of nanoparticles up to 9 wt.%, some agglomerations of pearlite nanoparticles were 

observed in the thermoplastic phase. 

Key Words Polypropylene, Natural Rubber, Perlite Nanoparticles, Nanocomposite, Microstructure, Response Surface 

Method. 
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 مقدمه
در مصارف صنعتی ( PPنظیر پلی پروپیلن ) پلیمرهاییامروزه از 
از آنجایی که این مواد شود. های گوناگونی میاستفاده ،و مهندسی

گیری آسان، ارزان بودن، قابلیت بازیافت کند هایی مانند قالبمزیت
از خصوصیات مکانیکی و حرارتی خوب را دارا ی مندبهرهباره و 

. برخی از معایب [1,2]اند گرفتهوجه محققان قرار تمورد ند، هست

پلی پروپیلن از قبیل پایین بودن کقرمگی شکست و کاهش 
هشگران با ، سبب شد تا پژوآن ایضربه کششی و استحکام

ت مذکور را بهبود اخصوصی ،به این ماده افزودن نانوذرات مختلف

خورداری از بربه واسطه نانوذرات پرلیت استفاده از  اخیرا . دهند
مورد توجه قرار گرفته خواص مکانیکی و ریزساختاری مناسب، 

 یلیکاتیس هایکنندهیتتقواز  یتنانوذرات پرل. [3,4] است

ها باعث الاستومریکآنها با ترموپلاست یبهستند که ترک
 و شده هافاز یندر ب یمولکول ینمستحکم ب یوندهایپ یریگشکل

 به دنبال دارد. را یتینانوکامپوز یهانمونه یاستحکام کشش افزایش
خواص به بررسی  [5] به همین منظور، صحرائیان و همکارانش

 پلی اتیلن کگالی پایین هاینانوکامپوزیت مکانیکی و ساختاری
 2و  6، 4، 2 با درصدهای وزنیبا نانوذرات پرلیت  تقویت شده

 ،ایج. نتپرداختند ،اندتهیه شده اختلاط مذاب روش ا استفاده ازکه ب
و استحکام خمشی  ،یانگمدول استحکام کششی، افزایش بیانگر 

درصد وزنی  2تهیه شده از ترکیب نانوکامپوزیتی  مدول خمشی

تغییر طول تا شکست و استحکام و کاهش  پرلیت از نانوذرات
 .نددر مقایسه با پلی اتیلن خالص بود ای آنضربه
مندی بهرهدر صنایع و  (NR)گسترده لاستیک طبیعی  کاربرد 

ن این ماده فزودا سبب شد تا ی آناز خاصیت کشسانی بسیار بالا
خاصیت تغییر طول تا منجر به افزایش ، ماتریسهای پلیمری به

 یمقاومت کشسانی در برابر نیرو افزایش وماتریس  شکست

 شود ،تی تولید شدهیهای نانوکامپوزنمونهوارد شده به  کششی
د وزنی مشخصی از مواد لاستیکی به طوری که، افزودن درص ؛[6]

در قیاس با ها پذیری نمونهانعطاف باعث افزایش به پلیمر پایه،

در این کنون از تحقیقاتی که تا .[7] ماده خالص زمینه شده است
کاندران و  پژوهشی ازتوان به زمینه انجام گرفته است می

 رییغت تأثیرتحقیقاتی را بر روی اشاره کرد. آنها ، [8] همکارانش

 اتیو خصوص ی، مورفولوژیاز تحول سطح یناش یشکل آل
ر پلی پروپیلن/ ب یمبتن یهاتینانوکامپوز یکیمکان -یکیزیف

 نانوذره افزودندر اثر  نتایج نشان داد،انجام دادند. لاستیک طبیعی 

، فاز ابتدایی )پلی پروپیلن/ لاستیک طبیعی(رس به ترکیب  خاک
ی نیز کیمکان -یکیزیف تایو خصوصمورفولوژی اصلاح شده 

کاربرد  استفاده در صنعت خودروبهبود پیدا کرده است که برای 

 .دارد

 ها به خصوصبرای ارزیابی رفتار پلیمربسیاری های پژوهش 
که به  استشده کامپوزیتی انجام  در ترکیبات متنوعپلی پروپیلن 

افزودن نانوذرات خاک رس  .شودمیمطالعه برخی از آنها پرداخته 
به طور  (LLDPE) پایین یکگال و پلی اتلین پلی پروپیلنبر پایه 

پلیمرهای  بر روی خواص مکانیکیآن  تأثیرجداگانه بررسی و 

. نتایج ه استشد بررسی [9]فروغ فرد و همکارانش توسط  پایه
 خواص رسخاک  اتبا افزودن نانوذر ،تحقیقات نشان داد

نانوکامپوزیت  و استحکام کششی استحکام تسلیم، مدول کششی

 هاینسبت به پلیمر پایین یکگال بر پایه پلی پروپیلن و پلی اتلین
کاهش کرنش شکست نمونه تهیه  سبب ،اما ؛یافتافزایش  خالص

در قیاس با  ایضربهاستحکام شده و به موجب آن کاهش میزان 
ای از علومی و در مطالعه .گردیده استهای زمینه پلیمر

 هیتصفندازه نانوذرات کلسیم کربنات )، اثر ا[10]همکارانش 
نشده( و نانوذرات کلسیم کربنات اصلاح شده با اسید استئاریک 

شده( بر روی ساختار فاز و خصوصیات مکانیکی ترکیب  هیتصف)
. آنها شدکوپلیمر پلی پروپیلن/ لاستیک اتیلن پروپیلن بررسی 

نشده(  هیتصفدریافتند که در اثر افزودن نانوذرات کلسیم کربنات )

ای نسبت به حالت پلی به ترکیب پایه کوپلیمری، استحکام ضربه
افزودن با بهینه  اتیخصوصپروپیلن خالص کاهش داشته و 

 تیاهمنشان دهنده  که حاصل شده استشده  هیذرات تصفنانو

روش اختلاط با استفاده از ، در پژوهشی دیگر است. مواد هیتصف
مستان صاحب و  و محوره،داخلی د اکسترودرمذاب در دستگاه 

 بر سیتهالو یهانانولوله افزودن تأثیربه بررسی  [11]همکارانش 

پلی پروپیلن/  مخلوط یو حرارت یکی، مکانیمورفولوژ خواص
آن در حضور و  یهایتو کامپوز (ABS) .اس .بی .لاستیک ای

دست آمده ه یی پرداختند. نتایج بسازگار کننده دوتا حضورعدم 

 .اس .بی .ات لاستیک ایقطردر قطر  هیتصفل عم ،بیان کرد
 یقابل توجه شیافزااین قطرات ذرات  نیفاصله ب شده وپراکنده 

ای نانوکامپوزیت نسبت به پلی و ضربه یکشش اتیدر خصوص

در  هیتصف پروپیلن پایه ایجاد کرده است. همچنین عمل
مقادیر تبلور و پایداری  ،.اس .بی .ای فاز جینتا یمورفولوژ

 رتی نمونه تولیدی را افزایش داده است.حرا
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گوناگون های امروزه پژوهشگران با استفاده از روش 
 (Taguchi) تاگوکی روش و نظیر روش سطح پاسخ سازیبهینه

انجام شده بر  مختلف هایپژوهش هایتوانستند وقت و هزینه

طراحی ماتریس های نانوکامپوزیتی را به واسطه نمونه انواع روی
 ،دیزاین اکسپرتمانند های موجود افزارنرمدر پیشنهادی  آزمایش

 به در ادامهاز این رو  .[12]به طور قابل توجهی کاهش دهند 

 مواد سازیبهینه خصوص در گرفته صورتتحقیقات ه مطالع

 در همین راستا، است. شده پرداخته پروپیلن پلی مبتنی بر پلیمری

 برای رویکردی به ،ایمقاله در [13]همکارانش  و بختیاری

لاستیک  /پروپیلن پلی نانوکامپوزیت مکانیکی خواص سازیبهینه
- پروپیلن پلی /(Halloysite) هالوسیت نانولوله /بوتادین نیتریل

 روش از استفاده با( PP/NBR/HNT/PP-g-MA) دریدیآن مالئیک- جی

 متغیرهای بخشی اثر خود تحقیقات در آنهاپرداختند.  پاسخ سطح

 استحکام خواص مکانیکی روی بر را شده ذکر رکیبت ورودی

دست آمده ه نتایج ب .کردند بررسی ایضربه استحکام و کششی
درید یآن مالئیک- جی- پروپیلن پلیسازگار کننده نشان داد 

 باعث همچنین، .است کرده بهتر را هالوسیت نانولوله پراکندگی
 مواد این لاوه،عه بشد.  فاز زمینه پلیمری با آنها بهتر کسبندگی

 پلی و بوتادین لاستیک نیتریل بین سطحی کشش کاهش به منجر

با استفاده  [14] آشنای قاسمی و همکارانش. است شده پروپیلن
 یداکس یدنانوذرات  افزودنمطالعه به  ،سطح پاسخاز روش 

 یپل /یلنپروپ یپل ترموپلاستیک الاستومرفاز زمینه به  یومیتانت
 خواص برآن  تأثیرو  (2PP/LLDPE/TiO)پایین  یکگال یلنات

های پرداختند. بررسی پلیمر پایه یانگو مدول  ایربهضاستحکام 

، مطلوبترین سطح پاسخ سازیمدلانجام شده نشان داد که با 
و  6/2، 60 های وزنیدرصدبرای نمونه ساخته شده با شرایط 

 یداکس ید، پایین یکگالپلی اتلین  موادبه ترتیب برای  3/2

( SEBS) استایرن اتیلن بوتیلن استایرن تانیوم و سازگار کنندهیت
(Styrene Ethylene Butylene Styrene )از طرفی داده است. رخ 

، درصد وزنی 4به  یتانیومت یداکس یدنانوذرات  یمحتوا یشبا افزا

پلی پروپیلن و پلی اتلین  نانوکامپوزیتهای بر پایه ذوب یدما
 یدما و هیافت افزایش درصد 16/0و  43/0تیب به ترپایین  یکگال

 .داشته است درصدی 27/0و  07/1ترتیب افزایش  به آنهاتبلور 

با استفاده از روش سطح پاسخ  ،[15]نوری نیارکی و همکارانش 
 بر روی خواصتحقیقات خود را باکس بنکن سه سطحی  و مدل

هیبریدی  ای و مدول الاستیک ترکیباستحکام ضربه مکانیکی

 Ethylene) مونومردی ان  پروپیلن یلنات /وپیلنپر پلی

propylene diene monomer)/  الیاف نانوگرافن/ نانوصفحات
به  انجام دادند.( PP/EPDM/Graphene/Glass Fiber)شیشه 

 یلنپروپ یلنات ازدرصد وزنی  10و  10، 0طوری که از مقادیر 
و  گرافننانوصفحات  ازدرصد وزنی  2و  1، 0، ان مونومر ید

نتایج  .شدشیشه استفاده الیاف نانو ازدرصد وزنی  30و  20، 10

بود که تحت امر ها بیانگر این همزمان متغیر سازیبهینه
، مونومردی ان  یلن پروپیلناتدرصد وزنی از  10درصدهای وزنی 

 از درصد وزنی 30گرافن و  از نانوصفحات درصد وزنی 82/0

ای و مدول م ضربههر دو خواص استحکاالیاف شیشه، نانو
الاستیک بالاترین مقدار را به صورت همزمان به خود اختصاص 

-های واقعی با دادهمطابقت داده نشان دهندهکه  2Rو مقدار  ددندا

بینی شده توسط روش سطح پاسخ است برای هر دو های پیش
 .شدگزارش  %23ور بالاتر از خواص مذک

ستا   ی بررسی یا بهبود   با توجه به مطالعات مختلفی که در را
ساختار نانوکامپوزی  ،خواص مکانیکی  زمینه یهاتحرارتی و ریز
ست، در این  بر پایه  پلیمری خصوصا    پلی پروپیلن انجام گرفته ا

  خواص کششی و ساختاری به بررسی برای نخستین بار پژوهش

یب  ید    ترک کامپوزیتی    جد یک طبیعی    نانو پلی پروپیلن/ لاسطططت
به روش اختلاط تولید شطططده   رلیت تقویت شطططده با نانوذرات پ

ستگاه مخلوط کن داخلی  شد  دو محوره مذاب در د به  ؛پرداخته 

و  40، 30، 20، 10درصططد وزنی و  2و  7، 0، 3، 1نحوی که از 
یب    00 به ترت یک طبیعی و     درصطططد وزنی  فاز لاسطططت برای دو 

، براسطططاس ماتریس ورودیمتغیرهای نانوذرات پرلیت به عنوان  

سپرت  افزارنرمطراحی  تحت روش  (Design expert) دیزاین اک
اسططتفاده   (Central composite design) (CCD) مرکزی مرکب

سی دقت و  سنجش  به منظورهمچنین،  شد.   هایداده تطابق برر

شده  پیشبا نتایج تجربی  هایآزمون ضی از بینی   ، ازمدلهای ریا
 کمک گرفته شد. سطح پاسخروش 

 هانمونهساخت  مواد و روش

ید بر نه  ای تول کامپوز   یها نمو با  ( PP) لنیپروپ یپل از ،یتینانو
 ای کائوکو پتروشططیمی جم، شططرکت محصططول RP340Nگرید 
با گرید  کشططور مالزیشططده در  سططاخته( NR) یعیطب کیلاسططت

SMR20 ی  نانوذرات  و فاده شطططد   تپرل  (1)جدول  در . اسطططت
ص    صو ست.  شده  گزارش مواد این از  کیهر  اتیخ شر ا وع  در 

ند فرا تدا پل    ی نانوذرات پرل  یلنپروپ یسطططاخت، اب آون  در یت و 
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سططاعت،   24مدت زمان  یبرا گرادیدرجه سططانت 80 یتحت دما
پس از آن، طبق  قرار داده شططدند. یجهت حذف رطوبت احتمال

  یالاستومر  ،یمریهر سه ماده پل  برای معین کهی وزن هایدرصد 

شخص   تیو نانوذرات پرل ستگاه    شده  م ست، از د کن  مخلوطا
شرکت برابندر    یداخل صول  با دو  (Brabender Company) مح

نده محوره  یب  ،گرد ما    برای ترک حت د جه   180 یمواد ت در

 12به مدت زمان  قهیدور در دق 60 چیگراد و سططرعت پ یسططانت 
 ی،کیدرولیه داغ از دسطتگاه پرس  تی. در نهااسطتفاده شطد   قهیدق
متر  لیمی 100×100×2/3ابعاد   اب ی صطططفحات  و تهیه  دی تول یبرا

 تحتدست آمده در مرحله قبل  ه استفاده شد تا مخلوط مذاب ب  
شار  سانت  180 یو دما بار 100 ف  10زمان  مدت گراد دریدرجه 

 .[18-16] شودپرس  قهیدق

 
 یهمواد اول یاتخصوص  1جدول 

 

 مواد خصوصیات

0/21 g/cm3 

11 g/10 min 

24 R Scale 

 کگالی

 شاخص جریان مذاب

 سختی

 (PPپلی پروپیلن )

0/28 g/cm3 

16/0  wt.% 

30 wt.% 

 کگالی

 ناخالصی

 پذیریانعطاف

لاستیک طبیعی 

(NR) 

2/2 g/cm3 

0/0  Mohs 

 کگالی

 سختی شاخص

نانوذره پرلیت 

(Perlite) 

 
 کششآزمون  هایتهیه نمونه

های نمونه ASTM D638 استاندارد از گیریبهرهدر این مطالعه، با 

( CNCوسط دستگاه لیزر )شکل تدمبلیآزمون کشش به صورت 
گیری شده تحت دستگاه پرس، بریده قالباز صفحات مربعی 

 20ها در دمای کمک دستگاه کشش سنتام، نمونهشدند. سپس، با 
متر در دقیقه به طور مستقل میلی 0گراد با سرعت درجه سانتی

 کاهشبه سبب  ،از طرفی(. 1)شکل  تحت کشش قرار گرفتند
 بخشی و اعتبار حاصل شده دقت نتایج شافزای ،اشتباهاتدرصد 
دمبلی شکل نمونه  3ترکیب  به ازای هر، آزمایشگاهیهای به داده

ترکیبات نانوکامپوزیتی هر یک از ایجاد شد تا آزمون کشش برای 
های برای داده شده حاصلنتایج  از این رو، .تکرار شودمرتبه  3

ترکیب هر  برای آزمایشمرتبه تکرار  3از  معدلی، نهایی کشش
 .بودساخته شده 

 

          
 

 های دمبلی ب( نمونه)الف( دستگاه کشش سنتام و )تصاویر   1شکل 

 

 یساختار آزمون جهتها سازی نمونهآماده

برداری عکسآزمون  برای هانمونهسازی آمادهدر فرایند 

ساختار  ، ابتدا برای گسستنمیکروسکوپ الکترونی روبشی
در مخزنی  هانمونهی نانوکامپوزیتی تهیه شده، هاای نمونهشبکه

-درجه سانتی 100منفی بسیار پایین ) یتحت دما از نیتروژن مایع

، NRفاز لاستیکی  انحلالجهت  ،. پس از آنشدند شکسته (گراد
ساعت  24به مدت  هانمونه شد و تهیه محلولی از تولوئن مایع

اندازه فاز لاستیکی  این کار به دلیل بررسی .ندقرار گرفتمحلول در 
 تأثیر وسکوپ الکترونی روبشی برای سنجشدر تصاویر میکر

به همین  افزودن نانوذرات بر اندازه فاز لاستیکی صورت پذیرفت.
میکروسکوپ الکترونی روبشی  دستگاه تصویربرداری جهت از

جمهوری کشور محصول  (Tescan- Vage) ویج -تسکن مدل
ی لاستیکی و مطالعه سطوح هاتشخیص اندازه فاز برای کک،

. در این بهره گرفته شد مخلوط پلیمریشکست ریزساختار 
از طلا که  ،برای بیشتر شدن وضوح تصاویر ثبت شده ،مرحله

های آزاد زی با رسانایی الکتریکی بالا است برای جذب الکترونفل
 به طوری که ؛ها استفاده شدشکست نمونه بستر روی سطحبر 

های طلا روی لایه بسیار نازکی از ورقه ،یبردارعکسپیش از 
 .داده شدها قرار نواحی شکست نمونه

 

 طراحی آزمایش

دسططت  ه برای بسطططح پاسططخ  سططازیبهینهاز روش در این مقاله، 

ستحکام کششی و تغییر       شینه خواص مکانیکی )ا آوردن مقدار بی
ستفاده       ست( ا شک ساس کار این روش  . شد طول تا  مبتنی بر ا

 های دو بعدی و سه بعدی و تشکیل نمودار  ریاضی طراحی مدل 

باشد. از خصوصیات مکانیکی مد نظر می کدامبینی هر پیشبرای 
گذار بر روی نتایج تأثیرمتغیرهای ای که با در نظر گرفتن به گونه
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هایی یعنی   عات  دهنده تشطططکیل مواد  وزنی درصطططدن و ، اثر مرب
بینی پیشکور را توان خواص مکانیکی مذمی، آنها بین برهمکنش

های ریاضطططی   ( و مدل 1)گیری از معادله   بهرهبا   از این رو، کرد.

یه شطططده می   هت  ته گام   پیشتوان در ج کانیکی  بینی خواص م
 برداشت.

 

y = β0 + ∑ βixi

k

i=1

+ ∑ βii

k

i=1

xi
2 + ∑ βijxi

k

i=1≤i≤j

xj + ε  

(1) 
ضرایب    ضرایب   بیانگر  βij و βi، βiiبا توجه به معادله بالا، 

ضریب ثابت و ماتریس  به ترتیب نشان دهنده εو  β0، رگرسیون
ستند. همچنین،   خطا  ،های ورودیمتغیر jXو  iX معادلهدر این ه

K  و  آنهاتعدادy دهد.ها را نشان میپاسخ 

موادی طراحی  متغیربراساس دو کار روش  در این آزمایش 
و درصد  (N)صد وزنی لاستیک طبیعی است که شامل درشده 

که حدود  ییباشد. از آنجا( میPوزنی نانوذرات پرلیت )
در ترکیب نانوکامپوزیتی پیش از شروع هر ثر ؤمهای متغیر

ها نیز بر شود، محدود عملکرد این متغیرپژوهش مشخص می
در  هاارائه شد و آزمایش (2)اساس مدل پنج سطحی در جدول 

. ماتریس طراحی آزمایش با شودمیجام محدوده مشخصی ان
بر پایه  سطح پاسخافزار دیزاین اکسپرت به روش نرماستفاده از 

ماتریس طراحی  (3)مدل مرکب مرکزی تهیه شد. در جدول 
متفاوت گزارش شده  وزنی هاینمونه با درصد 12آزمایش برای 

مرتبه تکرار شد تا با  3است. علاوه بر این، هر آزمایش 
دست آمده، نتایج از تلرانس مشخص و ه گیری از اعداد بنمیانگی

در این  P30/N60PP/0از طرفی، نمونه  قابل اتکایی برخوردار باشند.
شکل دمبلیهای با بررسی نمونه جدول سه بار تکرار شده است.
ها نقص و ایرادی نظیر ترک یا تولید شده، مشاهده شد نمونه

د که سبب تغییر در نتیجه ناپیوستگی بر روی سطح خود نداشتن
قرار دهند. در نهایت،  تأثیرآزمایش شوند و صحت نتایج را تحت 

های پس از اتمام آزمایش کشش، به بررسی آنالیز واریانس داده

افزار پرداخته شد. از نتایج آنالیز واریانس و نرمحاصل شده از 
حل معادله رگرسیون که برای تخمین میزان استحکام کششی و 

توان درستی نتایج آزمایش ر طول تا شکست کاربرد دارد، میتغیی

افزار را به کمک نمودار مقادیر نرمسازی صورت گرفته در مدلو 
 40 یشده نسبت به خط مبناانجام بینی پیشتجربی بر حسب 
  درجه بررسی کرد.

مدل پنج  طبق آنهامحدوده عملکرد  موادی به همراه متغیرهای  2 جدول

 رکزیسطحی مرکب م
 

 واحد هامتغیر
علائم 

 اختصاری

 حدود تغییرات

2 1 0 1- 2- 

لاستیک 

طبیعی 

(NR) 

درصد 

وزنی 

(wt. %) 
N 00 40 30 20 10 

نانوذره 

پرلیت 

(Perlite) 

درصد 

وزنی 

(wt. %) 
P 2 7 0 3 1 

 

 مواد بر اساس درصد وزنی هانمونه نام گذاری  3جدول 
 

هاکد نمونه ردیف  
 لاستیک طبیعی

(رصد وزنید)  

 نانوذرات پرلیت

(درصد وزنی)  

1 0/P30/N70PP 30 0 

2 0/P30/N60PP 30 0 

3 0/P30/N60PP 30 0 

4 0/P30/N60PP 30 0 

0 2/P30/N61PP 30 2 

6 1/P30/N62PP 30 1 

7 0/P00/N40PP 00 0 

8 0/P10/N80PP 10 0 

2 7/P40/N03PP 40 7 

10 3/P40/N07PP 40 3 

11 7/P20/N73PP 20 7 

12 3/P20/N77PP 20 3 

 

 حثنتایج و ب
 استحکام کششی

دست ه کرنش ب -نمودار تنش ،شودطور که ملاحظه می همان
نمونه نانوکامپوزیتی  12برای  (2)آمده از آزمون کشش در شکل 

)پلی پروپیلن/ لاستیک طبیعی تقویت شده با نانوذرات پرلیت( با 

نتایج  (3)شکل . استگردیده مختلف ارائه  وزنی هایدرصد
های درصد خطا ها به همراهنمونه های استحکام کششیداده

جدول  .استکرده گزارش  را آنهاهر یک از  برای حاصل شده

در  سطح پاسخدست آمده به روش ه ب یانسوار یزآنال یرمقاد (4)
 یاستحکام کشش یهاداده یبرارا  یقالب طرح مرکب مرکز

 یبرا در این جدول کر شدهذ P یب. ضرادهدمینشان  (3)شکل 
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و اثر ( N×P) شانبینبرهمنکش  ،(N ،P)مستقل  یهالفهؤم
 مدلدر  ،باشند 00/0که کمتر از  یصورت در (2N ،2P)مربعات 

شده به روش  ینیبیشپو  ربیتج یرمحاسبه مقاد یبرا یاضیر

 20 یناناطم یبو از ضر شدندشرکت داده  یانسوار یزآنال
ارائه  P یبضرا یسهبا مقااز این رو، وردار هستند. برخ یدرصد

 لفهؤم این ضریب برایمقدار  ،مشاهده شد (4) لجدو شده در
2N  داده یشده برا یینتع یاضیر مدلبزرگتر است و در  00/0از-

شود. ینم قرار داده یزناک تأثیر یلشده به دل ینیبیشپو  یتجرب یها
استحکام  یرمقاد یاضیمدل ر یبرا (3)و  (2) وابطر ،در نتیجه

بیان  یرشده به صورت ز ینیبیشپو  یتجربدر دو حالت  یکشش
 است:شده 

 مدل تجربی:

Tensile Strength (MPa) = (4.275+0.088×N) + (1.966×P) 

– (0.025×N×P) – (0.108×P2) 
(2)                                                                         

 بینی شده:پیشمدل 
Tensile Strength (MPa) = (9.06-1.17×N) + (0.227×P) – 

(0.512×N×P) – (0.433×P2)  

(3                                    ) 

شود که اثر انجام شده، مشاهده می هایآزمایشطبق  
متغیرهای ورودی بر خواص مکانیکی در حین ساخت مواد و 

دوام نانوکامپوزیتی امری های با، در راستای تولید نمونهآنهاادغام 
های متغیر تأثیرشد تا مطالعه  عاملیناپذیر است. این امر اجتناب

 سطح پاسخهای ورودی بر خواص مکانیکی به کمک نمودار

افزار دیزاین اکسپرت به دو شکل نرمهای از داده حاصل شده
های دو بعدی و سه بعدی مورد بحث قرار گیرد. به طوری نمودار

تفاده از نتایج مشخص شده در جداول آنالیز واریانس به که، با اس

های درصد وزنی لاستیک طبیعی و درصد متغیر تأثیربررسی نحوه 
های ریاضی های مکانیکی و مدلوزنی نانوذرات پرلیت بر پاسخ

الف(  سطح پاسخهای افزار پرداخته شد. نمودارنرممنتج شده از 

استحکام  مقادیر برای بینی شدهپیشدو بعدی و ب( سه بعدی 
 هابا توجه به این نمودار است. شده ارائه (4)شکل  در کششی

موادی بر مقدار استحکام  توان نتیجه گرفت که هر دو متغیرمی

گذار هستند. تأثیر PP/NR/Perliteکششی ترکیب نانوکامپوزیتی 
، با ثابت نگه داشتن مقدار درصد وزنی نانوذرات که گونهبدین 

حین فرایند اختلاط و افزایش درصد وزنی لاستیک  پرلیت در

به عنوان . یافتکاهش ترکیب طبیعی، مقدار استحکام کششی 
درصد وزنی و افزایش  3، در هنگام استفاده از پرلیت با نمونه

درصد وزنی، مقدار استحکام  40به  20مقدار لاستیک طبیعی از 

روند  اما، ؛مگاپاسکال کاهش یافت 61/7تا  22/8کششی از 
صعودی استحکام کششی در شرایطی ایجاد شد که درصد وزنی 

ثابت بوده و مقدار نانوذرات پرلیت  20لاستیک طبیعی در مقدار 

 41/10 آنمقدار و  درصد وزنی افزایش یافت 72/6تا  3از 
توان به اهمیت مقادیر مگاپاسکال تعیین شد. طبق این نتایج، می

ی در جهت بیشینه و کمینه های موادانتخاب شده برای متغیر

 آنهاها و فصل مشترک بین کردن خصوصیات مکانیکی، رفتار فاز
در نانوکامپوزیت تهیه شده پی برد. با توجه به اهمیت ویژه اندازه 

سکوپ ها در ریزساختار ترکیب، به کمک تصاویر میکروفاز

 (Scanning electron microscopy) (SEMالکترونی روبشی )
های موادی بر روی این مختلف متغیر هایدرصد تأثیرنحوه 

خواص مورد بحث و بررسی قرار گرفت. با استناد به تحقیقات 
توان نشان داد که ، می[19,20]ن امحققصورت گرفته توسط 

کاهش اندازه فاز لاستیکی به واسطه نفوذ ذرات پلیمر در بین 
های ندافتد. این موضوع دلیلی بر تشکیل پیونانوذارت اتفاق می

مستحکم مولکولی بین ذرات لاستیک و نانوذرات با فاز زمینه 
نتایج تجربی حاصل  با توجه بهاز سویی دیگر  .[21]پلیمری است 

-می های مختلف نانوکامپوزیتیبرای نمونه شده از آزمون کشش

و  1P/30N/62PP ،0P/30N/60PPنمونه  سهبرای  توان بیان کرد که

2P/30N/61PP، درصد  0 به 1 از پرلیت نانوذرات یشافزای روند
یابد.  افزایش درصد 23/23م کششی استحکا تا شد موجب وزنی

 درصد 2 به 0 از پرلیت نانوذرات بیشتر که، افزایش صورتی در

 به کششی استحکام کاهش به منجر پلیمری پایه ترکیب در وزنی

رفتار ناشی از  تغییر اینبه طوری که شد.  درصد 74/20 مقدار

 ونهنم در نانوذرات بهتر بازشدگی هم از و مناسب پخش

0P/30N/60PP نانوذرات  وزنی درصد مقدار اما، افزایش؛ است
 و تراکممنجر به  2P/30N/61PPنمونه  در وزنی درصد 2 به پرلیت

پلی پروپیلن/ لاستیک  پلیمری پایه فاز در نانوذرات کلوخگی
  .[24-22]شده است طبیعی 
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 کرنش استخراج شده از آزمون کشش -نشتنمودار   2شکل 

 
 

 

 استحکام کششیهای نمودار نتایج داده  3شکل 
 

 استحکام کششیآنالیز واریانس مقادیر   4جدول 

 ضریب پی آزمون فیشر مربعات اصلی درجه آزادی مجموع مربعات متغیرها

 0002/0 20/04 33/4 0 66/21 رابطه

N: NR 31/16 1 31/16 73/206 0001/0< 

P: Perlite 6211/0 1 6211/0 87/7 0377/0 

N×P 00/1 1 00/1 32/13 0148/0 
2N 3200/0 1 3200/0 06/4 1002/0 
2P 63/3 1 63/3 03/46 0011/0 

 ----- ----- 3240/0 0 0782/0 (Residual) باقیمانده

 3626/01 3 1232/0 21/2 0231/0 (Lack of Fit) عدم تناسب

 2642/0 =ضریب همبستگی واقعی  2821/0 =فته ضریب همبستگی تعدیل یا

 4800/22 = (Adeq precision) نسبت سیگنال به نویز 8487/0 =ضریب همبستگی برآورد شده 
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 استحکام کششی خاصیت بر موادیهای یرمتغهای برهمکنشسه بعدی اثر  ب()الف( دو بعدی و ) نمودارهای  4شکل 

 
 تغییر طول تا شکست

های تغییر طول تا شکست دادهمقادیر و درصد خطای  (0)شکل 
 های متفاوت وزنیهای مختلف نانوکامپوزیتی با درصدنمونه

 یینتع یانسوار یزآنال یرمقاد یبا بررس دهد.تولید شده را نشان می
ذکر  (0)طول تا شکست که در جدول  ییرتغ یتخاص یشده برا

مدل( نگارش روابط ) در 2Pشد که مؤلفه  یافتدر ،است شده
 یاندک بر رو تأثیرو  00/0بالاتر از  P یببه واسطه ضر یاضیر

 یهامؤلفه ،یگرحذف شده است. به عبارت د ییمقدار پاسخ نها
از ( 2N ،2P( و مربعات )P×Nبرهمنکش ) ،(N ،Pمستقل )

 ییندر تع 00/0تر از یینپا P بیبه جهت ضر یدرصد 20 یناناطم
طول تا شکست با استفاده  ییرشده تغ ینیبیشپو  یتجرب یرمقاد
 یاضیمدل ر یلهستند و در تشکثر ؤماکسپرت  یزاینافزار دنرماز 
 رایحاصل شده ب ییمدل نهابنابراین، دارند.  ینقش اساس یینها

 یبطول تا شکست به ترت ییرشده تغ ینیبیشپو  یتجرب یرمقاد
 .شده است ارائه (0)و  (4)در روابط 

 مدل تجربی:
Elongation at break (%) = (19.109+1.444×N) + (2.333×P) 

– (0.171×N×P) + (0.015×N2) 

(4                                                                          )  

 بینی شده:پیشمدل 
Elongation at break (%) = (62.82+14.96×N) - (4.99×P) – 

(3.42×N×P) + (1.51×N2)                                      )0(  

الف( دو بعدی و ) سطح پاسخهای نموداربیانگر  (6)شکل  
. طبق برای خاصیت تغییر طول تا شکست است ب( سه بعدی)

حاصل شده برای شود که مقدار بیشینه ملاحظه می این نمودارها

درصد  3ساخته شده از  خاصیت تغییر طول تا شکست در نمونه
برابر  درصد وزنی لاستیک طبیعی 40پرلیت و نانوذره  وزنی

. همچنین، در صورتی که هر دو متغیر لاستیک استدرصد  81/87
افزایش کار رفته در ترکیب به طور همزمان ه طبیعی و پرلیت ب

 به مرور ، از مقدار بیشینه خاصیت تغییر طول تا شکستیابند
به نحوی که  گیرد.شود و روند کاهشی در پیش میکاسته می

 ،P10/N80PP/0های نمونه برای ترین تغییر طول تا شکستپایین

7/P20/N73PP ،3/P20/N77PP  2و/P30/N61PP  47/38به ترتیب ،
علت این موضوع را  .ثبت شددرصد  86/03و  10/02، 88/47
 سهبرای کار رفته در ترکیب پایه ه کاهش مقدار لاستیک بتوان می

ها و دیگر نمونه P30/N61PP/2ونه نمونه نخست نسبت به نم
و در نتیجه کاهش که موجب کاهش خاصیت ارتجاعی  دانست

به علاوه، کاهش  شده است. آنها مقدار تغییر طول تا شکست
 P20/N73PP/7درصدی مقدار تغییر طول تا شکست نمونه  21/8

طریق قانون وو اثبات  زتوان امیرا  P20/N77PP/3 نسبت به نمونه
بر  در فاز پایه ناحیه الاستومریاندازه کاهش  وری که،به ط کرد.

مستقیم  تأثیرپایه و  به ماتریساثر افزایش درصد وزنی نانوذرات 
و  آن بر روی ویسکوزیته نسبت فاز پایه پلیمری )پلی پروپیلن(

 ،همچنین است.نشئت گرفته  فاز الاستومری )لاستیک طبیعی(

رای نمونه ب کاهش مقدار تغییر طول تا شکست ماده
2/P30/N61PP  تجمع و کلوخگی نانوذرات در فاز زمینه به دلیل

که سبب تشکیل نقاط تمرکز تنش در  است رخ داده پلیمری

ریزساختار نمونه و کاهش مقاومت آن در لحظه تغییر طول تا 
 .[22,25,26]شود شکست می
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 تغییر طول تا شکستهای نمودار نتایج داده  0شکل 

 

 نالیز واریانس مقادیر تغییر طول تا شکستآ  0جدول 
 

 ضریب پی آزمون فیشر مربعات اصلی درجه آزادی مجموع مربعات متغیرها

 >0001/0 28/622 84/610 0 12/3072 رابطه

N: NR 72/2684 1 72/2684 32/2746 0001/0< 

P: Perlite 30/228 1 30/228 10/300 0001/0< 

N×P 80/46 1 80/46 23/47 0010/0 
2N 10/44 1 10/44 11/40 0011/0 
2P 2210/0 1 2210/0 2277/0 6088/0 

 ----- ----- 2770/0 0 82/4 باقیمانده

 4888/0 18/1 04/1 3 12/3 عدم تناسب

 2268/0 =ضریب همبستگی واقعی  2284/0 =ضریب همبستگی تعدیل یافته 

 2303/81 =نسبت سیگنال به نویز  2883/0 =ضریب همبستگی برآورد شده 

 

            
 

 

 تغییر طول تا شکست خاصیت ی موادی بریرهامتغهای ب( سه بعدی اثر برهمکنش)الف( دو بعدی و )نمودارهای   6شکل 
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 های ریاضیمدل بررسی صحت
شده  ینیب یشپ یجبرحسب نتا یتجرب یهاداده ینمودار اعتبارسنج

 ییرتغ (و ب یاستحکام کشش (دو خواص الف یبرا (7)در شکل 
دست ه ب یجنتا صحت یزانم یطول تا شکست به جهت بررس

 یجنتا یکیبا توجه به نزد ،نمودار ینشده است. در ا ئهاار ،آمده
حاصل شده از آزمون کشش  تجربی یهاو داده یاضیر یهامدل
طول تا شکست نسبت  ییرو تغ یاستحکام کشش یتدو خاص یبرا

و  یتجرب یجد که نتاشویممشاهده  ،درجه 40 یاربه خط مع
برخوردار  یکدیگرنسبت به  بالاییشده از مطابقت  ینیبیشپ

که در  یمربعات اصل یخطا یهاداده یبررس ،یهستند. از طرف
 یانگرب ،است گزارش شده یانسوار یزآنال (0)و  (4)جدول 

 یاضیر سازیمدلو  یتجرب یهاحاصل شده از داده یجصحت نتا
 بزرگتر یزبه نو یگنالمقدار نسبت س به واسطه ،ینهستند. همچن

 ینیبیشپ یهمبستگ یبو کمتر بودن اختلاف دو مقدار ضر 4از 
 یتاز قابل یاضیر یهااثبات شد که مدل ،2/0 از یافته یلشده و تعد

طول  ییرو تغ یاستحکام کششخواص  ینیبیشپدر  ییبالا یناناطم
قابل درست و  یتجرب یهاداده یجبرخوردارند و نتا تا شکست
 .[27] اتکا هستند

 

           
 

 
 

 اصیتخدو  برای شده بینیپیشبه مقادیر  تجربینمودار مقادیر   7شکل 

 طول تا شکست تغییرب( )و  کششیالف( استحکام )

 ی ورودیهایرمتغهمزمان  سازیبهینه
های دو بعدی و سه بعدی ارائه شده در بخش هدف از نمودار

خصوصیات یشینه مقدار هر یک از نتایج و بحث، پیدا کردن ب
استحکام کششی و تغییر طول تا شکست به صورت مکانیکی 

دست آوردن مقادیر ه بخش، مقصود باین منفرد بوده است. اما، در 
بیشینه استحکام کششی و تغییر طول تا شکست به صورت 

کند متغیره  سازیبهینههمزمان در سیستم با استفاده از 
(Perturbation)  همین در  .باشدمیافزار دیزاین اکسپرت رمندر

استحکام  بررا  موادییرهای متغاثر  نمودار (8ل )شکراستا، 
نشان  ساخته شده یتهاینانوکامپوزتا شکست طول  تغییرو  یکشش

های ورودی لاستیک یرمتغیک از هر  تأثیرها یمنحن ین. اددهیم
ها در نقطه ریمتغ یرسا به نحوی کهرا  طبیعی و نانوذرات پرلیت

 ست. واضح اکنندبررسی می، شوندیمثابت نگه داشته  یمرکز
بر  درصد وزنی( 00تا  10)از  لاستیک طبیعی یرمتغافزایش که 

 این رفتار ناشی از افزایش .استحکام کششی اثر منفی دارد

 فاز قطرات اطراف در شده تشکیل هایحفره مساحت

-ها مینمونه تسلیم مقطع سطح آن کاهش دنبال به و الاستومری

در  و شده نمونه به تنش وارده افزایش به شود که در نهایت منجر
 یرمتغافزایش اما  .را به دنبال دارد کششی نتیجه کاهش استحکام

به دلیل  تا شکست مادهطول  مقدار تغییر بر رویلاستیک طبیعی 
 است. داشته اثر مثبت افزایش خاصیت ارتجاعی و کششی ماده

با  کششی استحکامخاصیت توان مشاهده کرد که یم ،ینهمچن
و سپس با  یابدیم یشافزا ینیتا حد مع نانوذرات پرلیت یشافزا
کاهش  مکانیکی خصوصیتاین  نانوذرات پرلیت بیشتر یشافزا

 باز هم از و یکنواخت توزیع از حاکی روند تغییر این. یابدیم

 و کمو ترا P30/N60PP/0 نمونه در نانوذرات بهتر شدگی
به سبب افزایش مقدار  پایه فاز درپرلیت  نانوذرات کلوخگی

 در امر است )این P30/N61PP/2 در نمونه 2آن به درصد وزنی 

استفاده از های میکروسکوپ الکترونی روبشی با بررسی در ادامه
 که طور همان اما، ؛(تصاویر مپینگ مورد مطالعه قرار گرفته است

 تغییر باعث کاهش ذرات پرلیتنانو یشافزا ،شودمی ملاحظه
 ناحیه کاهش به دلیل رفتاراین  .ماده شده است تا شکستطول 

پرلیت و  نانوذرات وزنی درصدافزایش  واسطه به پلاستیکی
طور  همان است.اتفاق افتاده  الاستومری فاز اطراف در آنها تجمع

درصد  مقدار تغییرمشخص است،  (10)و  (2)های شکلدر که 
بر روی خواص  دتوانهای موادی )ورودی( مییرمتغ وزنی

مکانیکی استحکام کششی و تغییر طول تا شکست نانوکامپوزیت 
از این رو، طبق  تولید شده اثر مثبت یا منفی داشته باشد.
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های صورت گرفته دریافت شد که برای بیشینه کردن بررسی
یک تابع هدف را به بایست ، میهمزمان این دو خواص مکانیکی

 (4)ریاضی ایجاد شده و جداول آنالیز واریانس  هایمدلک کم
های یرمتغتعیین کرد تا مقدار درصد وزنی بهینه هر کدام از  (0)و 

سازی استحکام کششی و تغییر طول تا بیشینهدر جهت  موادی

وزنی  هایدرصد بهینه بنابراین، مقادیر .شکست مشخص شود
به  (10)و  (2)های در شکللاستیک طبیعی و نانوذرات پرلیت 

ستحکام کششی و تغییر طول تا شکست برای خواص اترتیب 
 .شده است گزارش (6)و در جدول مشخص 

 

         
 

 طول تا شکست تغییرب( ) و کششی استحکامالف( ) خواصبر  موادیهای یرمتغنمودار اثر   8شکل 

 

        
 

 استحکام کششی بیشینه مقدار تعیین جهت ستیک طبیعی و ب( نانوذرات پرلیتهای موادی الف( لایرمتغمقادیر بهینه   2شکل 
 

           
 

 تغییر طول تا شکستمقدار بیشینه  جهت تعیین های موادی الف( لاستیک طبیعی و ب( نانوذرات پرلیتیرمتغمقادیر بهینه   10شکل 
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 همزمان خواص مکانیکی کردنبیشینه  برایهای موادی یرمتغبهینه  درصد وزنی مقادیر  6جدول 
 

 (%) تغییر طول تا شکست (MPa) استحکام کششی درصد وزنی بهینه هایرمتغ

 268/30 (NRلاستیک طبیعی )
332/8 38/74 

 046/4 (Perliteنانوذره پرلیت )

 

 (SEM)نتایج میکروسکوپ الکترونی روبشی 
 ج() و P30/N60PP/0 ب() ،P30/N70PP/0 الف() سه نمونه

2P/30N/16PP  میکروسکوپ الکترونی  برداریعکسبرای

این انتخاب به جهت مقایسه بهتر اثر  .انتخاب شدند روبشی

افزایش  تأثیرافزودن نانوذرات به ترموپلاستیک الاستومر پایه و 

بررسی  صورت گرفته است. وزنی درصد 2به  0آن از  مقدار

گنمایی با بزرشده  گرفته میکروسکوپ الکترونی روبشی تصاویر

، P30/N70PP/0الف( )های نمونهاز سطح شکست میکرو متر  10

نشان  (11)شکل در  P30/N61PP/2ج( )و  P30/N60PP/0ب( )

ی بر مستقیم تأثیربه ماتریس پایه پرلیت افزودن نانوذرات  ،داد

. خواص مکانیکی و ریز ساختار نانوکامپوزیت ساخته شده، دارد

های تیره رنگ حفره ت،طور که در تصاویر مشخص اس همان

 که توسط محلولباشد می NR فاز الاستومری ایجاد شده بیانگر

 دریافت شد که این تصاویربا توجه به  است.خارج شده تولؤن 

های دن نانوذرات به فاز ترموپلاستیکی، اندازه حفرهز افزوپس ا

 نانوذرات در اطراف این فازقرار گرفتن به جهت  الاستومری

در نمونه اندازه فاز الاستومری  به طوری که .تشده اس کوکک

2/P30/N61PP 0ر از نمونه کوککت/P30/N60PP و نمونه 
0/P30/N60PP  0کوککتر از نمونه/P30/N70PP [20,24] است. 

ب( )دو نمونه  (Mapping)مشاهده تصاویر مپینگ 

0/P30/N60PP  2ج( )و/P30/N61PP  پخش ، دادنشان ( 11)شکل

نمونه  در پلیمری در فاز پایهپرلیت مناسب نانوذرات 

0/P30/N60PP  است، درصد وزنی از نانوذرات پرلیت 0که حاوی 

استحکام  درصدی 83/38 افزایشاز این رو،  است. رخ داده

 P30/N70PP/0در قیاس با نمونه  P30/N60PP/0نمونه  کششی

و کاهش کگالی آن  نانوذرات پرلیت به فاز پایهافزودن  ناشی از

 به سطح به حجم )نسبت 

کاهش اندازه به سبب  (الاستومریو  پلیمری دو فازترتیب برای 
فاز الاستومری و در نتیجه افزایش میزان استحکام در برابر کشش 

 0از نانوذرات پرلیت  مقدار بیشتراز طرفی، افزایش  .[28] است
نانوذرات در فاز پلیمری کلوخه شد تا باعث درصد وزنی  2به 

به . باشندبرخوردار  هانسبت به سایر نمونه کم بالاییشده و از ترا
اثر مخربی بر روی مقدار خواص استحکام کششی همین علت، 

نسبت به نمونه  P30/N61PP/2و تغییر طول تا شکست نمونه 

0/P30/N60PP این رفتار به دلیل ایجاد نقاط تمرکز  .است گذاشته
 (ج -11 مشخص شده در شکل)ناحیه  تنش در نواحی کلوخگی

-می P30/N61PP/2نمونه کاهش خواص مکانیکی  که منجر به

 .[31-29] اتفاق افتاده استشود، 
 

            
 

 
 

 )الف(
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 )ب(

 

            
 

 
 )ج(

 

های نمونهگرفته شده از سطح شکست  Mapping و SEM تصاویر  11شکل 

ج( )و  P30/N60PP/0ب( )، P30/N70PP/0الف( )نانوکامپوزیتی 

2/P30/N61PP 

 گیرینتیجه
 یکلاست /یلنپروپ یپلیتی نانوکامپوزترکیب  به مطالعه مقاله ینا

 یدو فاز یرمتغ بر اساس، یتنانوذرات پرلتقویت شده با  یعیطب

روش اختلاط  تهیه شده به( یتو نانوذرات پرل یعیطب یک)لاست
است.  پرداختهه محور دو یمذاب تحت دستگاه مخلوط کن داخل

در  ،یاکسپرت و روش مرکب مرکز یزاینافزار دنرمبا استفاده از 

 یعیطب یکلاست یدرصد وزن 00و  40 ،30 ،20 ،10که از  یطیشرا
 مخلوط یهدر ته یتنانوذرات پرل یدرصد وزن 2 و 7 ،0 ،3 ،1و 

PP/NR/Perlite یها برانمونه یطراح یسماتر ،کمک گرفته شد 

شد.  یینتا شکست ماده تب طول رییو تغ یخواص استحکام کشش
 یتجرب یجصحت نتا یبررس یبرا یانسوار یزآنال یرمقاد ،ینهمچن
 یدهافزار سنجنرمصورت گرفته در  یاضیر سازیمدل یابیو ارز

سطح حاصل شده از آزمون کشش و روش  یجشد. با توجه به نتا
 ه:ک نتیجه گرفتتوان یم پاسخ

 هایپاسخنتایج تجربی با با توجه به نزدیکی بسیار مناسب . 1
مدل ریاضی برای دو خواص استحکام کششی  حاصل شده از

نتایج از صحت  بیان داشت کهتوان می و تغییر طول تا شکست
دو برای این  2Rو دقت بالایی برخوردار بوده و مقادیر 

 گزارش شد. 2284/0 و 2821/0 خاصیت به ترتیب
برای دو  سطح پاسخ و سه بعدیهای دو بعدی مشاهده نمودار. 2

تا  22/8از ) درصدی 68/14خاصیت کششی بیانگر کاهش 

)از  درصدی 72و افزایش استحکام کششی  (مگاپاسکال 61/7
تغییر طول تا شکست در اثر افزیش  (درصد 81/87تا  00/01

و ثابت بودن  درصد وزنی 40 به 20از  مقدار لاستیک طبیعی

 است. درصد وزنی 3در  مقدار نانوذرات پرلیت
در شرایطی یره اثبات کرد کند متغ سازیبهینهتایج حاصل از ن. 3

که مقادیر لاستیک طبیعی و نانوذرات پرلیت به ترتیب 

خواص مکانیکی هر دو ، درصد وزنی باشند 046/4و  268/30
به نحوی  .گیرندبه طور همزمان در مقدار بیشنه خود قرار می

تغییر مقدار و ال مگاپاسک 332/8 استحکام کششی مقدار که

 .تعیین شد درصد 38/74 طول تا شکست
صاویر   . 4 سه ت شی    مقای سکوپ الکترونی روب های نمونه میکرو

0/P30/N70PP  0و/P30/N60PP 0افزودن که   ،نشططططان داد 

صد وزنی از   ستیکی پ نانوذرات پرلیت در ایه به به فاز ترموپلا
کاهش  در اطراف فاز الاسططتومری سططبب  آنهاتجمع واسطططه 

نسططبت به نمونه تشططکیل شططده  الاسططتومری هایدازه حفرهان
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نانوذره   کانیکی   و  شطططده بدون  جه افزایش خواص م در نتی
 را به همراه دارد.نانوکامپوزیت تولیدی 

و  P30/N60PP/0برای دو نمونه بررسی تصاویر مپینگ . 0

2/P30/N61PP ،پخش مناسب نانوذرات پرلیت در  دهنده نشان
است که سبب  P30/N60PP/0مونه ن فاز پایه پلیمری در

ت به نمونه استحکام کششی نسبدرصدی  83/38افزایش 

کلوخگی نانوذرات پرلیت  بدون نانوذره شده است. همچنین،

تراکم نانوذرات اتفاق افتاده است که  P30/N61PP/2در نمونه 
منجر  . این امردهددر نواحی مختلفی از فاز پایه را نشان می

 کاهشدر نهایت  وکز تنش در نمونه به تشکیل نقاط تمر

 شد.ماده  تغییر طول تا شکست درصدی 22/28
 

 تقدیر و تشکر
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1-Introduction 

Thin film and ZnO nanostructures on the basis of 

transparent conductive oxide materials are TCOs, which 

have been investigated in a wide range of optoelectrical 

devices, acoustic wave surfaces, sensors, photoelectrodes, 

flexible displays, optical waveguides, and transparent 

electrodes for solar cells. ZnO is a very suitable and widely 

used material for semiconductor equipment, as well. Zinc 

oxide has a wide direct bandgap in the near-UV region and 

a large exciton energy that exciton emission processes 

exist at room temperature and above. Zinc oxide crystals 

have a wurtzite structure. Although the characteristics of 

zinc oxide as an electronic semiconductor have been 

studied a lot, but due to the lack of control of its electrical 

conductivity, its applications in electronic equipment are 

still not possible. 

Therefore, aluminum acts as a suitable donor in zinc 

oxide and copper acts as an acceptor. In this way, the 

changes in the properties of zinc oxide due to the presence 

of both elements at the same time are investigated in this 

research. Also, the effects of different physical properties 

of transparent metal oxide ZnO doped with two elements 

of aluminum and copper (CAZO) with two different 

thicknesses, such as electrical, optical and structural 

properties, which are very important and practical, will be 

explored. 

 

2-Experimental 

For the growth of CAZO thin films, a target with a  

diameter of 3 inches suitable for the sputtering system was 

made. The optimal test conditions for the growth of CAZO 

thin films are specified in Table 1. 

In this experiment, the effect of thickness on the 

properties of CAZO thin films has been investigated. A 

DC magnetic sputtering device has been used to grow the 

layers. The schematic diagram of the DC magnetic 

sputtering device is also shown in Figure 1. 

 

 

                                                           
*Manuscript received: January 18, 2023, Revised, February 11, 2023, Accepted, April 11, 2023. 
1 Corresponding Author: Assistance Professor, Department Of Physics, West Tehran Branch, Islamic Azad University, 

Tehran-Iran. Email: Layadejam@gmail.com 
2 Assistance Professor, Department Of Physics, West Tehran Branch, Islamic Azad University, Tehran-Iran. 

 

3-Result and Discussion 

In order to know the effect of the presence of different 

elements in the layer and the amount of each element of 

CAZO layers in both thicknesses, RBS analysis was 

performed. Figure 2 shows the RBS spectrum of CAZO 

samples with different thicknesses in the range of 200-

2000 keV with the simulated curve using SIMNRA 

software.  
 

 
 

Figure 1: Schematic design of DC spraying device 

 
Table 1: Optimum test conditions of active DC sputtering 

for CAZO layer deposition 
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Figure 2 RBS spectrum in the range of 200 to 2000 kV for 

CAZO layers 

 

Optical constants play a very important role in 

optoelectronic changes. The transmission and reflection 

spectra of CAZO thin films in two different thicknesses 

were measured in the wavelength range of 200-1500 nm. 
The absorption edge of the layers shifts to longer 

wavelengths with increasing thickness, and the optical 

bandgap energy values were also calculated and decreased 

with increasing thickness, and their values are listed in 

Table 2. 

 
Table 2 Bandgap energy and Urbach energy of  

CAZO thin films 

 

Particle 

Size(nm) 

Eu 

(eV) 

Eg (eV) 

Indirect 

Eg (eV) 

Direct 
Thickness(nm) 

25 3.23 2.08 3.7 150 

10 0.49 3.8 4.2 50 

 

Figure 3 shows the changes of resistance with 

temperature in the range between 15- and 500 Kelvin for 

CAZO thin films. The resistance value has decreased with 

increasing temperature, which indicates the 

semiconducting behavior of the samples. 

Figure 4 shows the Arrhenius diagram, i.e., the changes 

of Lnσ in terms of 1/T for CAZO samples with thicknesses 

of 50 and 150 nm. The conduction activation energy in this 

temperature range can be determined by drawing a tangent 

line on the exponential data in the high temperature region 

(above 300 K). 

 

 
 

Figure 3 Resistance changes with temperature in CAZO 

thin films with different thicknesse 

 

 
 

Figure 4 Diagram of Lnσ changes in terms of T/1000 for 

CAZO samples 

 

The activation energy in conduction, which is caused 

by thermal energy in the conduction band, depends on the 

concentration of donor carriers and impurity energy levels. 

An increase in the concentration of donor carriers raises 

the Fermi level in the energy gap, and as a result, the 

activation energy decreases.  

The activation energy value for the 50 nm sample is 

0.086 mV and for the 150 nm sample, 0.163 mV is 

obtained. 

 

4-conclusion 

Co-doping of ZnO with copper and aluminum was 

prepared by sputtering with different thicknesses and their 

structural, surface, electrical and optical properties 

changes were studied. XRD analysis showed the 

amorphous nature of CAZO layers and the size of 

nanoparticles increased with increasing thickness. Also, 

the bandgap energy of CAZO layers decreased from 50 nm 

to 150 nm and the Urbach energy increased from 0.49 to 

3.23 eV. The temperature dependence in CAZO samples, 

which are thinner, is much lower with resistance, but in the 

sample with a thickness of 150 nm, the temperature 

dependence and its changes are much greater, and the type 

of carriers has changed from n-type to p-type with 

increasing thickness. 
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 یکیالکتر و یکیاپت ،یساختار یهایژگیو .شد هیته )DC( میمستق  انیجر یس یمغناط کندوپاش توسط  )CAZO( مس و ومیآلومن با افتهی شیآلا( ZnO) یدرویاکس  نازک یهاهیلا  دهیچک

ستفاده  با دوگانه افتهی شیآلا نازک یهاهیلا صه    یهاروش از ا شخ شعه  پراش یابی م سکوپ یم ،(XRD) کسیا ا  و (Spectrophotometer) ینور سنج  فیط ،)AFM( یاتم یروین کرو

  اندازهاندازه  ضخامت،ضخامت،  ششییافزاافزا  بابا  کهکه  دادداد  نشاننشان  ذراتذرات  ععییتوزتوز  نمودارنمودار .داشتند  آمورف یساختار  مختلف یهاضخامت  با نازک یهاهیلا. ندگرفت قرار یبررس  مورد (RMS) رادرفورد یبازگشت  یپراکندگ
سرس    نانومترنانومتر  2222  بهبه  نانومترنانومتر  1111  ازاز    نانوذراتنانوذرات ستاس  ت  افتهافتهیی  ششییافزاافزا  ززیینن  ذراتذرات  اندازهاندازه  راتراتییییتغتغ  بازهبازه  وو  دهدهییر ستاس  ت  افتهافتهیی  ششییافزاافزا  اوربچاوربچ  ییانرژانرژ  امااما  افتهافتهیی  کاهشکاهش  ضخامتض  خامت  ششییافزاافزا  بابا  باندگپباندگپ  ییانرژانرژ  ..ا  هیلا ..ا

CAZO شتند  یشتر یب دهنده یهاحامل غلظت و کمتر یساز فعال یانرژ نانومتر 21 ضخامت  با  در رسانش  رایز ابد،ییم کاهش( n نوع) هاحامل نوع نیا غلظت ضخامت،  شیافزا با اما دا

 .است افتهی شیافزا نانومتر 121 ضخامت با CAZO یهاهیلا در مقاومت و شده کمتر هاهیلا
 

 .یسازفعال یانرژ ،یکیالکتر مقاومت اوربچ، یانرژ باندگپ، یانرژ دوگانه، افتهی شیآلا یدرویاکس  یدیکل یهاواژه

 
 

Effect of Thickness on Structural, Optical and Electrical Properties of Co-Doped ZnO Thin Films 

(ZnO: Cu, Al)  
 

Laya Dejam                  Amir Hoshang Ramezani 

 

Abstract Co-doped ZnO thin films (CAZO) were prepared by DC magnetron sputtering. The structural, electrical and 

optical properties of thin films were investigated using X-ray diffraction (XRD), atomic force microscopy (AFM), optical 

spectrophotometer and Raderford Back Scattering (RBS) techniques. The CAZO thin films with different thicknesses had 

an amorphous structure. The particle distribution diagram showed that with the increase in thickness, the size of 

nanoparticles reached from 10 nm to 25 nm and the range of particle size changes also increased. The bandgap energy 

decreased with the increase in thickness, but the Urbach energy increased. The CAZO thin film with a thickness of 50 nm 

had lower activation energy and a higher concentration of donor carriers, but with increasing thickness, the 

concentration of this type of carriers (n-type) decreases, because the conduction in the layers decreases and the resistance 

in CAZO thin films with a thickness of 150 nm has increased. 

 

Key Words Co- doped zinc oxide, Bandgap energy, Urbach energy, Electrical resistance, Activation energy  
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 مقدمه
 یدهایاکس مواد هیپا یدرویاکس ینانوساختارها و نازک هیلا

 زاتیتجه از یعیوس بازه کی در که هستند TCOs رسانا شفاف

 فتوالکترودها، سنسورها، ،یکیآکوست موج سطوح ،یکیاپتوالکتر

 یالکترودها و یکیاپت یموجبرها انعطاف، قابل یشگرهاینما

. است گرفته قرار یبررس مورد یدیخورش یسلولها یبرا شفاف

 مهین زاتیتجه یبرا پرکاربرد و مناسب اریبس یاهماد یدرویاکس

 کینزد هیناح در میمستق پهن باندگپ یدرویاکس. [1] است رسانا

 که بزرگ  یتونیاکس یانرژ کی و [2] دارد بنفش یماورا

. [3] دارند وجود بالاتر و اتاق یدما در یتونیاکس نشر یندهایفرا

 آنکه وجود با. دارند Wurtzite ساختار یدرویاکس یها ستالیکر

 اریبس یکیالکترون یرسانا مهین عنوان به یدرویاکس اتیخصوص

 آن یکیالکتر ییرسانا کنترل نبود لیدل هب اما است شده مطالعه

 سریم یخوب به یکیالکترون زاتیتجه در آن یکاربردها همچنان

 Al, Mg, Ga, Co, Cu لیقب از یادیز عناصر تاکنون. [4] ستین

 بهبود یبرا یدرویاکس یهاهیلا در اژشدهیآل ای کرده دوپ

 باند یمهندس ای کنترل لیقب از یکیزیف تیخصوص به دنیبخش

 ماده هر و یدرویاکس کردن دهییآلا. [5] است گرفته انجام گپ

 یکیزیف اتیخصوص رییتغ باعث گرید عناصر و مواد با یخالص

 یسیمغناط و یکیاپت و یکیالکتر اتیخصوص لیقب از ماده هیپا

 .باشدیم آنها یکاربردها یبرا مهم اریبس که است

 یعنیهستند   n(ntype) نوع با یتقر یدرویاکس  یهاستال یکر 

س    )Donor (دهنده یترازها ساختار اک . ردیگیمشکل   یدرویدر 

  یها در رس انندگ یو ناخالص   یانقطه یهاکه نقص بیترت نیبد

س  n نوع ستند ثر ؤم یدرویاک ساختار    Alیهااتم ی. وقت]6[ ه در 

به عنوان دهنده کم عمق  رندگیمیقرار  Zn یبه جا یدرویاکس  

donor -shallow        گپ پهنتر ند با مل کرده و  به     یع بت  نس   

و مقاومت   ش تر یب تیش فاف  یهد که دارادمینش ان   یدرویاکس  

 رنده یپذ  کی مس به عنوان   گر،ید یاس   ت. از طرف یکمتر ژهیو

مس  یاس   ت. اتمها  یدروی در اکس     Deep Acceptor قیعم

ند برا یم ها در اکس          یتوان حامل ظت   nنوع  یدروی کاهش غل

 )Acceptor (رندهیپذ یبا ترازها یدرویچالش اکس د.ناستفاده شو

که منجر به تکرار و    یدی کل یفاکتورها   رایاس   ت ز یهنوز باق 

ش  ناخته  کمتر باش  د، هنوز  p نوع افتهی شیآلا یدرویثبات اکس  

 یبه دست آوردن رسانندگ یبراثر ؤمروش  کی. ]7[ هستندشده 

س  ست. آلا    شنهاد یپ ییچندتا شیآلا p نوع یدرویاک  شیشده ا

 جادیا یکه برا هاهرندیاس  ت که همراه با پذ یمعن نیبد ییچندتا

ستند، دهند    ساختار ه ساختار      زین هاهحفره در  شد در  در طول ر

پر کردن  یبه معن صرفا   ییچندتا شی. در نگاه اول آلامیکن جادیا

 یپرکردن ترازها قتیشده است. اما در حق   جادیا یخال یترازها

سطح   رییباعث تغ رایمطلوب هستند ز  اریدر طول رشد بس   یخال

پا  یفرم گپ       )VBM (نوار والانس نییاز  مت وس   ط  به س   

 هاهرندیپذ یریگش  کل یباعث کاهش انرژ جهینت نیوند. اش  می

 شیکمک به افزا نیهمچنود. ش می( هاهرندیپذ یداریپا شی)افزا

 یخال  ی)مانند جاها     رنده ینوع گ ینقص   ها  یریگش   کل  یانرژ

س  سانا  مهین هیته یبرا یشود. به طور کل یم( ژنیاک باند گپ   یر

چندگانه با اس  تفاده از  شیمقاومت کم، روش آلابا   p پهن نوع

در ود تا ش  می یس  ازهیش  ب هاهو دهند هاهرندیفعال پذ شیآلا

ها  گال     تی ن مت کم و چ قاو مل   یم بالا در ن  حا  مه یها و تحرک 

 یود. به طور تجربش  مش  اهده  افتهی شیآلا p نوع یرس  اناها

 Joseph  نوع یدرویاکس    ]8[و همکارانش p شیآلا قیاز طر 

 N,Ga   مان را گزارش داد ند هبه طور همز و همکارانش   Yan .ا

 یدرویدر اکس  N,Ga یبالا یهاغلظت یچندگانه برا شیآلا ]9[

از  یناش  )ینوار ناخالص   کی رای. زاندهدانس  ت مؤثر اریرا بس  

  بنابراین .دهندینوار والانس را شکل م  یدر بالا ( N,Ga مجموع

کند یمرفتار  یدرویدهنده مناسب در اکس   کیبه عنوان  ومیآلومن

به عنوان   نده یپذ  کی و مس  بد   ر  راتییتغ بی ترت نیاس   ت. 

در اثر وجود هر دو عنص  ر به طور  یدرویاکس   اتیخص  وص   

مان   همچنین  .ردگیمیقرار  یمورد بررس   در این تحقیق همز

  ZnOش  فاف  یفلز دیاکس   یکیزیمختلف ف یهایژگیو اتتأثیر

صر آلومن  افتهی شیآلا ضخامت مختلف   ومیبا دو عن و مس با دو 

مهم و  اریکه بس یو ساختار  یکیاپت ،یکیالکتر اتیمانند خصوص  

 گرفت.خواهد باشند، مورد کنکاش قرار  یم یکاربرد

 

 های تجربیفعالیت

 اینچ مناسب 3 با قطریک هدف  CAZOی هاهبرای رشد لای

گرانول هر کدام از عناصر  ابتدا دستگاه کندوپاش ساخته شد.
Zn،Al   وCu  زانیشد و سپس به م هیته %99.99خلوص با 
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هدف  هیته برایمحاسبه شده از هر عنصر،  یمناسب با درصد وزن
سه فلز برداشته شد،  نینسبت ا یکه برا یرمقادیبرداشته شد. 

و مس  ومینیاز آلوم یدرصد وزن 2و  2به عنصر روی  91نسبت 

نوع هدف دستگاه کندوپاش، قصد رشد  نیا چون در ساخت بود.
 گر،ید ینازک بود. به عبارت یهاهیلا هیته یبرا یعنصر رو هیپا
به عنوان  ومیبود و عناصر مس و آلومن یرو تینانوکامپوز سیرمات

 611 یدر کوره در دما یابتدا فلز رو نیکننده بودنند. بنابراتیتقو
به آن  ومیذوب شد و سپس عناصر مس و آلومن وسیلسیدرجه س

 یکار نیو سرد شدند و با ماش ختهیاضافه شد. سپس در قالب ر

-Al باتیهدف با ترک بیترت نیصاف شد. بد سطح هدف کاملا 

Cu-Zn  شده که  هیاز ساختار هدف ته نانیاطم برایو ساخته شد
مس  وم،ینیباشد و درصد مناسب از سه فلز آلوم یبدون ناخالص

نشان داده  (1)از آن گرفته شد که در شکل  EDX زیآنال یو رو

درصد عناصر بعد از رشد  قیدق زانیم یبرا نیشده است. همچن
شرایط بهینه آزمایش رشد  .انجام شد EDX زیآنال زین هیدر لا

  ( مشخص شده است. 1در جدول ) CAZOی هاهلای

سی    صیات        تأثیردر این آزمایش به برر صو ضخامت بر خ
ستگاه کندوپاش       CAZOی نازک هاهلای ست. از د شده ا پرداخته 

سی   شد لای  DCمغناطی ستگاه          هاهبرای ر ست. د شده ا ستفاده  ا

شده       صل  ست که یکی به زمین و کندوپاش دارای دو الکترود ا
ست. از       شده ا ست )آند( و دیگری هدف کندوپاش قرار داده  ا

سیستم استفاده شده است و        دوپمپ روتاری و توربو برای خلأ

قرار داده شده است.   (1)مل شرایط آزمایش در جدول به طور کا
سی       ستگاه کندوپاش مغناطی شماتیک د شکل    DCطرح  نیز در 

 نشان داده شده است. (2)

 

 
 

 CAZO هیلا و هدف EDX فیط  1 شکل

 

 CAZOفعال برای انباشت لایه  DCشرایط بهینه آزمایش کندوپاش   1جدول  
 

 زیر لایه
 ضخامت لایه

nm2± 
 کندوپاشتوان 

(W) 
 فشار کاری گاز کندوپاش

torr 
 torr فشار پایه

 زمان کندوپاش

(s) 
 kزیر لایه دمای

 311 42 2×2-11 6×2-11 آرگون 411 21 شیشه

 311 61 2×2-11 6×2-11 آرگون 411 121 شیشه

  



 ...نازک هایلایه الکتریکی و اپتیکی ساختاری، هایویژگی بر ضخامت تأثیر 24

 

 

 1412، دوسال سی و چهار، شمارۀ      مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

 

 
 

  DCطرح شماتیک دستگاه کندوپاش   2 شکل
 

سط ریز بلورها، جهت      به منظور به  ست آوردن اندازه متو د
ترجیهی و تغییرات آنها تحت اثر ض  خامت و مقایس  ه نتایج هر 

 ایکس اش   عه  پراش های گیریاندازه  ،با یکدیگر   ها هیک از داد 

(XRD)  ستفاده  با  CuKa تابش با STOE-XRD سنج پراش از ا

(nm 1.12416=λ)  برای تعیین ترکیب و عناص   ر    ش   د انجام .
نالیز     ها از آ  RBS (Raderford Backموجود در لایه و میزان آن

Scattering)     شد که از پرتو یونی ستفاده   MeVبا انرژی  +Heا
مورد  SIMNRA افزارنرموس  یله ه اس  تفاده ش  د و س  پس ب  2

  AFM ی آنالیزهایهاهبررسی قرار گرفت. سپس با استفاده از داد
 ,AFM, Veeco, Santa Barbara) اتمی نیروی میکروس  کوپ 

CA)   ن ندازه متوس   ط و توزیع دا و  ها هدر هر یک از نمون   ها ها
ضخامت های  سی گردید  گوناگون تغییرات آنها در  آنالیز ز . ابرر

بازه   ،(CARY-500 UV–VIS-NIR) س   نجیطیف تا   211در 
ی هاهی لایپارامترهای اپتیکبرای به دس  ت آوردن  نانومتر 2211

ضریب جذب، باند گپ اپتیکی و...   CAZOنانوکامپوزیت  مانند 
محاس   به گردید و تغییرات این پارامترها بر حس   ب تغییرات       
صیات           صو سی خ سی قرار گرفت. برای برر ضخامت مورد برر

ط     CAZOی ها هالکتریکی لای  نالیز پروب چهار نق بازه   ایهآ در 
 کلوین انجام شده است.   211تا  12دمایی 

 

 نتایج و بحث
های  با ضخامت CAZOی هاهبه منظور مشاهده طرح پراش نمون 

 افزارنرماستفاده شده است. سپس به کمک      XRDمختلف آنالیز 
Xpert ست و در      مکان دقیق پیک شده ا سایی فاز انجام  شنا ها و 

ست. طیف پراش لا    3شکل )  شده ا در دو  CAZOی هاهی( رسم 
ض خامت متفاوت هیچ پیک مش خص ی مش اهده نش ده اس ت.       

نالیز    نابراین آ ی   XRDب عت آمرف لا را نش   ان  CAZO ایهطبی
شد. همان    میهد. دلیل آن دمی شرایط آزمایش با سته به   تواند واب

در ایجاد س   اختار     مؤثرزمان و دما پارامترهای  مانیدمیطور که 
ند. با توجه به زمان کم کندوپاش و        ی نازک هس   ت ها هبلوری لای 

ساختار         سب برای  شرایط منا شد  دمای پایین زیرلایه در زمان ر
نه     بلوری فراهم نبوده اس   ت. از طرفی دیگر  عات در زمی طال م

شان  آلایش شکل      دمیهای چندتایی ن سیار م ساختارها ب هند که 
اس  ت حتی با بازپخت هم یک س  اختار بلوری مناس  ب داش  ته 

یعنی وجود همزمان دو ناخالص  ی در اکس  یدروی . [10] باش  ند
ساختار بلوری خواهند بود. به عبارتی   عاملی بازدارنده در ایجاد 

های مس و آلومنیوم از ایجاد نظم بلند برد در س   اختار  دیگر اتم
 کنند.     میجلوگیری 

یزان هر برای آگاهی از وجود عناص   ر مختلف در لایه و م    
صر از لایه  ضخامت آنالیز   CAZOهای عن انجام  RBSدر هر دو 
شکل )    ضخامت  CAZOهای نمونه RBS( طیف 4شد.  های  با 

شبیه  keV  211-2111 مختلف در بازه شده با    با منحنی  سازی 
ستفاده از نرم  ست. مکان هر       SIMNRAافزار ا شده ا شان داده  ن

افزار تفکیک نرم پیک که مربوط به عناص  ر مختلف اس  ت را با 

( نش  ان داده ش  ده اس  ت. میزان غلظت هر 2کرده و در ش  کل )
 1.16و  1.12، 1.82ها به ترتیب ش  امل کدام از عناص  ر در لایه

هس  تند. تقریبا  میزان عناص  ر آلومنیوم در  Cuو  Zn ،Alعناص  ر 

دو برابر مس اس  ت. از طرفی دیگر وجود همه عناص  ر در  لایه 
کند.ید میأیتRBS آنالیز را CAZOی نازک هاهلای

  
 های مختلفبا ضخامت CAZOی نازک هاهلای Xطیف پراش اشعه   3شکل 
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 CAZOی هاهکیلو الکترون ولت برای لای 2111تا  211در بازه  RBSطیف   4شکل 

 

 
 

 با تفکیک عناصرنانومتر  121با ضخامت  CAZOکیلو الکترون ولت برای لایه   2111تا  211در بازه  RBSطیف   2شکل 

 

نشان   (6)در شکل  AFMتصویرهای به دست آمده از آنالیز  
های متفاوتی انجام در مقیاس هاهنمون AFMاند. آنالیز ش  دهداده 

بود.   m2µ×m 2µ گردید ولی واض   حترین تص   اویر مقیاس   

برای هر نمونه   WSxM افزارنرمهمچنین نمودار توزیع ذرات با  
ست. زبری      شده ا سم  و  هاهسطوح نمون  RMS (Roughness)ر
نشان داده شده است. اندازه ذرات با     (2)اندازه ذرات در جدول 

در  افزایش ض  خامت افزایش یافته اس  ت که این نتیجه معمولا  
. نمودار توزیع ذرات نیز [11] ودش  میی نازک مش  اهده هاهلای

شان   شده و بازه     دمین ضخامت ذرات بزرگتر  هد که با افزایش 

ست. بدین ترتیب که در   تغییرات اندازه ذرات نیز افزایش یافته ا
نانومتر    21-3نانومتری بازه تغییرات اندازه ذرات بین     21نمونه  

 42 -2نانومتر تغییرات بین   121اس   ت در حالی که در نمونه     

شد. از طرفی دیگر با افزای مینانومتر  سطح    با ضخامت زبری  ش 

نیز افزایش یافته اس  ت که دلیل این افزایش بزرگتر ش  دن اندازه 
باش  د. همچنین حاص  ل افزایش میذرات ش  کل گرفته در لایه 

هد           با ض   خامت، افزایش تخلخل در لایه را خوا ندازه ذرات  ا

 . [11] داشت
های خورشیدی و سنسورهای گازی زبری بزرگ     در سلول  

سیدر هاهسطح لای  ست.   ی اک سیار مفید ا و همکارانش  Leeوی ب

اگر فاص   له بالای     AZOی ها هکه در لای   اند هگزارش کرد [12]
نانومتر باش   د  33نانورادها )نانوذرات( تا پایینترین س   طح لایه 

های   ی نوری زیاد و مناس   بی برای اس   تفاده در س   لول    ها هتل 

خورش   یدی وجود خواهد داش   ت. با توجه به این گزارش در 
ترین نقطه زبری یا فاص  له بین بالاترین و پایین CAZOی هاهلای

با    یه تقری که    27و  34 در لا ی مینانومتر بود  را  ها هتوان این لا

های خورش  یدی دانس  ت. از طرفی دیگر مناس  ب برای س  لول
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رس  انندگی آنها نیز بس  یار مهم اس  ت که در ادامه بررس  ی کامل  
 خواهد شد. 

زمانی سنسورهای گازی    از طرفی دیگر حساسیت و پاسخ     

هس  تند. افزایش  هاهاکس  یدروی به ش  دت وابس  ته به زبری لای
سریع   سور خواهد   زبری باعث افزایش جذب گاز و پاسخ  سن تر 

در س   نس   ورهای گازی    ها ه. بنابراین کاربرد دیگر لای   [13] بود

های              یاد و وجود تراز به زبری ز جه  با تو ته  هد بود الب خوا
ن       ها در لایه نس   بت به      اخالص   ی جایگزیده بیش   تر به علت 

 هایی خواهد داشت.    اکسیدروی خالص مزیت

ه  ای اپتیکی نقش بس   ی  ار مهمی در تغییرات                 ث  اب  ت 
ی         تاب لا باز ند. طیف عبور و  یک دار نازک  ها هاپتوالکترون ی 

CAZO  1211-211در دو ض  خامت مختلف در بازه طول موج 

نشان داده شده است. طیف عبور   (8) و (7)های نانومتر در شکل
(. 11-2با افزایش ض   خامت کاهش یافته اس   ت )رابطه  هاهلای
نانومتر در ناحیه مرئی تیره     121با ض   خامت     CAZOی ها هلای 

وسیله   ه هستند که ناشی از جذب زیاد و پراکندگی نور فرودی ب  
ست  CAZOی هاهساختار آمرف لای    CAZOی هاه. اما لای[14] ا

نانومتر در ناحیه مرئی شفاف هستند.  21با ضخامت 

 

                        
 

nm121                                                                nm21 
 

 
 

 CAZOی نازک هاهدوبعدی و توزیع ذرات لای AFMتصاویر   6 شکل

 

 CAZOی نازک هاهزبری و اندازه ذرات لای  2جدول 
 

 (nm) اندازه ذرات
Average Roughness 

(nm) 
RMS Roughness 

(nm) 
R ρ-ν 

(nm) ضخامت (nm) 

22 4.33 2.26 43.9 121 

11 2.41 3.13 27.4 21 
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 های مختلفبا ضخامت CAZO نازک یهاهطیف عبور لای  7شکل 

 

 
 

 های مختلفبا ضخامت CAZO نازک یهاهلای طیف بازتاب  8شکل 

 

نانومتری با  21برای نمونه  CAZOی هاهطیف بازتابی لای 
یابند و مقدار بازتاب بسیار کمی افزایش طول موج کاهش می

نانومتری با افزایش طول  121دارند اما رفتار نمونه با ضخامت 
با  هاهموج بازتاب افزایش یافته است. همچنین لبه جذب لای

وند. شمیبه جا  های بلندتر جاموجافزایش ضخامت به سمت طول

و با رابطه  (9)تغییرات جذب لایه با انرژی فوتون تابشی در شکل 
α =

1

d
ln

1

T
محاسبه و رسم شده است. لبه جذب با افزایش  

وند بلکه این لبه جذب با افزایش شمیبه جا  ضخامت نه تنها جا

 ود. شمیضخامت بسیار صاف و نرم نیز 
1/m(αhν)با رابطه   = C(hν − Eg)  کهC   یک ثابت مستقل

باش  د، نش  ان دهنده نوع گذار می mاز انرژی فوتون اس  ت و 

m(νhα  )بدین ترتیب که با رس م نمودار   Taucباندگپ به روش 

( مقادیر انرژی باندگپ  11بر حس  ب انرژی نور فرودی )ش  کل 
سبه  شده   (3)گردید. در جدول  اپتیکی محا مقادیر آنها قرار داده 

است. برای بررسی دقیقتر هر دو نوع گذار مستقیم و غیر مستقیم 
ست. با افزایش ضخامت       هاهبرای تعیین باندگپ لای شده ا رسم 

ی  ته اس   ت. این تغییر در           CAZOی ها هلا یاف کاهش  ندگپ  با

شی از تغییرات نقص  ساختاری باندگپ می تواند نا و تنش  های 
اعلام ش  ده که با  هاباش  د. مانند بس  یاری از گزارش  هاهدر لای

. [11] یابدی مختلف باندگپ کاهش میهاهافزایش ض خامت لای 

ضخامت در لای  شبکه       هاهبا افزایش  شدن  شرده  سیدروی ف ی اک
ضخامت   ش میبینی آنها در باند گپ پهن بیش ود. زیرا با افزایش 

یابد. ( افزایش میZnروی) s4و p2دافعه بین نوارهای اکس   یژن  

ندازه ذرات می        باندگپ ا با     یکی دیگر از دلایل کاهش  باش   د 
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افزایش ضخامت اندازه ذرات بزرگتر شده است بنابراین باتوجه     
کوانتومی اندازه باند گپ کاهش یافته اس   ت. با رابطه            تأثیر به  

α  ∝   exp(hυ/Eu) توان محاس  به   را می هاهانرژی اوربچ در لای

را رسم کرده و   hνبرحسب انرژی فوتون   lnα. ابتدا نمودار نمود
را برای  uEتوان دست آوردن شیب خط در ناحیه اوربچ می  ه با ب

(. ناحیه اوربچ در طیف جذب،    11تعیین نمود )ش   کل   ها هلای 
نوار  گذار بین ترازهای پیوسته یک نوار و ترازهای جایگزیده در 

فزایش ض   خامت افزایش اس   ت. با ا( exponential tail)دیگر 

(. 3)جدول  مشاهده شد هاهزیادی در میزان انرژی اوربچ لای

 
 های مختلفبا ضخامت CAZOی نازک هاهضریب جذب لای  9شکل 

 

 
 های مختلفبا ضخامت CAZOی هاهفرودی لای نور انرژی حسب بر mνα)(h نمودار  11شکل 

 

 
 

 های مختلفبا ضخامت CAZO یهاهلای hν فوتون انرژی برحسب lnα نمودار  11شکل 
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 CAZOی نازک هاهانرژی باندگپ و اوربچ لای  3جدول 
 

 اندازه ذرات

(nm) 
)eV(u E 

)eV( gE 

Indirect 
)eV( gE 

Direct 
 ضخامت

(nm) 

22 3.23 2.18 3.7 121 

11 1.49 3.8 4.2 21 

 
گیری انرژی اندازه (Activation Energy) سازی فعالانرژی  

ها  گرمایی یا انواع دیگر از انرژی است که برای بالارفتن الکترون
 هها ب  به نوار رس   انش یا پذیرش الکترون    dEاز ترازهای دهنده   

سیله ترازهای پذیرنده    pو  nاز نوار والانس برای مواد نوع  aEو

تغییرات مقاومت و مقاومت    (13)و  (12)های لازم است. شکل  
درجه کلوین برای   211تا   12ویژه بر حس   ب دما در بازه بین   

هد. با افزایش دما مقدار مقاومت  دمیرا نش  ان  CAZOی هاهلای
 هاهکاهش یافته اس  ت که نش  ان دهنده رفتار نیمه رس  انای نمون

و  نانومتری شیب ثابت 21است. کاهش مقاومت با دما در نمونه  
کمی در کل بازه دمایی دارد. اما در نمونه با ض   خامت بیش   تر           

کلوین(   411شیب نمودار تندتر است و در دماهای بالا )بیشتر از 
ی با ض  خامت کمتر  هاهش  یب تغییر کرده اس  ت. یعنی در نمون 

وابس  تگی دما به مقاومت بس  یار کمتر اس  ت اما ض  خامت که   

بس  یار بیش  تر    CAZOی هاهافزایش یافته این وابس  تگی در لای
شتر در این لایه    میرا  ود. دلیل آنش می سانش بی ست توان ر  دان
تواند وابس  ته به زبری کمتر در این لایه باش  د. س  طح با  میکه 

 ها هزبری کمتر باعث افزایش رس   انندگی و کاهش مقاومت لای       
 باشد.می

 (Arrhenius) نمودار ارشمیدس( 12)و ( 14) هایشکل 

با  CAZOی هاهبرای نمون T/1بر حسب  Lnσیعنی تغییرات 
نانومتری رسم شده است. انرژی  121و  21های ضخامت

توان با رسم یک خط میرسانش را در این بازه دمایی  سازیفعال

 311ی نمایی در ناحیه دماهای بالا )بالاتر از هاهمماس بر داد
 هطور که اشاره شد رسانندگی که ب کلوین( تعیین نمود. همان

 Thermal activated) وسیله انرژی گرمایی در نوار رسانش

conduction band)  ودشمیا رابطه زیر بیان ود، بشمیحاصل 
[15]: 

σ =σ0 exp(-EA/kT)            

ثابت بولتزمن   kو  سازی فعالانرژی  AEیک ثابت و   0σکه  
رسم شده است     (17)و ( 16) هایشکل طور که در  است. همان 

در  س  ازیفعالمقادیر انرژی  بالابا محاس  به ش  یب خط و رابطه 

شد. برای لایه   نانومتر  21با ضخامت   CAZOدماهای بالا تعیین 
دس   ت آمد در ه میلی الکترون ولت ب 61.3 س   ازیفعالانرژی 

مت         خا که برای ض    نانومتر این انرژی افزایش   121حالی 

افزایش یافته  الکترون ولت  1.89چش  مگیری داش  ته و به مقدار 
ی        مت لا خا با افزایش ض    انرژی  CAZOی ها هاس   ت. یعنی 

 افزایش یافته است.   سازیفعال
شی از انرژی گرمایی      سازی فعالانرژی   سانندگی که نا در ر

های دهنده و در نوار رس  انش اس  ت، وابس  ته به غلظت حامل  
های  ترازهای انرژی ناخالص  ی هس  تند. افزایش در غلظت حامل

فرمی را در انرژی گپ بالا آورده و در نتیجه انرژی دهنده، سطح 
 21. یعنی در نمونه با ض  خامت [15] یابدمیکاهش  س  ازیفعال

های   کمتری دارد، غلظت حامل    س   ازیفعال نانومتر که انرژی   

ها  دهنده بیشتر هستند. با افزایش ضخامت، غلظت این نوع حامل
کمتر ش   ده و  هاهیابد، زیرا رس   انش در لای می( کاهش n)نوع 

نانومتر افزایش یافته است.   121ی با ضخامت  هاهمقاومت در لای

لایه اکس   یدروی    س   ازیفعال توان با مقدار انرژی   میهمچنین 
و  AZOی ها هالکترون ولت و برای لای   1.92که   کردمقایس   ه  

CZO  الکترون ولت گزارش ش   ده اس   ت   1.8تا   1.4نیز بین 

های  س و آلومنیوم غلظت حامل. بنابراین وجود عناصر م[16,17]
نانومتر افزایش داده اس  ت. از طرفی چون  21را در نمونه  nنوع 

AE   صف انرژی باندگپ شد میکوچکتر از ن ( نوع  g<EAE/2) با

نانومتر میزان   121اس   ت. اما در نمونه    nها در این نمونه   حامل  
کوچکتر از نصف باندگپ نیست بنابراین نوع    سازی فعالانرژی 
 .]18[است  g>EAE/2زنیم زیرا میحدس  pها را حامل

به عل ت جهش              یت الکتریکی  هدا پایین  های  ما   در د
(Hopping)   یا در اثر        حامل بار بین ترازهای جایگزیده و  های 

های بار از ترازهای جایگزیده به نوار رس   انش و تحریک حامل

آنکه در دماهای بالاتر مقدار      رد و حال  گیمیظرفیت ص   ورت  
ست و کنترل      هاهحفر-جفت الکترون سیار زیاد ا شده ب ی ایجاد 
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سط جفت الکترون  صورت  -هدایت الکتریکی تو رد گیمیحفره 
که به آن هدایت ذاتی گویند. بنابراین در دماهای پایین الکترون          
آزاد نوار رسانش در فرایند رسانش خیلی غالب نیستند. بلکه در    

ها از یک تراز دهنده به تراز دیگر در     ماهای پایین الکترون   بازه د 
خالص   ی جهش     نا ند رس   انش جهش     مینوار  ند. در فرای کن

(hopping الکترون از یک تراز اشغال شده به تراز خالی )پرد. می

نده و       های ده نابراین ش   رایط لازم برای جهش وجود تراز ب
سانش جهش یکی       سازوکار ر ست. دو نوع  جهش به پذیرنده ا

سایه )  و  NNH )(Nearest Neighbor Hopping)نزدیکترین هم

لف )             ت خ م هش ب  ازه  ج گری  ی  VRH) (Variable Rangeد

Hopping)    توانند  میوجود دارد. این نوع فرایندهای رس   انش
ی اکس  یدروی در دماهای پایین هاهنقش مهمی در رس  انش لای

ین الکترون به نزدیکتر NNHداش  ته باش  ند. در رس  انش جهش 

 سازی فعالپرد. این نوع رسانش نیاز به انرژی  میهمسایه خالی  
قدار انرژی    ما این م عال دارد. ا با انرژی     س   ازیف قایس   ه  در م

وسیله انرژی  ه که باعث رسانندگی در نوار رسانش ب   سازی فعال

  Lnσود، بسیار کوچکتر است. اگر نمودار تغییرات   ش میگرمایی 
یکی در دماهای پایین و  دارای دوش  یب مختلف T/1بر حس  ب 

را  NNHدیگری در دماهای بالا باش د، حض ور رس انش جهش    

رسانش با رسم یک خط مماس    سازی فعالهد. انرژی دمینشان  
کلوین(   22ی نمایی در ناحیه دماهای پایین )پایین از         ها هبر داد

برای نمونه  سازی فعال(. مقدار انرژی 17)شکل   آیددست می ه ب

نانومتر   121میلی الکترون ولت و برای نمونه    1.186نانومتر   21
طور که  دس  ت آمده اس  ت. همانه میلی الکترون ولت ب 1.163

اش   اره ش   د مقدار این انرژی جهش بس   یار کمتر از انرژی در 

 دماهای بالاتر شد.  
 

 
 

 های مختلفبا ضخامت CAZO یهاهتغییرات مقاومت ویژه با دما در لای  12شکل 
 

 
 

 های مختلفبا ضخامت CAZO یهاهلای در دما با مقاومت تغییرات 13شکل 



 31 رمضانی امیرهوشنگ -دژم لعیا

 

 

متالورژی و موادمهندسی نشریۀ  1412، دوسال سی و چهار، شمارۀ        

 
 

 CAZO یهاهنمون برای T/ 1111حسب بر Lnσ نمودار تغییرات  14شکل 

 
 نانومتر 121با ضخامت  CAZOلایه  سازیفعالرسانندگی برای تعیین انرژی   Arrheniusنمودار   12شکل 

 
 نانومتر 21 ضخامت با CAZO لایه سازیفعال انرژی تعیین برای رسانندگی  Arrhenius نمودار  16شکل 

 
 های متفاوتضخامت با CAZO لایه سازیفعال انرژی تعیین برای رسانندگی  Arrhenius نمودار  17شکل 
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 گیرینتیجه
به روش کندوپاش  و آلومنیوم اکس  یدروی با مس  دوگانه آلایش

، س  طحی ،یس  اختارهای مختلف تهیه و تغییرات با ض  خامت

عه قرار گرفت.       ینور خواص و الکتریکی طال ها مورد م نالیز  آن آ
XRD  یها هف لای وطبیعت آمر CAZO  ندازه  را نش   ان داد و ا

یافت. همچنین انرژی          با افزایش ض   خامت افزایش  نانوذرات 

نانومتر به    21با افزایش ض   خامت از     CAZOی ها هباندگپ لای    
الکترون ولت   3.23به   1.49نانومترکاهش و انرژی اوربچ از   121

نشان داد   CAZOی هاهتغییرات دما و مقاومت لایافزایش یافت. 
با   قاومت کاهش        که  قدار م ن   میافزایش دما م بد  و نمو ی ها هیا

CAZO        سیار کمتر ستگی دما به مقاومت ب ضخامت کمتر واب با 

نانومتر وابس   تگی دما و  121اس   ت اما در نمونه با ض   خامت 
با افزایش  nها از باش  د و نوع حاملتغییراتش بس  یار بیش  تر می

  تغییر یافته است.   pضخامت به 
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1-Introduction 

Titanium alloys are considered critical materials for the 

aerospace industry due to their high specific strength, good 

thermal performance, good corrosion resistance, and 

preeminent creep resistance at elevated temperatures. 

Among Ti alloys, Ti-8Al-1Mo-1V (Ti811, for short) alloy, 

Due to its high elastic modular, excellent damping 

capacity, good thermal stability, and the highest strength-

to-density ratio in titanium alloys, is the promising alloy 

that can be used to manufacture rotary parts used in 

elevated-temperature sections of advanced aircraft 

compressors. To satisfy high requirements in mechanical 

properties, usually, thermomechanical processing is more 

suitable to manufacture these components. Since a blade 

has the aerofoil contour produced to finished shape and 

thickness by the forger and creep resistance and fatigue 

properties are major requirements of compressor blades, 

they have continued to be made forging. Due to different 

microstructural evaluations as well as phase changes 

occurring dynamically during the hot deformation process 

of titanium alloys, it is very important to correctly 

understand the deformation behavior of Ti alloys with the 

help of constitutive equations and microstructural 

observations to optimize the deformation parameters and 

control the microstructure. Despite the importance of Ti-

811 alloy in the steam turbines industry, there are e few 

papers about hot deformation behavior. Therefore, the 

main goal of this research is to study the deformation 

behavior of the alloy based on the experimental results 

during the hot compression tests to obtain the Hot 

deformation characteristic along with microstructure 

examinations to optimize deformation temperature and 

strain rate. 

 

2- Experimental 

A commercial near-α alloy, Ti-811 with the chemical 
composition (wt.%) of 7.35 Al, 0.75 Mo, 0.75 V, 0.3 Fe, 

0.08 C, and the balance Ti was chosen for the present 
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work.  The β- transus temperature of this alloy was 

determined to be 1030 °C using differential thermal 

analysis. Fig. 1 shows the initial microstructures (basket-

weave microstructure) that mainly consisted of lamellar α 

phase (~75.83 vol %), and β phases (~24.17 vol %) are 

distributed among lamellar α phase. To study the hot 

deformation behavior of the Ti-811 alloy, Firstly, 

cylindrical samples with dimensions of 8 mm (φ) ×12 mm 

(H) were cut from the extruded pieces. Then, Hot 

compression tests of Ti-811 alloy were performed on a 

Zwick/Roell thermal simulating tester equipped with a 

furnace and a temperature controller system. The 

Specimens were heated to the deformation temperature 

and then held for 15 min before deformation. Then the 

specimens were isothermally compressed at three different 

temperature regions: the single-phaseβ region (1075-1050 
°C), upper α+β region (1025-1000 °C), and lower α + β 

region (975-950 °C), strain rates of 0.001, 0.01, 0.1 and 1 

s-1 and strain of 0.6. After compression, specimens were 

water quenched immediately to room temperature to 

maintain the deformed microstructures and then sectioned 

along the compression direction, polished, and etched with 

a solution of 50ml H2O-0.5ml HF-1.5ml HNO3 to observe 

microstructures. 

 

 
 

Figure 1: OM images of the initial microstructure of  

Ti-811 alloy. 
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3- Result and discussion 

As the thermal conductivity and heat capacity of titanium 

is lower and higher than those of most other metals 

respectively, most deformation energy can be converted 

into heat. This heating can lead to increases in specimen 

temperature, so the flow stress obtained from the test is not 

equal to flow stress under the isothermal deformation. 

Therefore, it is necessary to amend the effect of adiabatic 

heating on flow stress. the temperature rise of the specimen 

due to deformation heating is given by: 

 

∆𝑇 =
0.95𝜂

𝜌𝐶𝑝
∫𝜎𝑑𝜀                                                             (1) 

 

Where ΔT is temperature increase, η is the adiabatic 

correction factor, σ, and ε is the stress(MPa) and strain, 

respectively, ρ is the density of Ti-811 (4.37g/cm3), Cp is 

the specific heat of Ti-811 (502j/kg.k) and value of 0.95 is 

the percentage of the deformation energy turning to heat. 

The following formula can be used to correct the flow 

stress with the temperature change: 

 

∆σ =
Q

nαR
(
1

T
−

1

T+∆T
)                                                       (2) 

 

Where Q is the activation energy (kJ/mol), R is the gas 

constant (8.314 J/mol k), T is the deformation temperature 

(K), ΔT is a change of temperature, and n and α are 

material constants. After calculation based on the data of 

true stress-true strain curves, the effect of adiabatic heating 

can be corrected for Ti-811 alloy true stress-true strain 

curves.  The flow stress curves of Ti-811 alloy are shown 

in Fig.2. As seen from Fig. 2, For all deformation 

conditions, in the initial compression test, the true stress 

increases to peak stress without significantly increasing in 

strain due to work-hardening, which is attributed to the 

generation and pileup of dislocations. Then, the true stress 

decreases with the increase of strain owing to flow 

softening mechanisms. The degree of flow softening 

observed for deformation above the β-transus temperature 

was lower than that for below the β-transus temperature. 

when the flow stress exceeds the peak stress, flow 

softening starts and decreases the deformation resistance. 

The εp and σp for the onset of flow softening can be 

determined by plotting the work hardening rate (θ=dσ/dε) 

vs. the true strain, as depicted in Figs. 3. 

 

 
Figure 2: The true stress–true strain curves for the Ti-811 

titanium alloy at various deformation temperatures and at 

strain rates of 0.001 s-1. 

 

It should be noted that the peak strain is determined 

where θ=0. At all the curves, the parameter θ increases 

primarily to a maximum amount and then reduces towards 

zero. The decreasing trend of θ in strains below the εp, 

where θ>0, can be attributed to DRV, which decreases the 

work hardening rate before the peak. However, the flow 

softening appeared after the εp, where θ<0, should be 

ascribed to the role of DRX, DG, or DT of the α phase.  

 

 
Figure 3: Variation of work hardening rate (θ) vs. strain at 

1075 °C and various strain rates. 

 

Fig. 4 exhibits the microstructure at a deformation 

temperature of 1000 °C. At this temperature, part of the 

lamellar α phase has been globalized and dispersed over 

the β matrix. When the strain rate is increased, the volume 

fraction of the α phase decreases. This decrease reflects 

that a large number of α phases dynamically transforms 

transform into metastable β phase (dynamic 

transformation) during the hot deformation. 

 

 
Figure 4: Microstructure of Ti-811 alloy deformed at a 

strain rate of 0.001s-1 and deformation temperatures 1000 
°C. 

4. Conclusions 

When the deformation temperature is over 1025 °C, the 

DRV and limited DRX of the β phase are obvious.  

As the deformation temperature is 1000 °C, the initial 

lamellar α phases transform into the globalized α phases at 

relatively lower strain rates. 

 



  (33-50. )1402، 2، 34مهندسی متالورژی و مواد، 
 

 

 

 
 

 مهندسی متالورژی و مواد 

 

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

 

37 

V1-Mo1-Al8-Ti گرم و تحولات ریزساختاری در آلیاژ نزدیک آلفا تغییر شکلبررسی رفتار 
* 

 پژوهشی مقاله

 (4)حمید رضا عزت پور        (3)امیر مومنی           (2)غلامرضا ابراهیمی        (1)فاطمه زرقانی

DOI: 10.22067/jmme.2023.80724.1100  

 

به دلیل خواصی نظیر استحکام ویژه بالا، دانسیته پایین و مقاومت به خوردگی عالی در صنایع هوافضا، خودروسازی و        Ti-811 آلیاژ تیتانیم نزدیک آلفا    چکیدهچکیده

سترده نظامی  ستوانه ای دارد. در این پژوهش نمونهکاربرد گ شار گرم به   میلی 8و  12ای با ارتفاع و قطر به ترتیب های ا متر با کمک وایرکات تهیه و برای آزمون ف
،  001/0) هاکرنشو نرخ( C°7510 و1050، 1025، 1000، 975،  950ای از دماها )با آزمایش فشددار گرم در محدوده Ti-811کارگرفته شددد. رفتار سددیلان آلیاژ  

ست.     6/0( تحت کرنش ثابت s1-1و 1/0، 01/0 سی قرار گرفته ا سته اتفاق می       مورد برر سیلان پیو شان داد که نرمی  سیلان ن افتد؛ که میزان آن در ناحیه  منحنی 

های نرمی های مکانیکی نشان داد که مکانیسم  نوری و تحلیلتصاویر ریزساختاری گرفته شده با میکروسکوپ     دوفازی، در مقایسه با ناحیه تک فازی بیشتر است.    
ای از تغییرات ریزسدداختاری نظیر تغییر فاز دینامیکی، کروی شدددن و مجدد دینامیکی فاز بتا و در ناحیه دو فازی آلفا+بتا رنج گسددترده در ناحیه تک فاز بتا، تبلور

 ای است.  موجی شدن آلفای لایه
 

 گرم، تبلور مجدد دینامیکی، کروی شدن. تغییر شکل، Ti-811آلیاژ نزدیک آلفا،   های کلیدیواژه

 
 

Hot Deformation Characteristic and Microstructural Evolution of a Near Alpha Alloy Ti-8Al-1Mo-1V 

 
Fateme zarghani        Gholamreza Ebrahimi        Amir momeni        Hamidreza Ezatpour 

 

Abstract  Titanium alloy grade Ti–8Al-1Mo-1V (Ti-811) has been widely applied for many applications such as 

aerospace, automotive and military industries due to their high specific strength, low density, and excellent corrosion 

resistance. In this work, cylindrical specimens with a height of 12 mm and diameter of 8 mm were machined for the 
hot compression tests. the flow stress behavior of near-α alloy Ti-811 was investigated by  hot compression testing under 

conditions of varying temperature (between 950, 975, 1000, 1025, 1050 and 1075 ◦C), strain rates ( 0.001, 0.01, 0.1 and 

1s-1) and  true strain up to 0. 6. The stress–strain curves of Ti-811 alloy revealed that the continuous flow softening 

occurs, anyway, the flow softening amount show greater flow softening in the two phase region as compared to the single 

phase region. Mechanical testingand optical microscopy analyses indicate that dynamic recrystallization occurred, for 

single-phase β microstructure. However; a broad variety of microstructure formation mechanisms including allotropic 

phase transformations, platelet kinking and globularization occurred for two- phase α + β region.  
 

Keywords  Near- α alloy Ti-811, Hot compression, Dynamic recrystallization, Globularization. 
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 مقدمه
آلفا و آلیاژهای آلیاژهای تیتانیم به طور خاص آلیاژهای شبه

دوفازی به دلیل نسبت استحکام به وزن مطلوب در دمای بالا، 
پذیری و استحکام خزشی بالا به طور شکلتافنس شکست و 

. به طور کلی [1,2] شوندگسترده در صنعت هوافضا استفاده می
و  پذیری مطلوبانعطافخواصی نظیر نسبت استحکام ویژه بالا، 

در تیتانیم و آلیاژهای آن سبب استفاده مقاومت به خوردگی بالا 

. در میان آلیاژهای تیتانیم، [3] گسترده آن در صنعت شده است
( با Ti-811به اختصار ) Ti-8Al-1MO-1Vآلیاژ نزدیک آلفای 

خواص دانسیته پایین، مدول یانگ بالا، پایداری حرارتی و قابلیت 

یته جوشکاری خوب و بالاترین نسبت استحکام کششی به دانس
 (Blades) هایبه عنوان یکی از مهمترین مواد برای ساخت تیغه

. [4] کمپرسورهای موتور هواپیماهای پیشرفته مورد استفاده است
است اما  Ti-6Al-4Vاگرچه استحکام کششی آلیاژ برابر با آلیاژ 

از تمام  Ti-811استحکام دما بالا و مقاومت به خزش آلیاژ 
و استحکام  یشتر است. استحکام ویژهآلیاژهای دوفازی تیتانیم ب

خزشی بالا از این آلیاژ سبب به کارگیری آن در محدوده دمایی 
با دارا بودن بهترین  Ti-811. آلیاژ [5]شده است  C 450°حدود

ترکیب از مقاومت به خستگی در تعداد سیکل کم و زیاد تمام 
 های کمپرسورها و توربینهایخواص مورد نیاز برای ساخت تیغه

-بخار را دارا بوده و بهترین گزینه برای ساخت آنها محسوب می

های توربینهای بخار دارای با توجه به اینکه تیغه .[6] شود
آهنگری گرم که قابلیت فرایند های متقارن هستند، بنابراین شکل

بهینه برای ساخت آنها فرایند های پیچیده را دارد، تولید شکل
انیکی از قطعات ساخته شده با . خواص مک[7]شود محسوب می

ریزساختار قرار دارد؛ و برای  تأثیرهای ترمومکانیکال تحت فرایند
آلیاژهای تیتانیم با توجه به وجود دو فاز آلفا و بتا پارامترهای 

قابل توجهی بر  تأثیرنظیر دما، نرخ کرنش و کرنش  تغییر شکل

، بنابراین درک درست از [8] گذاردریزساختار نهایی قطعه می
گرم آلیاژها ضروری است. تحقیقات زیادی در  تغییر شکلرفتار 

 تأثیرگرم آلیاژهای تیتانیم و  تغییر شکلمورد بررسی رفتار 

تغییر پارامترها بر رفتار سیلان و تحولات ریزساختاری حاصل از 
تغییر قابلیت  [9] انجام شده است. ماتسوموتو و همکارانش شکل
در طی نورد گرم را مورد بررسی قرار داده و با  Ti-64لیاژ آ شکل

مجدد  اند که وقوع تبلورکمک تصاویر ریزساختاری نشان داده
یابی های ریز و در نهایت دستگیری دانهپیوسته منجر به شکل

شود. ذاکاری و وو بالا می تغییر شکلبه آلیاژی ریزدانه با قابلیت 

-Tiو  Ti-811و Ti-64اژ شامل رفتار کشش گرم چند آلی [10]

تحت نرخ کرنش بالا را مورد بررسی قرار داده و تشکیل و  153
و Ti-64 ،Ti-811عدم تشکیل باندهای برشی به ترتیب در آلیاژ 

Ti-153 وقوع تبلور  [11] اند. جهازی و همکارانراگزارش کرده
 در رنج گسترده از دماها و نرخ IMI834مجدد دینامیکی در آلیاژ 

مورد تحقیق قرار داده و بر اساس مشاهدات  هاکرنش

اند که در گیری کردهنتیجه تغییر شکلریزساختاری قبل و بعد از 
افتد؛ مجدد در کنار بازیابی دینامیکی اتفاق می ناحیه تک فاز تبلور

مجدد تغییر  های تبلوراما به خاطر کسر حجمی کم از دانه

زیادی بر میزان کسر حجمی  تأثیرکرنش پارامترهای دما و نرخ
-Tiرفتار فورج گرم آلیاژ  [12] تبلور مجدد ندارد. لو و همکاران

ها با کمک معادلات ریاضی های توربینرا در ساخت تیغه 64
تغییر سازی کرده و با تشخیص نواحی پایدار و ناپایدار برای شبیه
نظر ، پارامترهای بهینه برای مشاهده بهترین ریزساختار مورد شکل

 [13] اند. مومنی و عباسیها را گزارش کردههای توربینبرای پره
، تبلور مجدد Ti-64پارامترها بر رفتار سیلان آلیاژ  تأثیردر بررسی 

دینامیکی و بازیابی را برای ناحیه تک فازی و کروی شدن آلفای 
ای و نیز تغییر فاز دینامیکی آلفا به بتا را برای ناحیه دو فازی لایه

با تحلیلهای  اند. همچنینعنوان تحولات ریزساختاری بیان کرده به
مکانیکی و کمک پارامترهای نرخ تغییرات کارسختی و پارامتر 
زنر هولمان وقوع تبلور مجدد به عنوان مکانیزم اصلی منجر به 

در  [14] اند.  گو و همکاراننرمی در ناحیه تک فاز را اثبات کرده
-Ti-6Al-2Zr-1Moشش گرم آلیاژ ک تغییر شکلبررسی رفتار 

1V (TA15) های کوچک فاز بتا ناشی از اند که دانهبیان داشته

ها و نیز در نقاطی که عیوبی نظیر حفره به مجدد در مرزدانه تبلور
اند. هر چند تحقیقات زیادی در مورد وجود آمده تشکیل شده

قات گرم آلیاژهای تیتانیم انجام شده است، اما تحقی تغییر شکل

 محدود است. به طور مثال شی و همکاران Ti-811در مورد آلیاژ 
بر ریزساختار و  تغییر شکلعملیات حرارتی پس از  تأثیر [5]

را  Ti-811خواص مکانیکی و وضعیت شکست  قطعات آلیاژ 

مورد بررسی قرار داده و در نهایت پارامترهای بهینه برای دستیابی 
ز آلفای کروی در زمینه فاز بتا به ریزساختار بهینه که داری فا

های اند. رفتار خستگی سیکل بالا از تیغهباشد، را مشخص کرده

توسط یانگ و همکاران تحقیق شده   Ti-811ها از آلیاژ توربین
 Ti3Alبه بررسی اثر رسوب  [16] . شنگ و همکاران[15] است



 39 حمید رضا عزت پور -امیر مومنی -غلامرضا ابراهیمی -فاطمه زرقانی

 

 

مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  1402، دوسال سی و چهار، شمارۀ     

در ریزساختار و اثر گذاری آن بر خواص خوردگی از قطعات 
اند و برای بهبود وضعیت پرداخته Ti-811شده از آلیاژ ساخته 

خوردگی تغییر ریزساختار با کمک عملیات حرارتی را مناسب 

و کاربرد آن  Ti-811اند. با وجود اهمیت قابل توجه آلیاژ دانسته
های توربینها و نیاز به شناخت رفتار آلیاژ در برای ساخت تیغه

زمینه وجود دارد و رفتار  آهنگری گرم تحقیقات محدودی در این

واضح  آن به خصوص در زمینه آهنگری گرم کاملا  تغییر شکل
 تغییر شکلنیست، بنابراین هدف از این پژوهش بررسی رفتار 

تحت آزمایش فشار گرم و بررسی تحولات  Ti-811گرم آلیاژ 

 ریزساختاری است. 
 

 هامواد و روش
با ترکیب شددیمیایی ذکر شددده در  Ti-811، آلیاژ پژوهش این در

شد.   (1)جدول  این آلیاژ با دارا بودن به عنوان آلیاژ پایه انتخاب 

درصد 1درصد وزنی وانادیم و 1درصد وزنی آلومینیوم،  8حدود 

گیرد. در وزنی مولیبدن در دسدددته آلیاژهای نزدیک آلفا قرار می       

ا و وانادیم و  ، آلومینیوم به عنوان پایدار کننده فاز آلف      فرایند حین 

ساختار    مولیبدن به عنوان پایدار کننده فاز بتا عمل می کنند و ریز

 ای از فاز بتا اسدددتآلیاژ در دمای اتاق شدددامل فاز آلفا در زمینه

تدا  [17] نالیز   . در این پژوهش نیز اب به کمک     حرارتیبا روش آ

ستگاه   ستحاله بتا )دمای تبدیل فاز آلفا به فاز   STA 504د دمای ا

تا  و در ادامه با دانسدددتن دمای     تعیین شدددد C°1030 برابر با  (ب

سددیکل عملیات حرارتی بتا آنیل طراحی که  فراینداسددتحاله بتا، 

)در گرم شده  آلیاژ به دمایی بالاتر از دمای استحاله بتادر طی آن 

تک  برای اطمینان از حصددول سدداختارو ( C°1050 این پژوهش

ساعت در  بتا فاز  شده و سپس در حمام      این دما نگهیک  شته  دا

س      دمای محیط فروبردهآب هم ست. ریز صل از  شده ا اختار حا

)رنگ تیره در  تصاویر  اییی از فاز آلفای لایههااین سیکل، دسته

است که در شکل    ای از فاز بتامیکروسکوپ الکترونی( در زمینه 

سازی شرایط آهنگری   به منظور شبیه است.   ( نشان داده شده  1)

برای آزمایش فشار در   به کار گرفته شد. ایش فشار گرم  گرم آزم

با  متر میلی 8و  12ابتدا اسدددتوانه های با ارتفاع و قطر به ترتیب    

آزمون فشددارگرم با دسددتگاه   تهیه شدددند.  وایرکاتاسددتفاده از 

تن مجهز  25ظرفیت  با Z250فشدار زوییک رول مدل   -کشدش 

قاومتی   ما   به کوره م جام   C˚5± با دقت   (C° 1250 )حداکثر د ان

، در Kدر این پژوهش برای کنترل دما از ترموکوپل نوع    شدددد.

  تغییر شددکلتماس با نمونه و به منظور کاهش اثر اصددطکاک در 

شار در       شد. آزمون ف ستفاده  دما بالا از روان کار پودر گرافیت ا

های     ما نرخ با   C°1075 و 1050، 1025، 1000، 975، 950د

مالی   کرنش  6/0و کرنش حقیقی  s1-1و 1/0، 01/0 -001/0اع

شد. برای اجرای آزمون ابتدا نمونه  شکل ها به دمای انجام    تغییر 

داشددته شدددند تا سدداختار   دقیقه در این دما نگه 15گرم شددده و 

انجام و پس از آن به  تغییر شددکلتعادلی ایجاد شددود، سددپس  

در  یها فورنمونه تغییر شددکلمنظور حفظ سدداختار حاصددل از 

شکل )   هم دمای محیط آب حمام شدند.  ای  ( طرحواره2کویینچ 

شان می  تغییر شکل  فراینداز  های حاصل از آزمون  دهد. دادهرا ن

صورت     شار به  ست   -ی تنش حقیقیهامنحنیف کرنش حقیقی ا

صل از   ،که قبل از تحلیل شکل اثر گرمای حا بر روی آنها  تغییر 

س از انجام به منظور بررسی ریزساختاری، پ  . اصلاح شده است   

ها در امتداد محور فشار برش داده شده و   ابتدا نمونه تغییر شکل 

سطح در محلول )مخلوطی از   آمادهپس از   و 3HNO ،HFسازی 

O2H سبت صد حجمی(  6و  3، 1های ( با ن به مدت زمان  ]4[ در

برای تصدداویر ریزسدداختاری از   ثانیه حکاکی شدددند. 60تا  40

مدل     مارک الیمپوس  به   GX51میکروسدددکوپ نوری  مجهز 

شی  مدل    سکوپ الکترونی روب  ،Prox دوربین دیجیتال و میکرو

 استفاده شده است. Phenomساخت شرکت 
 

 ترکیب شیمیایی آلیاژ مورد استفاده  1جدول 
 

 درصد وزنی عنصر

Ti پایه 

Al 35/7 

Mo 75/0 

V 75/0 

Fe 3/0 

C 08/0 
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 C°) ریزساختار آلیاژ بعد از کویینچ از دمای بالاتر از استحاله بتا  1شکل 

 ب( تصویر میکروسکوپ)الف( تصویر میکروسکوپ نوری، ): ( 1050

 الکترونی

 

 
 

 طرحواره سیکل آزمون فشار در کنارعملیات حرارتی فلز پایه  2 شکل

 

 نتایج

 ی سیلانهامنحنیتحلیل 
شکل در  شار گرم  تغییر  شکل به انرژی    ف شی از انرژی نغییر ، بخ

بدیل می     مایی ت به        گر نه  مای نمو به افزایش د که منجر  شدددود، 
شود. این تغییرات خصوص در موادی با رسانایی حرارتی کم می

سیلان می    سبب بروز خطاهایی در منحنی  یکی از  شود. در دما 

سطح تنش پس از   تنش حداکثری  این خطاها کاهش قابل توجه 
تواند ی سددیلان حاصددل از آزمایش نمیهامنحنیبنابراین  اسددت.

کننده رفتار سدیلان صدحیح از مواد باشدد. میزان افزایش    منعکس

  محاسددبه (1)به کمک رابطه  تغییر شددکلدما ناشددی از گرمای 
 شود.می

∆T =
λη

ρCp
∫ σdε (1                                                   )  

طه      ما،   ΔTکه در این راب فاکتور اصدددلاح    ηافزایش د
یک،       بات یا یب تنش حقیقی    εو  σآد ( و کرنش MPa) به ترت

 λ. [18] دانسددیته از مواد اسددت  ρظرفیت حرارتی و   Cحقیقی،

شکل ، کسر انرژی  95/0برابر با   شود که به گرما تبدیل می تغییر 
صلاح آدیاباتیک در نرخ  [19]  01/0، 001/0ی هاکرنش. فاکتور ا

  است 75/0و  5/0، 25/0، 0برابر با  تقریبا به ترتیب  s1-1و  1/0، 
سیته از آلیاژ  [20] به ترتیب برابر   Ti-811. ظرفیت حرارتی و دان

میزان  (3). شدددکل  ]17[ اسدددت 3g/cm 37/4و  j/kg.k 502با  
دهد. بر  را نشدددان می تغییر شدددکل ی افزایش دما تحت اثر دما   

کرنش میزان تغییر دما  ای ثابت با افزایش نرخشکل در دم اساس
تغییر  فرایندکرنش بالا  یابد. با توجه به اینکه، در نرخافزایش می

در زمان کوتاهی کامل شده و زمان کافی برای پخش شدن  شکل
ما در نرخ     ندارد، میزان افزایش د ما وجود  بالا  ها کرنش گر ی 

ست. همچنین در نرخ کرنش ثابت با افزایش دمای    شتر ا تغییر بی
 تغییر شکل یابد. نتایج مشابه در  میزان تغییر دما کاهش می شکل 

یاژ   گزارش شدددده  [21] توسدددط کویکی Ti-5.5Al-1Feگرم آل
 تغییر شددکلمیزان افزایش دما در  (3) شددکلاسددت.  با توجه به 

سیلان  قابل توجه بوده و  Ti-811آلیاژ  باید اثر آن بر نمودارهای 
حداکثر تغییر  001/0و 01/0ی هاکرنش اصلاح شود، اما در نرخ  

  تغییر شکل گرمای  تأثیرتوان از است بنابراین می  8/5دما برابر با 
سیلان در این نرخ  هامنحنیبر  پس صرف نظر کرد.   هاکرنشی 

ن میزان توامی تغییر شکل از محاسبه افزایش دما ناشی از گرمای   
 محاسبه کرد. (2)تغییر تنش سیلان را با رابطه 

∆σ =
Q

nαR
(

1

T
−

1

T+∆T
(2 )                                              

ثابت     R(، KJ/mol) سدددازیفعال انرژی  Qکه در این رابطه    

میزان افزایش  ΔT، تغییر شکل دمای  T(، J/mol.K314/8) گازها
. نحوه اصلاح و محاسبه   ثابت مواد هستند  αتوان تنشی و    nدما،

. آورده شده است   [19] پارامترهای یاد شده به تفصیل در مرجع  
کار          به  پارامترهای  به  حاسددد طه    با م ته در راب یت     (2)رف ها در ن
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اختلاف تنش منحنی در حالت اصددلاح نشددده و اصددلاح شددده  
سبه می  شکل   محا سیلان  هامنحنیج( -3ب( و )-3)شود. در  ی 

نشان داده شده است.   تغییر شکلعد از اصلاح اثر گرمای قبل و ب

ی هامنحنیی سیلان اصلاح شده و هامنحنیبراساس مقایسه بین 
صل از آزمایش تجربی،   منجر به افزایش مقاومت  اختلاف دما حا

شکل به  صوص در دماهای پایین می  به ،تغییر  شود. علاوه بر  خ

نابراین    نمی)تنش پیک( تغییر   این موقعیت تنش ماکزیمم   کند، ب
صلاح دمای   شکل ا سکوپی  تغییر  شکل از  قواعد ماکرو را  تغییر 

ی کم تفاوت دو منحنی بسدددیار کم   ها کرنشدر  دهد. تغییر نمی

منحنی اصددلاح شددده به طور قابل   ،اسددت، اما با افزایش کرنش
ی هامنحنی گیرد.توجهی بالاتر از منحنی اصددلاح نشددده قرار می

ی حاصل از آزمون فشار برای دماهای کرنش حقیق -تنش حقیقی
پس از اصدددلاح اثر  s1-1و  s 001/0-1مختلف و دو نرخ کرنش 

( نشان داده شده است. بر اساس      4در شکل )  تغییر شکل گرمای 
شکل ها، پارامترهای شکل  سیلان اثر گذار  هامنحنیبر  تغییر  ی 

 تغییر شکل های سیلان با افزایش دمای  است. به طور کلی، تنش 
با افزایش نرخ کرنش افزایش می   کاهش می  یابد. کاهش    یابد و 

سیلان با افزایش دما، را می  که سازی حرارتی  فعالتوان به تنش 

سریع   منجر به سبت   شود  میهای نفوذ در دماهای بالا فرایندت ن
ضعیت [22]داد  شکل های . برای تمام و ، در ابتدای آزمون تغییر 

سطح تنش بدون تغییر قاب   شار،  ل توجه در کرنش افزایش یافته  ف
سطح تنش با     و به یک مقدار تنش حداکثر می سد. این افزایش  ر

ید و تجمع      افزایش کرنش به اثر کرنش سدددختی ناشدددی از تول
ها در ها مرتبط اسددت. تنش حداکثر در تمام وضددعیت جاییهناب

 فرایندشود. در ادامه  مشاهده می  1/0یی کمتر یا برابر با هاکرنش
سیلان کاهش یافته و کار نرمی    و با  سطح تنش  افزایش کرنش، 

رسددد. افتد و نمودار به یک حالت صدداف و پایدار میاتفاق می
مای       یل ترکیبی از اثر گر به دل کل نرمی سدددیلان  و  تغییر شددد

های ریزسدداختاری اسددت، که در دماهای پایین مشددهودتر  پدیده
حذف  هانیمنحاز  تغییر شکل است. با توجه به اینکه اثر گرمای  

سر    شده دلیل نرمی می  ساختاری نظیر تغییر ک تواند تحولات ریز
 هپدید  حجمی و مورفولوژی فاز آلفا برای ناحیه دو فازی و نیز      
. [23]بازیابی و تبلور مجدد فاز بتا برای ناحیه تک فازی باشدددد 

شکل کلی از   کرنش -ی تنشهامنحنییک تفاوت قابل توجه در 
. نرمی سددیلان که به صددورت اسددت نرمی سددیلان مقدار تفاوت

برای  شدددوداختلاف تنش حالت پایدار با تنش پیک تعریف می      

بالای دمای اسددتحاله بتا کمتر از  تغییر شددکلهای همه وضددعیت
پایینتر از دمای  تغییر شکل های نرمی سیلان برای وضعیت  مقدار 

ست.     ستحاله بتا ا سیلان برای تمام دماها و در نرخ  هامنحنیا ی 

نه   s001/0-1کرنش ندا که،    دارای د نده  نشدددانهایی اسدددت  ده
ست. وجود این      ستیک از مواد ا سیلان پلا ی هامنحنیناپایداری 

دمای اتاق و دمای بالا از سدددایر مواد  تغییر شدددکلدار در دندانه

 IMI834و همچنین آلیاژهای تیتانیم  [24] نظیر آلومینیوم و فولاد
برای تحلیل نمودارها گزارش شددده اسددت.  Ti-64 [23]و  [25]

شکل در ناحیه تک فاز بتا و     ضعیت تغییر  شکل دو و در  تغییر 

در  تغییر شددکلطول شددود. در ناحیه دوفازی در نظر گرفته می
تا و نرخ کرنش        فاز ب تک  یه  مام   s001/0-1ناح ی ها منحنی، ت

ستند که با ادامه      شامل یک نقطه حداکثری ه شکل سیلان    تغییر 
صاف و پایدار  سد. به طور کلی، وجود این نقطه  می به حالت  ر

مجدد در حین   نشدددان دهنده پدیده تبلور     ها منحنیحداکثر در  
 تغییر شدکل در  [13] و عباسدی منی ؤم. [26] اسدت  تغییر شدکل 

شابه در  Ti-64آلیاژ  سیلان گزارش کرده و وجود    نتیجه م رفتار 
ا نقطه حداکثری را ناشی از وقوع تبلور مجدد دینامیکی در فاز بت 

ی سدددیلان ها منحنی s1-1اند. اما در نرخ کرنش برابر با    دانسدددته 

، بدددون نقطدده   s 001/0-1در نرخ کرنش     هددامنحنی    برخلاف   
و عدم وجود   هامنحنیشددوند. صدداف بودن  حداکثری ظاهر می

دهنده پدیده بازیابی دینامیکی فاز بتا نشدداننقطه تنش حداکثری 
در ناحیه  تغییر شددکلدر طول اما ی بالا اسددت. هاکرنشدر نرخ 

نقطه تنش حداکثری و به دنبال آن افت       ها منحنیدوفازی، تمام   
دهند که با توجه به وجود دو فاز در تنش سددیلان را نشددان می  

تواند حاکی از تحولات ریزساختاری نظیر تغییر کسر حجمی   می
فاز آلفا و بتا در اثر تغییر فاز دینامیکی، تغییر مورفولوژی فاز آلفا  

های آلفا باشددد. یک نکته ر کروی شدددن و موجی شدددن لایهنظی
تار      بل ذکر در مورد رف مای   ها منحنیقا فاوت  ، C°1000در د ت

ها  کرنش پایین و بالا است. بر اساس شکل    شکل منحنی در نرخ 
دارای  s 001/0-1و نرخ کرنش C°1000منحنی سدددیلان در دمای 

کرنش نرمی واضح است که با افزایش    یک نقطه تنش حداکثری
این نقطه  ،s1-1کرنش به افتد اما با افزایش نرخسدددیلان اتفاق می

ی هامنحنیاز بین رفته و منحنی مشدددابه با  تنش حداکثری کاملا 

تواند بیانگر تغییر فاز این پدیده می ناحیه تک فاز صدداف اسددت.
دینامیکی فاز آلفا به بتا و وقوع بازیابی دینامیکی در ریزسدداختار  

شد. د  سبب کرنش دمای تغییر  با ر پدیده تغییر فاز دینامیکی، به 
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شددکل افزایش یافته و شددرایط برای تشددکیل فاز پایدار در دمای 

تا( را فراهم    بالا  فاز ب ظاهری    [22] آوردمی) . علاوه بر شدددکل 
ی سددیلان، بر اسدداس پارامترهای دیگری نظیر تغییرات هامنحنی

به تنش بحرانی       حاسددد کارسدددختی و نیز م توان وقوع  مینرخ 

 مجدد و بازیابی دینامیکی را مورد بررسددی قرار های تبلورپدیده
  داد که در ادامه آورده شده است.

 

  

  

 
 

-در دماها و نرخ تغییر شکلناشی از  یالف( تغییرات دمای)  3 شکل

لان بعد از اصلاح اثر ی سیهامنحنیب( تغییرات )ی مختلف، هاکرنش

ج( تغییرات )، s 1-1کرنش ثابتدر دماهای مختلف و نرخ تغییر شکلگرمای 

  C°950 ف و دمای ثابت ی مختلهاکرنش ی سیلان در نرخهامنحنی
 

 

 

در دو  Ti-811کرنش حقیقی برای آلیاژ  -ی تنش حقیقیهامنحنی  4 شکل

 s1-1 ب( )و  s001/0-1 الف( )نرخ کرنش، 

 
 تحلیل ترمودینامیکی نتایج مکانیکی

کرنش( با -یا همان شیب منحنی تنش θتغییرات نرخ کارسختی )

یا عدم وقوع تبلور مجدد را  تواند وقوع( می5کرنش در شکل )

ی نرخ کارسختی بر حسب هامنحنی( 5) کند. در شکلمشخص 

به عنوان نماینده ناحیه تک فازی رسم  C°0751کرنش برای دمای 

 θمقدار پارامتر  شده است. بر اساس شکل برای تمام وضعیتها،

در ابتدا زیاد است که نشان دهنده غلبه کارسختی در مراحل اولیه 

است، اما با افزایش کرنش نرخ کارسختی کاهش یافته  تغییر شکل

رسد. کرنشی که در آن نرخ کارسختی برابر با صفر و به صفر می

شود، که در شکل شود به عنوان کرنش حداکثری تعریف میمی

ص شده است و نقطه آغازین نرمی سیلان است. مشخ pεبا فلش

در ادامه و با افزایش بیشتر کرنش، نرخ کارسختی همچنان کاهش 

های شود که نشان دهنده وقوع پدیدهیافته و منفی می

. بر اساس نتایج ارایه شده ریزساختاری منجر به نرمی سیلان است

 نرخی نرخ کارسختی در هامنحنیوقتی  [13,27]در تحقیقات 
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 یکسان به صفر مختلف همگی در یک کرنش تقریبا  یهاکرنش

کننده کرنش حداکثری یکسان برای منعکس برسند، این عامل

است. بنابراین، کرنش حداکثری برای شروع  هاکرنش تمامی نرخ

کرنش و در نتیجه به پارامتر زنر هولمان  نرمی سیلان به نرخ

 تبلور با آلیاژی است که وابسته نیست. چنین رفتاری در تضاد

مجدد  که در ریزساختار تبلور افتد. اما زمانیمجدد در آن اتفاق می

ی هاکرنشی نرخ کارسختی در هامنحنیدینامیکی اتفاق بیفتد 

رسند، به عبارتی کرنش حداکثری وابسته به مختلف به صفر می

 .نرخ کرنش و در نتیجه وابسته به پارامتر زنر هولمان است

 C°7510 ی نرخ کارسختی بر حسب کرنش برای دمایهامنحنی

دهنده وقوع نشانی متفاوت به صفر رسیده است که هاکرنشدر 

توان به کمک رابطه تبلور مجدد در ریزساختار است. همچنین می

( مقدار پارامتز زنر هولمان را محاسبه کرده و مقادیر پارامتر 3)

 زنر بر حسب کرنش پیک را رسم کرد. 
 

(3)                                                               Z= ε̇Exp(
Q

RT
) 

 

های دادهسازی است که از فعالانرژی  Qدر این رابطه  

 تغییر شکلدمای  Tشود، ی سیلان محاسبه میهامنحنیحاصل از 

سازی فعالثابت گازها است. مقادیر انرژی  Rبر حسب کلوین و 

 730برای ناحیه دوفازی و تک فازی متفاوت و به ترتیب برابر با 

است که با جایگذاری این مقادیر و  مقادیر نرخ کرنش  kJ194و 

ب( وابستگی -5)شود. شکل در رابطه پارامتر زنر محاسبه می

کرنش پیک به پارامتر زنر هولمان برای ناحیه دوفازی و تک فازی 

ساس شکل مشخص است در ناحیه تک دهد که بر ارا نشان می

فازی بین کرنش حداکثری و پارامتر زنر هولمان رابطه برقرار 

بنابراین است در حالی که در ناحیه دوفازی ارتباط وجود ندارد. 

 هایی جز تبلورنرمی سیلان در ناحیه دو فازی ناشی از پدیده

کرنش  -ی تنشهامنحنینرمی سیلانی که در  ، امامجدد است

شود ناشی از تبلور مجدد و بازیابی ه تک فازی مشاهده میناحی

ی هامنحنیطور که در  است. همان تغییر شکلدینامیکی حین 

در نرخ  هامنحنیی ناحیه تک فازی سیلان نیز مشاهده شد برا

دارای نقطه تنش حداکثری هستند که با افزایش  s001/0-1 کرنش

صاف و بدون نقطه حداکثری ظاهر  هامنحنی s1-1 بهنرخ کرنش 

 دهنده غلبه بازیابی دینامیکی است.نشانشوند که می
 

 

  
 

 
 

°C ی نرخ کارسختی بر حسب کرنش در دمایهامنحنیالف( )  5شکل 

  ارتباط بین کرنش حداکثری و پارامتر زنر هولمان  ب()و  7510

 

سم  آدر   شتق آن    هامنحنیخر ر سختی و قرینه م ی نرخ کار
جدد در             یا تبلور م یابی  باز یب وقوع  به ترت به تنش،  بت  نسددد
شروع آنها در ناحیه تک فازی     ساختار و تنش بحرانی برای  ریز

( منحنی 6)کند. در شکل های پیشین را مشخص مییید گفتهأو ت

و  C°1050 تغییرات نرخ کارسددختی بر حسددب تنش برای دمای
ه بخش تشکیل شود، منحنی از سمشاهده می  s 1/0-1 کرنش نرخ

ست که دو     سوم غیر شده ا خطی بخش آن تقریبا  خطی و بخش 

های کم با افزایش سددطح اسددت. برای بخش خطی اول، در تنش
سرعت کاهش می    سختی با  شیب  تنش نرخ کار  یابد. به عبارتی 

سیدن به یک کرنش بحرانی کاهش یافته و بخش   بخش اول با ر

ت کرنشی است که شود. این کرنش، در حقیقخطی دوم آغاز می
شود آغاز شده و بازیابی دینامیکی آغاز می های فرعیتشکیل دانه

شکل  ست.    6) که در  شده ا شخص  پس از این نقطه  ( با فلش م

خطی  یابد تا در انتهای ناحیه      شدددیب منحنی همچنان کاهش می   
 (، تبلور مجدد دینامیکی آغازcσ) دوم و رسددیدن به تنش بحرانی
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ضعیت  شود. تنش بحرانی برای   شکل هر و شی   تغییر  برابر با تن

)منحنی  کارسددختی اسددت که در آن منحنی قرینه مشددتق نرخ 
 دهد. چین( بر حسب تنش یک نقطه حداقل را نشاننقطه

 
 

 
 

)منحنی خط پر( و  Ti-811ی تغییرات نرخ کارسختی هامنحنی  6 شکل

و   C°1050 مشتق آن )منحنی نقطه چین( نسبت به تنش حقیقی در دمای 

 s 1/0-1نرخ کرنش

 
سختی دوباره با   شتری     پس از این نقطه، نرخ کار  سرعت بی

حداکثری          طه تنش  به نق ته و  یاف که در آن نرخ  pσ) کاهش   ،)

ست، می      صفر ا سختی برابر با  سد. در نهایت برون کار یابی از ر

شباع  (، که برای sσ) بخش خطی نمودار، محور تنش را در تنش ا

 کند.  رود،  قطع میبازیابی به کار می فرایندبینی پیش
این توضدددیحات اگر در سددداختار تبلور مجدد  بر اسددداس 

شکل  θ–σمنحنی  دینامیکی اتفاق بیفتد، صورت خط  6) در  ( به 

ست، اما اگر بازیابی دینامیکی اتفاق بیفتد  صورت    پر ا منحنی به 
ی تغییرات نرخ کارسدددختی بر هامنحنی .[28] خط چین اسدددت

ی مختلف به صدددورت  ها کرنشحسدددب تنش در دماها و نرخ   

ست. همان     7شکل ) مجموع در  شده ا شان داده  طور که در  ( ن
ی هاهاکرنشکرنششود در تمامی دماها و در نرخ  این شکل مشاهده می  

مشددابه با منحنی وقوع    هامنحنیشددکل ظاهری   s1/0-1کمتر از 

ست، اما  شیب    s 1-1به کرنش  با افزایش نرخ تبلور مجدد ا تغییر 
قابل ذکر  رفتار بازیابی دینامیکی اسدددت.دهنده نشدددان هامنحنی

اسدددت که با افزایش دما تمایل به بازیابی بیشدددتر و تبلور مجدد 
به طور  کمتر می ما و   کلیشدددود. همچنین       کاهش   با افزایش د

کاهش     به دلیل )افزایش مدت زمان پخش حرارت( نرخ کرنش
ب   چگالی  بازآرایی و حذف، نرخ     جایی هنا  کار         ها در اثر 

شابه در  سختی کاهش می  شکل یابد. نتایج م آلیاژ     گرم  تغییر 
Ti-64  گزارش شددده اسددت.   [29]توسددط پورتانوید و همکاران
 

 

  
 

 ی متفاوتهاکرنشدر دماها و نرخ Ti-811تغییرات نرخ کارسختی آلیاژ   7شکل 
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 مشاهدات ریزساختاری
های مکانیکی به خوبی نشان داد که در ناحیه تک فاز بتا تحلیل

 مجدد دینامیکی به ترتیب در نرخ دو پدیده بازیابی و تبلور
افتد، در ادامه تصاویر ی بالا و پایین اتفاق میهاکرنش

ها در ناحیه تک فاز هستند. هاین پدید کنندهیید أتریزساختاری نیز 
 و نرخ C°5010 تصاویر ریزساختار ناحیه تک فاز بتا برای دمای 

( نشان داده شده است. بر اساس 8در شکل )  s001/0-1کرنش
شیده های کریزساختار  شامل دانه s 001/0-1شکل در نرخ کرنش 

چک های کوفاز بتا است که با دانه (Elongated grain) شده
این وجود اند. احاطه شده (Rex grain) حاصل از تبلور مجدد

بتا کننده وقوع تبلور مجدد در ناحیه تک فاز یید أتریزساختار 
مجدد کسر  های کوچک تبلورذکر است که دانه است. قابل

دهند که دلیل حجمی کمی از ریزساختار را به خود اختصاص می
. [25,28] سریع فاز بتا استآن نرخ بالای بازیابی و نفوذ در خود 

 s1-1و s001/0-1در دو نرخ کرنش C°1075 ریزساختار برای دمای
ها در نرخ نشان داده شده است. بر اساس شکل (9) در شکل

مجدد  های کوچک تبلورریزساختار شامل دانه s001/0-1کرنش
های کشیده شده تنها دانه s 1-1نش به است که با افزایش نرخ کر

قابل مشاهده است که نشان از وقوع بازیابی دینامیکی است. دلیل 
ی هاکرنشکرنش است، در نرخ  این پدیده اثر زمان با تغییر نرخ

بلور مجدد وجود دارند اما های تدانهپایین زمان کافی برای رشد 
جایی بالاتر است اما به دلیل هکرنش بالا هرچند چگالی ناب در نرخ

افتد و ها اتفاق میجاییهتنها بازآرایی ناب تغییر شکلمان کوتاه ز
فرصت کافی  ،شود یا در صورت ایجادهای جدید ایجاد نمیدانه

های آلیاژ تغییر شکلزمینه  برای رشد ندارد. تحقیقات دیگر در
 تیتانیم در محدوده تک فاز بتا نیز هر چند وقوع تبلور مجدد

های حاصل اند که دانهاند اما بیان داشتهدینامیکی را گزارش کرده
-مجدد کسر کمی از ریزساختار را به خود اختصاص می از تبلور

در  [30] و وانجارا و همکاران [11] جهازی و همکاران .دهند
بازیابی دینامیکی در  IMI834 آلیاژ نزدیک آلفاگرم  تغییر شکل

در  تغییر شکلکنار تبلور مجدد جزیی را به عنوان مکانیزمهای 
 [31] اند. هان و همکاراندماهای بالاتر از استحاله بتا گزارش کرده

وقوع بازیابی دینامیکی  Ti600، آلیاژ نزدیک آلفا تغییر شکلدر 
وقوع بازیابی به ساختار  اند.کردهکید أتدر وضعیت بتا فورج را 

bcc و نیز انرژی نقص چیده شدن بالا از فاز بتا مربوط است 
 C°1025 ، C°1000 ریزساختار دماهای (10) در ادامه شکل .]32[
 طور که پیش از این دهد. همانرا نشان می C°975 و

 گفته شد دمای استحاله بتا برای این آلیاژ برابر با 

 C°1030 تخمین زده شد؛ بنابراین ریزساختار دمای C°1025  باید
 )شکل ریزساختاریشامل دو فاز آلفا و بتا باشد اما مشاهدات 

الف( برای این دما مشابه با دماهای ناحیه تک فاز بتا است. -10
در این  تغییر فاز دینامیکی ناشی از کرنش است. دلیل این پدیده

تغییر منجر به افزایش دمای  تغییر شکل پدیده گرمای حاصل از
به بالاتر از دمای استحاله بتا شده که در نتیجه آن فاز آلفا  شکل

شود و بعد از کویینچ مشابه با وضعیت بتا آنیل از بتا تبدیل میبه ف
این پدیده  C°1025 شود. در مورد دمایای مشاهده میساختار لایه

سبب شده که با افزایش دما به بالاتر از دمای استحاله تمام فاز 
و کویینچ به صورت  تغییر شکلآلفا به فاز بتا تبدیل شود که بعد از 

شود. لازم به ذکر است ه شده از فاز بتا مشاهده میهای کشیددانه
مجدد تبلور  s001/0-1که مشابه با ناحیه تک فاز بتا در نرخ کرنش

دهد اتفاق افتاده و منحنی سیلان نیز نقطه حداکثری را نشان می
اتفاق افتاده که منحنی سیلان نیز بازیابی  s1-1و در نرخ کرنش 

. ب(-4)شکل  شده استصاف و بدون نقطه حداکثری ظاهر 
دهنده ریزساختار ناحیه دو فازی ج( نشان-10)و  (ب-10شکل )

هستند که کروی شدن آلفای  C°950 و C°1000 برای دو دمای
ای به عنوان اصلیترین پدیده مطرح است که با عنوان تبلور لایه

کروی شدن  C°1000 شود. در دمایمجدد هندسی نیز شناخته می
°C به 1000 با کاهش دما از  ل و واضح است اماهای آلفا کاملایه

های آلفا که به عنوان مراحل مقدماتی تنها موجی شدن لایه  950
شوند. همچنین روند، مشاهده میبرای کروی شدن به شمار می

کاهش کسر حجمی فاز آلفا با افزایش دما نشان از تغییر فاز 
. محاسبات نشان است تغییر شکلدینامیکی فاز آلفا به بتا در حین 

است  %81برابر با  C°950 داد که کسر حجمی فاز آلفا برای دمای 
تحلیل  یابد. درکاهش می %21به  C°1000که با افزایش دما به 

s-و نرخ کرنش C°1000 ی سیلان گفته شد که در دمای هامنحنی

که دلیل آن افزایش منحنی صاف و بدون افت در تنش است، ، 11
 فاز بتا در اثر تغییر فاز دینامیکی است به طوریقابل توجه کسر 

بر محاسبه شد.  %88از بتا برابر با که در این نرخ کرنش کسر ف
و  Ti-811آلیاژ  رفتار تغییر شکل اساس نتایج ارایه شده در مورد

ها و کمپرسورها های توربینبا توجه به کاربرد این آلیاژ برای پره
باشد. در  تغییر شکلسب برای تواند دمای منامی C°1000دمای 

ها نیاز به ساختار بایمودال از فاز آلفا و بتا است پره ساخت این
کننده مقاومت به خزش بالا و فاز آلفای مینأای تکه ساختار لایه

کننده مقاومت به خستگی سیکل بالا است که این مینأهم محور ت
آلفای محقق شده است و فاز  C°1000 مهم در ریزساختار دمای 

ای قرار گرفته است.ای از فاز بتای لایهدر زمینه هم محور 
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های کوچک تبلور مجدد روی های کشیده شده در جهت عمود بر محور فشار و دانه، حضور دانهs 001/0-1کرنشو نرخ C°5010 ریزساختار دمای   8 شکل

 ها مرزدانه

 

                  
 s 1-1(، ب s001/0-1کرنش الف( و نرخ C°1075 ریزساختار در دمای   9 شکل

 

               
 

 
 

 

 C° 975 ج()،  C° 1000 ب()،  C° 1025 الف()و دماهای ،  s001/0-1 کرنش ثابت  در نرخ تغییر شکلریزساختار حاصل از   10 شکل
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مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  1402، دوسال سی و چهار، شمارۀ     

 گیرینتیجه
با استفاده از    Ti-811آلیاژگرم  تغییر شکل در این پژوهش رفتار  

 و نرخ C°10750 تا C°950 آزمون فشددار گرم در محدوده دمایی

بت     s1-1تا  001/0کرنش  ثا حت کرنش  عه قرار    6/0ت طال مورد م
صورت توان بهگرفت. مهمترین نتایج حاصل از این تحقیق را می

 زیر عنوان نمود.

 نقطه از پس دماها تمامی برای که داد نشان سیلان یهامنحنی .1
 حذف به توجه با که، افتدمی اتفاق سیلان  یمنر تنش ثرکحدا
  ریزسددداختاری تحولات هامنحنی از تغییر شدددکل گرمای اثر

 .  است پدیده این سبب
 نقطه s 001/0-1کرنش نرخ در فاز تک ناحیه دماهای تمامی .2

 که دادند نشان 1/0 از کمتر ییهاکرنش در را حداکثری تنش
 حالت به نهایت در و شده تنش افت دچار منحنی آن از پس

 ددمج تبلور وقوع با مشابه هانشانه این که شودمی تبدیل پایدار
 .است ریزساختار در دینامیکی

 حسب بر کارسختی نرخ یهامنحنی نظیر مکانیکی هایتحلیل .3
 تک ناحیه دماهای برای حداکثری کرنش که داد نشان کرنش

 که حالی در است هولمان زنر پارامتر به وابسته و متفاوت فاز

 ثابت تقریبا  حداکثری کرنش فازی دو ناحیه دماهای برای
 دینامیکی مجدد تبلور وقوع کنندهییدأت موضوع این که است

 در مجدد تبلور غیر تحولاتی وقوع و بتا فاز تک ناحیه در

 .است فازی دو ناحیه
سختی  نرخ یهامنحنی .4 سب  بر کار شان  تنش ح  برای که داد ن

یه     لورتب s1/0-1  از کمتر یها کرنش نرخ در فازی  تک  ناح

  بازیابی   s1/0-1 از بالاتر  یها کرنش نرخ در و دینامیکی  مجدد 
 .افتدمی اتفاق دینامیکی

 هایلایه شدن وموجی و شدن کروی پدیده فازی دو ناحیه در .5

فا  نار  در آل نامیکی  فاز  تغییر ک   مهمترین کرنش از ناشدددی  دی
 .هستند ریزساختاری هایپدیده

ساس نتایج ارایه شده در مورد رفتار تغییر شکل آلیاژ    . 6 -Tiبر ا

های توربین موتور  و با توجه به کاربرد این آلیاژ برای پره 811
سب برای  می C°1000جت دمای  شکل تواند دمای منا   تغییر 

  باشد.
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1. Introduction 

The most important challenging issue for those companies 

working in the field of casting of aluminum parts using 

scraps as raw materials is to control the chemical 

composition of the melt and to identify the most important 

impurity elements affecting the properties of the produced 

ingot. The quality of manufactured products is usually 

evaluated with various indicators such as chemical 

composition, microstructure and mechanical properties. 

Since the raw materials used by the Baloch Aluminum 

Company, as a large company active in the field of aluminum 

recycling, are different aluminum scraps such as bottles, 

profiles, rivets, cooling fins, etc., in this research, efforts 

were made to identify the most important impurity elements 

in the melt resulting from this type of charging. Then, the 

effect of these impurities on the microstructure and 

mechanical properties of the manufactured products was 

evaluated. The results of this research can be a guidance for 

other companies active in this field. 

       

2. Materials and methods 

In order to identify the metallurgical characteristics of the 

parts produced in Baloch Aluminum Co., various tests were 

conducted to determine the chemical composition, structure, 

microstructure and mechanical properties of the samples. In 

order to determine the chemical composition of the cast 

billets, samples were analyzed by optical emission 

spectroscopy analysis with a PMI MASTER SMART 

apparatus. To identify the phases in the alloy, X-ray 

diffraction analysis with copper wavelength (1.5406 

Angstroms) was used by BRUKER Advanced D8 device. 

FESEM MIRA3 TESCAN field emission scanning electron 

microscope equipped with EDS-SAMX elemental dispersive 

spectrometer and KYKY field emission scanning electron 

microscope equipped with an OXFORD energy dispersive 
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spectrometer were used to investigate the microstructural 

constituents, more precisely. Finally, in order to determine 

the mechanical properties of the billets, diagonal tensile test 

samples were prepared.     

 

3. Results and discussion 

6063 Aluminum alloy belongs to the aluminum-magnesium-

silicon alloy series, whose standard composition contains 

0.45 to 0.9 magnesium and 0.2 to 0.6 silicon. In addition, the 

percentage of iron as an important impurity should be less 

than 0.35wt.%, while copper and chromium concentrations 

should be less than 0.1% wt.%. However, in the chemical 

composition of the billet produced in Baloch Aluminum 

Company, the amount of silicon varied between 0.64 and 

0.65wt.%, which is higher than the standard value. 

Furthermore, the Mg content changed between 0.22 and 

0.26wt.%, which is significantly lower than the standard 

limit of this element in the composition of 6063 alloy. In 

addition, Fe content for the alloy varied between 1.0 and 1.12 

wt. % which was almost three times the maximum limit of 

the concentration of this element in the standard composition 

of 6063 alloy.  

Figure 1 shows the FESEM micrographs with different 

magnifications of the ingot produced by Baloch Aluminum 

Company. In addition to a very large solidification cavity, 

secondary phase particles are visible with a bright color 

contrast in a dark matrix. The volume fraction of secondary 

phase was estimated to be around 4%. 
In order to identify the nature of the secondary phase, the 

EDS element distribution map analysis was employed. The 

results of this analysis are shown in Fig. 2. It can be seen that 

the matrix is rich in aluminum, but the secondary phase 

particles with a lamellar morphology have a lower amount of 

aluminum and a high percentage of iron. Finally, by 

considering the experimental and thermodynamic simulation 

https://jmme.um.ac.ir/article_43839.html?lang=en
https://mechanic-ferdowsi.um.ac.ir/?lang=en
https://jmme.um.ac.ir/
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results, it was postulated that the bright phase was an iron 

aluminide intermediate compound formed in the Al matrix 

during solidification.  

 

 
 

Fig. 1 FESEM micrographs with different magnifications of 

the Al-alloy ingot produced by Balouch Aluminum Co. 

 

 
 

Fig. 2 EDS MAP analysis showing the distribution of alloying 

elements in the microstructure of cast ingot produced in 

Balouch Aluminum Co. 

 

In order to compare the mechanical properties of billets 

produced in Baloch Aluminum Company with that prepared 

in IRALCO Company, tensile test specimens were 

extracted. The stress-strain curves of these alloys are shown 

in Figure 10.   
From each billet, the curves corresponding to two 

extracted samples are given. One of these samples was taken 
from the center of the ingot and the other from the sides of 
the ingot. As can be seen, the mechanical behavior of the 
aluminum billet produced by Arak Aluminum Company 
(IRALCO) is almost similar on the surface and center of the 

ingot, and the alloy shows significant ductility. The value of 
the tensile strength varied between 93 and 103 MPa. On the 
other hand, the ductility of the alloy produced by Baloch 
Aluminum Company was about 50% lower than the similar 
sample produced by IRALCO Company. In addition, there 
is a significant difference between the strength and ductility 
of the billet in the central and surface areas. In other words, 
the strength and ductility of the ingot in the central area were 
much lower than the surface of the ingot. To investigate the 
cause of the low strength of the billet, the fracture surface of 
the tensile test samples was examined by a FESEM. 
 

 
Fig. 3 Stress-strain curves of the samples extracted from 

welding and building directions at room temperature (RT) 

and 700 °C. 
 

By summarizing the tensile test results, it was concluded that 

the formation of holes in the center of the casting billet was 

one of the most important factors in reducing the strength 

and ductility of the produced alloy. In addition, the presence 

of a high percentage of iron and copper and the formation of 

iron aluminide intermetallic compound in the microstructure 

of billet reduced its ductility. 

 

4. Conclusion 

The aim of this research was to identify the metallurgical 

characteristics of aluminum alloy ingots produced in Baloch 

Aluminum Co, Zahedan, using scraps as raw materials. It 

was shown that the chemical composition of the alloy 

produced in Baloch Aluminum Company differs from the 

standard composition of 6063 aluminum alloy. The 

percentage of magnesium in the alloy was lower, while the 

concentrations of iron, copper and silicon were higher than 

the standard range. As a consequence, the presence of holes 

in the microstructure of the ingot and the formation of brittle 

iron aluminide intermetallic phase led to a sharp decrease in 

the strength and especially the ductility of the cast billet. 

Finally, the removal of iron was proposed as one of the most 

important ways to improve the quality of manufactured 

product. 
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 *آلومینیوم بلوچ شرکت توسط تولیدی آلومینیوم آلیاژ قطعات مکانیکی خواص و ریزساختار بررسی
 پژوهشی مقاله

 (3)مهدی شفیعی آفارانی             ( 2)محمود شریفی تبار          (1)راضیه شهریاری
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 با ریزساختاری  هایبررسی  ،(X-ray Diffraction (XRD)) ایکس اشعه  پراش آنالیز کوانتومتری، شامل  متالورژیکی انجام آزمونهای با پژوهش این در  چکیده
 و سککاختار ترکیب، به مربوط اطلاعات (Field Emission Spectroscopy Electron Mircoscope (FESEM)) روبشککی الکترونی نوری و میکروسکککو 

  تأثیرشککدو و  اسککتخرا  زاهدان شککرکت بلوآ آلومینی  در های آلومینیومیاز قراضککه تولیدی 6063آلومینیومی های ی و پروفیلرگهریخت هایبیلت ریزسککاختار

ستاندارد تر آهن، سیلسی  و مس بیش از   نتایج آنالیز ترکیب شیمیایی نشان داد که درصد     مورد بررسی قرار گرفت.  آنهاریزساختار بر خواص مکانیکی   کیب  حد ا
نتایج آنالیز   .را نشان داد  شدو گریی ریختهبیلتهادر مرکز ویژو ه ب یها و حفرات انقباض تخلخل یدرصد بال  نوری کروسکو  یم ریتصاو   بود. 6063آلیاژ آلومینیوم 

سنج پراکندگی   طیفمش تشکیل شد. تشکیل این فاز توسط آنالیز      ش در ریزساختار   آلومیناید آهنفاز   زمینه، FCCپراش اشعه ایکس نشان داد که علاوو بر فاز   
و  استحکام  سبب افت  آلومیناید آهنترد فاز شد. نتایج آزمون کشش نشان داد که حضور حفرات و به خصوص       تأیید انرژی در میکروسکو  الکترونی روبشی   

شش نهایی    شد.  پذیریشکل  ستحکام ک سکال و در   103 بیلت در حدودسطح  در  شرکت بلوآ آلومینی  نمونه ا شمش  مگاپا ست آمد   71مرکز  سکال به د   .مگاپا

در آلومیناید آهن ترد ناشی از حضور فاز ترد ترکیب شکست نرم و شدو از مرکز بیلت و حاکی از درصد بالی حفرات در نمونه استخرا ها شکست نگاری نمونه

 بود.  بیلتسطح 
 

 .، خواص مکانیکیریزساختار ،6063آلومینیوم  آلیاژ ،گریریخته  کلیدی هایواژه
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Abstract In the present study, metallurgical tests including quantometry, X-ray diffraction analysis, and microstructural 

investigations with optical and scanning electron microscopes were emplyed to investigate the effect of composition and 

microstructure on the mechanical properties of the cast ingots and extruded profiles manufactured in Balouch Aluminum 

Company. Results showed that the concentrations of Fe, Si and Cu were higher than the standard composition of 6063 

Al alloy. Optical micrographs sowed that pores were mainly observed at the center of ingots. According to XRD analysis, 

in addition to FCC phase, an iron aluminide intermettalic phase was identified in the structure of ingots. The formation 

of intermetallic phase was confirmed by energy dispersive analysis attached to the scanning electron microscope. Tensile 

test results illustrated that the presence of pores and the distribution of intermetallic phases declined the strength and 

formability of the alloy. The ultimate tensile strengths at the surface and center of the ingot were 103 and 71MPa, 

respectively. Fractography of samples indicated that the presence of pores and the intermetallic phase led to a 

combination of ductile and brittle fracture durin tensile test.    
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 مقدمه
 استفادو مورد بسیار جهان در که است فلزاتی از یکی آلومینیوم

 1980 سال از) گذشته هده سه طی آلومینیوم مصرف. گیردمی قرار

 انتظار و کردو تجربه را سالنه رشد درصد نرخ 3 تقریبا ( 2010 تا

 رسدب سال در درصد 4به میزان  آیندو هده دو در رشد این رودمی

 مانند آلومینی ، عالی خواص دلیل به مصرف نرخ این افزایش. [1]

 غیر رسانایی، خوردگی، برابر در مقاومت بال، وویژ استحکام

اما،  .است پذیریشکل و پذیریبازیافت نوری، بازتاب مغناطیسی،

 برای الکترولیز فرایند مراحلی از جمله شامل آلومینیوم تولید

 زیادی مقدار فرایند این در و است آلومینا از آلومینیوم استخرا 

 .[2] شودمی مصرف انرژی

 از بیش و ،بخش هر در صنعتی پسماندهای بازیافتامروزو  

 بازیافت. است برخوردار بالیی اهمیت از ،آلومینیوم صنعت در آن

 مصرفکاهش  جویی اقتصادی وصرفه منجر به تواندمی آلومینیوم

 محیط ایگلخانه گازهای انتشار . همچنین با کاهشگردد انرژی

 دهدینشان م هاآمار نیآخر .[5-3] از آلودگی حفظ کند را زیست

 بیو ترک رفتهکاربه یبسته به فناور  ،ینیآلوم مستقی  دیکه تول

 کندیمصرف م یانرژ مگاژول به ازای هر کیلوگرم 200تا  ،یانرژ

را به خود  یصنعت یهادر بخش 2CO انتشار کل از ٪3و 

 و قراضه تیفیبسته به نوع و ک ،از سوی دیگر. دهدیاختصاص م

مگاژول  20تا  7/7از  هیثانو دیدر تول یمصرف انرژ ،روش ذوب

  .[6] است ریمتغ به ازای هر کیلوگرم

های  آلومینیومی به روشهای تا کنون در زمینه بازیافت قراضکککه

. اما روش [15-7]مختلف تحقیقات متنوعی انجام شککدو اسککت  

فلز به ی تلفات نسکبتا  بال  مانند مشککلات عدیدو  رغ علیذوب 

  یهابزرگتر برادو ژویبالتر و سطح و ییایمیش یریپذواکنش لیدل

به   دویچسککب ی از احتراق مواد روغن یسککم یگازهای، تولید فلز

سبتا  بالتر  افتیباز یهانهیو هز یمصرف انرژ  ،هاقراضه  ، هنوز ن

 هدر کشککورهای در حال توسککعپرکاربرد به عنوان یک روش ه  

 شود.   میاستفادو  تولید آلومینیوم و آلیاژهای آن جهت

 لوله تولید نه و هشتاد  و هشتصد   و هزار سه  تعاونی شرکت  

 تولید  های شکککرکت  بزرگترین از یکی آلومینیوم بلوآ پروفیل  و

 در. است  بلوچستان  و سیستان   استان  در آلومینیومی هایپروفیل

ضه  ذوب شامل  هاپروفیل این تولید فرایند شرکت  این   هایقرا

  فشارکاری یا اکستروژن سپس و بیلت بهآنها  تبدیل و آلومینیومی

ها  ید  منظور به  بیلت یل  تول هایی  هدف . اسکککت پروف ند  از ن  فرای

 لذا. اسککت آلومینیوم 6063 آلیاژ تولید اکسککتروژن، وگری ریخته

  حوزو در فعال هایشککرکت معدود وجز توانمی را شککرکت این

   .دانست بلوچستان و سیستان استان در متالورژی صنعت

 فعال در حوزو هایشرکت روی پیش چالش مهمترین 

کنترل ترکیب شیمیایی مذاب گری قطعات آلومینیومی، ریخته

تولیدی از شارژهای مختلف و شناسایی مهمترین عناصر 

 کیفیتتولیدی است. گذار بر خواص شمش تأثیرناخالصی 

 شیمیایی، ترکیب مانند هاییشاخص با معمول  تولیدی محصولت

آنجا که مواد از  .شودمی ارزیابی خواص مکانیکی و ریزساختار

بلوآ آلومینیوم به عنوان یک شرکت  هاولیه ورودی به کارخان

های آلومینیومی قراضه، بزرگ فعال در حوزو بازیافت آلومینیوم

کنندو و غیرو خنکهای ها، پرو، پرآهامختلف مانند بطری، پروفیل

است، در این تحقیق تلاش شد تا مهمترین عناصر ناخالصی 

-در چندین نوبت مذاب موجود در مذاب حاصل از این نوع شارژ

ها بر ریزساختار این ناخالصی تأثیرشناسایی شدو و ریزی متفاوت 

. نتایج و خواص مکانیکی محصول تولیدی مورد بررسی قرار گیرد

های فعال در تواند راهکاری برای سایر شرکتاین پژوهش می

 این حوزو باشد. 

 

 مواد و روش تحقیق
 نیومدر شرکت بلوچ آلومی هابیلتتولید 

 در ابتداآلومینیومی های در شرکت بلوآ آلومینیوم، قراضه

و برخی از قطعات با درصد سیلسی  بال مانند شدو بندی دسته

های شود تا در حد امکان، قراضهحذف می سیلندرهای آلومینیمی

عنوان مواد اولیه مورد استفادو قرار گیرد.  با درصد خلوص بال به

نجایش ای با گبه درون کورو شعله پرس شدو وسپس، مواد اولیه 

حرارت لزم  .شوندرحله شارژ میتن مذاب در هر م 2تولید 

شود. پس از طریق مشعل فراه  می هاقراضهجهت ذوب کردن 

زن فولدی که به ه زدن توسط یک از تولید مذاب، فرایند ه 

گیرد تا فرایند خرو  شود، صورت میدرون مذاب وارد می

سربارو از درون مذاب تسهیل گردد. از آنجا که هدف فرایند 

 درصد وزنی 6/0تا  2/0با مقادیر  6063آلیاژ گری تولید ریخته
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جهت تولید پروفیلهای  منیزی  درصد وزنی 9/0تا  45/0 سیلسی  و

ی با خلوص قطعات منیزیم ،است، در انتهای فراینددر و پنجرو 

جدول ترکیب آلومینیوم شود. به مذاب اضافه می درصد 98بالی 

میزان دادو شدو است.  نشان (1)در چهار ذوب در جدول  6063

کیلو به ازای  5/1تا  1در حدود بر اساس تجربه شدو منیزی  اضافه

هر تن مذاب است که در صورت بازیابی کامل آن در حین تولید 

گری و با فرض عدم اتلاف این عنصر، درصد آن مذاب و ریخته

درصد وزنی خواهد بود.  15/0تا  1/0در آلیاژ نهایی در حدود 

 و پس از گاززداییکیلویی منتقل شدو  500به بوته  سپس مذاب

با دمای دقیقه،  10به مدت   اتانروهگزاکلتوسط قرص دگازور

از طریق سیست  راهگاهی چدنی به سمت گراد سانتی 720تا  700

 150با قطر داخلی  ایاستوانهچدنی  گریهای ریختهقالب

. شدهدایت  رمتمیلی 600متر و ارتفاع میلی 30متر، ضخامت میلی

-از درون قالب خار  می هابیلت ،پس از انجماد و خنک شدن

دهی گری وارد گارگاو شکلی تولیدی در فرایند ریختهبیلتهاشود. 

های آلومینیومی شود تا از طریق فرایند اکستروژن به پروفیلمی

می     ی تولیدی را نشان هابیلت (الف-1)شکل تبدیل شود. 

 دهد.
 

 6063مقایسه ترکیب شیمیایی آلیاژ آلومینیوم تولیدی در شرکت بلوآ آلومینیوم با ترکیب استاندارد آلیاژ   1جدول 

 
 

 نام نمونه
 ترکیب شیمیایی )درصد وزنی(

Si Fe Cu Mn Mg Zn Cr Al 

 مابقی 02/0 17/0 22/0 09/0 26/0 00/1 64/0 1-بلوآ آلومینیوم

 مابقی 02/0 18/0 23/0 10/0 25/0 10/1 64/0 2-بلوآ آلومینیوم

 مابقی 02/0 25/0 26/0 11/0 32/0 05/1 65/0 3-بلوآ آلومینیوم

 مابقی 02/0 38/0 20/0 16/0 51/0 12/1 05/1 4-بلوآ آلومینیوم

 مابقی 01/0 01/0 47/0 01/0 01/0 14/0 34/0 ایرالکو

 مابقی >ASTM 6/0-2/0 35/0< 1/0< 1/0< 9/0-45/0 1/0< 1/0استاندارد 

 

 

 
 

 

 ، گری در شرکت بلوآ آلومینیومی تولیدی توسط فرایند ریختههابیلتای از نمونه( الف)  1شکل 

 طرحوارو نحوو استخرا  و ابعاد نمونه آزمون کشش( ب)
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 تولیدیی هابیلت مشخصاتشناسایی 

تولیدی در به منظور شناسایی مشخصات متالورژیکی قطعات 
شرکت بلوآ آلومینیوم، آزمونهای مختلف برای تعیین ترکیب 

ها انجام شیمیایی، ساختار، ریزساختار و خواص مکانیکی نمونه

 10شدو، از ی ریختههابیلتجهت تعیین ترکیب شیمیایی شد. 
شدو و  بردارینمونهذوب متفاوت کورو در روزهای مختلف 

 PMI MASTER SMARTتوسط آنالیز کوانتومتری با دستگاو 

شناسایی فازهای موجود در  به منظورمورد بررسی قرار گرفت. 
( با طول X-Ray diffractionآلیاژ از آنالیز پراش پرتو ایکس )

 BRUKERدستگاو توسط  انگستروم( 5406/1) مو  مس

Advanced D8 یت، برای مورد استفادو قرار گرفت. در نها
 X’pert Highافزار نرمها از شناسایی فازهای موجود در نمونه

Score  .جهت شناسایی ریزساختار و نحوو توزیع استفادو شد
های آزمون متالوگرافی از سطح و مرکز بیلت فازها در آلیاژ، نمونه

جهت مقایسه  تولیدی در شرکت بلوآ آلومینیوم استخرا  شد.
ر شرکت بلوآ آلومینیوم با یک آلیاژ خواص محصولت تولیدی د

از شمش تولیدی  و کشش های آزمون متالوگرافینمونه استاندارد،
سپس  سط شرکت آلومنیوی  اراک )ایرالکو( نیز استخرا  شد.وت

آنها  زنی و پولیش رویها مانت شدو و عملیات سنبادواین نمونه
 5/0صورت گرفت. جهت ظاهر شدن فازها از محلول حکاکی 

ثانیه استفادو  30( برای مدت HFدرصد اسید هیدرو فلوریک )
نهایت، ریزساختار توسط میکروسکو  نوری مدل  شد. در

Olympus  تر برداری شد. جهت بررسی دقیقعکسمشاهدو و
های الکترونی فازهای موجود در ریزساختار از میکروسکو 

 FESEM MIRA3 TESCANهای روبشی انتشار میدانی مدل

و  EDS-SAMXسنج تفکیک عنصری به طیف مجهز
مجهز به  KYKY انتشار میدانی میکروسکو  الکترونی روبشی

در نهایت، استفادو شد.  OXFORDسنج تفکیک انرژی طیف
های نمونهی تولیدی، هابیلتجهت تعیین خواص مکانیکی 

تهیه  از سطح و مرکز بیلت آزمون کشش در راستای قطر بیلت
میلیمتر،  5/13ها آن میلیمتر، عرض 5/4ها شد. ضخامت نمونه

میلیمتر و طول کل  6میلیمتر، شعاع انحنای فیلت  20طول سنجه 
طرحوارو نحوو  (ب-1)شکل میلیمتر بود.  150تا  120نمونه بین 

سپس، دهد. میاستخرا  و ابعاد نمونه آزمون کشش را نشان 

نرخ با  Instron   4501آزمون کشش توسط دستگاو یونیورسال
میلیمتر بر دقیقه انجام شدو و نمودار تنش بر حسب  1 کرنش

 ها برای تعیینکرنش رس  شد. در نهایت، سطح شکست نمونه

وسط میکروسکو  الکترونی روبشی انتشار شکست ت سازوکار
 مورد بررسی قرار گرفت.  MIRA3 Tescanمیدانی 

 

 نتایج و بحث

یدی در شکککرکت بلوآ          (1)جدول   یاژ تول ترکیب شکککیمیایی آل
سط   6063، ترکیب آلیاژ ذوب متفاوت 4آلومینیوم در  تولیدی تو

شاهد  شرکت آلومینیوم اراک )ایرالکو(  و ترکیب   به عنوان نمونه 
ستاندارد آلیاژ     ستاندارد     6063شیمیایی ا ساس ا را  ASTMبر ا

به ها نمونهکه ترکیب سایر  . شایان ذکر است   [16]دهد نشان می 
  .در جدول ذکر نشکککدو اسکککت هاجهت مشکککابهت با این نمونه

ظه می  یاژ آلومینیوم     ملاح که آل های     6063شکککود  یاژ جزء آل
ستاندارد        -منیزی -آلومینی  ست که ترکیب آن مطابق ا سی  ا سیل
سیلسی  است. علاوو بر     6/0تا  2/0منیزی  و  9/0تا  45/0حاوی 

صد آهن به عنوان یک ناخا  صی مه  باید کمتر از  این، در  35/0ل
درصد وزنی و درصد سایر عناصر مانند مس و کروم نیز کمتر از 

بیلت   شککیمیایی  ترکیب اما، در. [16]درصککد وزنی باشککد    1/0
سی  بین       سیل شرکت بلوآ آلومینیوم، مقدار  تا  64/0تولیدی در 

صد وزنی تغییر می  65/0 سی  بالتر از    در سیل کند که این میزان 
تا  22/0علاوو بر این، درصککد منیزی  بین  دارد اسککت.حد اسککتان

کند که به میزان قابل توجهی کمتر  درصکککد وزنی تغییر می 26/0
است. در کنار    6063از حد استاندارد این عنصر در ترکیب آلیاژ   

این موارد حضککور درصککد بالی آهن در ترکیب آلیاژ تولیدی را 
سکککاخت آلیاژ   شکککاید بتوان مهمترین چالش موجود در مرحله    

ست. همان  شاهدو می  (1)گونه که در جدول  دان صد    م شود، در

آهن در ترکیب آلیاژ تولیدی بیش از سککه برابر بیشککینه حد مجاز 
ستاندارد آلیاژ     صر در ترکیب ا صوص     6063این عن ست. در خ ا

عناصککر مس و روی نیز درصککد آنها در ترکیب آلیاژ بیش از حد 
مجاز آنها مطابق اسککتاندارد اسککت. با عنایت به آنچه در جدول  

توان نتیجه گرفت که ترکیب آلیاژ      ت، میارائه شکککدو اسککک   (1)
یاژ          باهتی به ترکیب آل یدی در شکککرکت بلوآ آلومینیوم شککک تول

به بررسکککی          6063آلومینیوم  جه  با تو مه،  های   ندارد. در ادا
مخرب این عناصککر و به خصککوص آهن بر  تأثیرریزسککاختاری، 

 خواص آلیاژ مورد ارزیابی قرار خواهد گرفت.  

ش  (2)شکل    عه ایکس آلیاژ آلومینیوم تولیدی الگوی پراش ا

در شرکت بلوآ آلومینیوم و شرکت ایرالکو را با یکدیگر مقایسه    
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شککود که فاز محلول جامد آلومینیوم با کردو اسککت. ملاحظه می

به عنوان فاز اصکککلی در هر دو آلیاژ  FCCسکککاختار کریسکککتالی 

تشکیل شدو است. علاوو بر این، در الگوی پراش نمونه شرکت      

درجه  42آلومینیوم یک پیک ضعیف در زاویه پراش حدود بلوآ 

با       یک مشکککاهدو شکککد که  فاز ها پ ید آهن   ی  نا   (AlFeSi) آلومی

ی مشخصه   هاپیکهمپوشانی دارد. اما به دلیل عدم حضور سایر    

توان در مورد حضور آن در ساختار  این فاز در الگوی پراش، نمی

شکککناسکککایی بهتر  آلیاژ با قطعیت نظر داد. به همین منظور جهت 

 های ریزساختاری انجام شد. فازهای ثانویه، بررسی
 

 
 

تولیدی در شرکت  6063الگوی پراش اشعه ایکس آلیاژ آلومینیوم   2شکل 

 بلوآ آلومینیوم و شرکت ایرالکو

 

های جهت شناسایی فازهای موجود در ریزساختار شمش 

وسط ی تولیدی تهابیلتهایی از سطح و مرکز ریختگی، نمونه

شرکت بلوآ آلومینیوم و شرکت ایرالکو تهیه شد. سپس، این 

ها در آزمایشگاو متالوگرافی مانت شدو و پس از نمونه

کاری با چش  غیر مسلح مورد بررسی قرار گرفت. تصاویر پولیش

 نشان دادو شدو است.  (3)ها در شکل این نمونه

های تولیدی توسط شرکت شود که در شمشملاحظه می 

ایرالکو، ه  سطح و ه  مرکز شمش عاری از عیوب ماکروسکوپی 

اما در شمش مانند تخلخل، ترک و ناخالصی غیر فلزی است. 

تولیدی در شرکت بلوآ آلومینیوم مرکز قطعه دارای حج  بالیی 

ها آن از تحلخل با شکل نامنظ  است. علت تشکیل این تخلخل

د شدن مذاب درون قالب، انجماد بیلت از است که در هنگام سر

شود و جبهه انجماد به سمت مرکز قالب سطح قالب آغاز می

. لذا مرکز شمش در آخرین مرحله منجمد [17]کند حرکت می

تواند یکی از شود و انقباض فلز مذاب در حین انجماد میمی

دلیل اصلی تشکیل این حفرات در انتهای انجماد باشد. نکته 

های مه  آن است که شواهدی مربوط به حضور ناخالصی بسیار

ای در ریزساختار شمش تولید توسط شرکت بلوآ سربارو

    آلومینیوم مشاهدو نشد. 
 

 
 

 
 

های ریخته های استخرا  شدو از سطح و مرکز شمشتصاویر نمونه  3شکل 

 ب( شرکت ایرالکو)الف( شرکت بلوآ آلومینیوم و )شدو در 

 

تصککاویر متالوگرافی نوری مرکز شککمش تولیدی  (4)شکککل  
شرکت    سط  های مختلف را های بلوآ آلومینیوم در بزرگنماییتو

 دهد. نشان می
 

 



 توسط... تولیدی آلومینیوم آلیاژ قطعات مکانیکی خواص و ریزساختار بررسی 58

 

 

 1402، دوسال سی و چهار، شمارۀ      نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 
 

 
 

های مختلف از مرکز بیلت تصویر متالوگرافی نوری در بزرگنمایی  4شکل 

 آلومینیومی تولیدی توسط  شرکت بلوآ آلومینیوم

 

شاهدو می  همان  شمش تولیدی   شود،  گونه که م ریزساختار 

در شککرکت بلوآ آلومینیوم علاوو بر حضککور حفرات، دارای فاز 

اند. ها تشکیل شدو  دانهدر مرز ای تیرو رنگی است که عموما  تیغه

حفرات ه  دارای اشکککال کروی و ه  اشکککال نامنظ  هسککتند.  

گاز      حفرات کروی معمول  تادن  به دام اف ها در حین  ناشکککی از 

ت نامنظ  به دلیل انقباضکککات انجمادی تشککککیل انجماد و حفرا

توان به میتشکیل حفرات در مرکز شمش را    أمنش شوند. لذا،  می

به منظور بررسککی دقیقتر فازهای ثانویه   این دو عامل نسککبت داد.

از میکروسکککو  الکترونی  بیلتهاتشکککیل شککدو در ریزسککاختار 

تصککاویر  (5)روبشککی انتشککار میدانی اسککتفادو شککد. شکککل     

شی   می سکوپی الکترونی روب سط      (SEM) کرو شمش تولیدی تو

مایی مختلف را نشکککان      کت بلوآ آلومینیوم در دو بزرگن شکککر

دهد. علاوو بر یک حفرو بسکککیار بزرگ، ذرات فاز ثانویه به         می

ست. درصد فاز ثانویه        شاهدو ا رنگ روشن در زمینه تیرو قابل م

 . درصد تخمین زدو شد 4در حدود  Image Jبا نرم افزار 

جهت شککناسککایی دقیق فازهای ثانویه از آنالیز نقشککه توزیع   
ستفاد شد که نتایج آن در شکل    MAPعناصر )  نشان دادو   (6)( ا

شدو است. با توجه به درصد اندک عناصر منیزی  و سیلسی  در        

زمینه و ذرات ثانویه، نقشه توزیع این عناصر ارائه نشد. ملاحظه    
آلومینیوم اسککت، اما ذرات فاز ثانویه با شککود که زمینه غنی از می

ای دارای مقدار کمتر آلومینیوم و درصکککد بالی مورفولوژی تیغه

هایی نیز در راستای عرضی ذرات   آهن است. علاوو بر این، ترک 
 شود که نشان از تردی بالی آنها دارد. ثانویه دیدو می

شان     همان  شعه ایکس ن شد گونه که در آنالیز پراش ا ، دادو 

در ریزسکاختار بیلت    هدی مبنی بر حضکور فاز غنی از آهن شکوا 

شد، اما       تولید آلومینیوم شاهدو  شرکت بلوآ آلومینیوم م شدو در 

ی مشککخصککه آن در هاپیکبه دلیل درصککد پایین این فاز، تمامی 

نشان داد  MAPالگوی پراش اشعه ایکس ظاهر نشد. نتایج آنالیز 

وم اسکککت. لذا، به منظور تعیین   که این فاز غنی از آهن و آلومینی  

دقیقتر نوع ترکیب تشکککیل شککدو در این نمونه از نمودار فازی  

شکل      -آلومینیوم شد که در  ستفادو  سمت غنی از آهن ا آهن در ق

 .  [18]نشان دادو شدو است  (7)

 

 
 

توسط تصاویر میکروسکوپی الکترونی روبشی شمش تولیدی   5شکل 

شرکت بلوآ آلومینیوم در دو بزرگنمایی مختلف
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 نقشه توزیع عناصر در فاز ثانویه تشکیل شدو در ریزساختار بیلت ریختگی آلیاژ آلومینیوم در شرکت بلوآ آلومینیوم  6شکل 

 

 
 

 [18]آهن در بخش غنی از آهن -نمودار فازی دوتایی آلومینیوم  7شکل 
 

نتایج آنالیز کوانتومتری نشان داد که درصد آهن در آلیاژ در  
بالی آهن، درصد درصد وزنی است. به دلیل چگالی  1حدود 

درصد نیز کمتر خواهد بود. لذا  1کیب کلی آلیاژ از راتمی آن در ت

جهت بررسی فازها با توجه به این نمودار فازی باید سمت راست 

شود که حد حلالیت آهن نمودار را مد نظر قرار دارد. ملاحظه می
صفر است. لذا تمامی آهن در  در آلومینیوم در دمای محیط تقریبا 

 دینایآلومواکنش با آلومینیوم منجر به تشکیل ترکیب بین فلزی 

شایان ذکر است که انحلال جزئی سایر عناصر  خواهد شد. آهن
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تواند ترکیب این فاز را دچار تغییراتی مانند سیلسی  و منگنز می

 کورالیشرکت ا یمینیآلوم ۀدو نمون یرفتار انجماد (8)شکل کند. 
 بینمودار با توجه به ترک نی. ادهدیرا نشان م  ینیآلوم و بلوآ

و با  تولیدی توسط این دو شرکت ومینیآلوم هایاژیآل ییایمیش

نمودار  دررس  شدو است. با دقت   JMat Pro افزارنرماستفادو از 
ترکیب در  آهنحضور  لیالف( که به دل-8)شکل  شودیمشاهدو م

در حین انجماد   آلومیناید آهن فازنیوم، یآلومشیمیایی نمونه بلوآ 

 که با نتایج تجربی همخوانی دارد. شودمیتشکیل 
 

 
 

 
ب( )و  رالکویالف( شرکت ا) :یموینیآلوم ۀدو نمون یرفتار انجماد  8 شکل

 JMat Proافزار نرمسازی شدو با شبیه  ینیآلومبلوآ

 

رسککک  های  و منحنی آهن-با توجه به نمودار فازی آلومینیوم     
توان به صکککورت زیر مسکککیر انجمادی برای آلیاژ را میشکککدو، 

درصککد اتمی انجماد با  1مشککخص کرد. در مقادیر آهن کمتر از 

شکیل فاز آلومینیوم جامد آغاز می  شود. به دلیل قابلیت انحلال  ت
اندک آهن در آلومینیوم، این عنصر به درون مذاب پس زدو شدو   

شروی ان  شود.   جماد، مذاب باقی ماندو غنی از آهن میو لذا با پی

در نهایت، مذاب حاوی آهن در طی واکنش یوتکتیک به دو فاز         
تبدیل    آهن دی نا یآلوممحلول جامد آلومینیوم و ترکیب بین فلزی    

شکیل ترکیب بین  می ییدی أتتواند ها میدانهفلزی در مرز شود. ت

درون ترکیب   های تیرورگهبر مسککیر انجمادی ذکر شککدو باشککد. 

ست   شی از انجماد یوتکتیک و  فاز آلومنیوبین فلزی ممکن ا م نا
شکیل  ترکهاییا  شد. در   ت که این صورتی شدو در حین انجماد با
دلیل اختلاف به ها ترک باشککند، تشکککیل آنها ممکن اسککت  رگه

و  FCCتوجه ضریب انبساط آلومینیوم با ساختار کریستالی      قابل
های ناشککی از آن در حین سککرد شککدن فلزی و تنش ترکیب بین

 ایجاد شدو باشد. 

سی با جمع  ساختاری می بندی نتایج برر توان نتیجه های ریز
گرفت که علاوو بر کمبود درصکککد منیزی  و بال بودن درصکککد     
شرکت بلوآ        سی ، مس و روی در ترکیب آلیاژ تولیدی در  سیل

ه برای ک 6063آلومینیوم در مقایسکککه با ترکیب اسکککتاندارد آلیاژ 
شود، حضور درصد بالی آهن سبب  ساخت پروفیلها استفادو می
فلزی ترد در سکککاختار آلیاژ در هنگام  تشککککیل یک ترکیب بین

زمینه   EDSطیف آنالیز   (9)شککککل   گری شکککدو اسکککت.ریخته 
  دهد.میآلومینیومی و ذرات ثانویه را نشان 

 

 
 

سنج انرژی فاز زمینه و ذرات فاز ثانویه در ریزساختار طیفالگوی   9شکل 

 بیلت تولیدی توسط شرکت بلوآ آلومینیوم 
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شککود، زمینه غنی از آلومینیوم و  میگونه که مشککاهدو  همان 

علاوو  ذرات فاز ثانویه حاوی عناصککر آهن، مس و منگنز اسککت.
ست.         سیار اندک ا سی  در ذرات فاز ثانویه ب سیل صد    بر این، در

رسککد که علاوو بر آهن، عناصککر مس و منگنز نیز میبه نظر  لذا،

از آنجا که این ترکیب     . اند گرفته قرار ذرات فاز ثانویه    ترکیب  در 
توان از شکککود، لذا نمی فلزی در واکنش یوتکتیک ایجاد می   بین

سککککازی برای انحلال مجککدد آن در عملیککات حرارتی همگن

 ریزساختار استفادو کرد. 

ی تولیدی در هابیلتمنظور مقایسه خواص مکانیکی به 
هایی از شرکت بلوآ آلومینیوم و شرکت آلومینی  اراک، نمونه

جام شد. منحنی انآنها  استخرا  و آزمون کشش بر روی بیلتها
نشان دادو شدو  (10)کرنش حاصل از این آزمون در شکل -تنش

شدو آوردو  استخرااست. از هر بیلت، منحنی مربوط به دو نمونه 
-ها از مرکز شمش و دیگری از کناروشدو است. یکی از این نمونه

های شمش گرفته شد. اطلاعات حاصل از این نمودارها در 
شود، رفتار گونه که مشاهدو می ارائه شدو است. همان (2)جدول 

آلومینیوم تولیدی توسط شرکت آلومینیوم اراک  بیلتمکانیکی 
یکسان است و آلیاژ  )ایرالکو( در سطح و مرکز شمش تقریبا 

دهد. مقدار استحکام پذیری قابل توجهی از خود نشان میشکل

مگاپاسکال متغیر است که مقدار  103تا  93کششی در محدودو 
د سریع توان به انجمابالتر استحکام در سطح را تا حدودی می

ها نسبت داد. اگر چه این بیلت پس آن و ریزتر بودن اندازو دانه

سازی قرار گرفته همگنگری تحت عملیات حرارتی از ریخته
اختلاف سرعت انجماد در سطح و مرکز بیلت و  تأثیراست، اما 

تواند تا مدتها در جدایش عناصر آلیاژی در این دو ناحیه می
مقدار درصد تغییر طول نیز در  .[19]ساختار شمش باقی بماند 

در نواحی مختلف یکسان است. در سوی دیگر،  این شمش تقریبا 
پذیری در بیلتمقدار شکل

درصد کمتر از  50تولیدی در شرکت بلوآ آلومینیوم در حدود  

نمونه مشابه تولیدی توسط شرکت ایرالکو است. علاوو بر این، 
ه مرکزی و سطحی پذیری بیلت در ناحیبین استحکام و شکل

اختلاف معناداری وجود دارد. به عبارت دیگر، مقدار استحکام و 

پذیری شمش در ناحیه مرکزی بسیار کمتر از سطح شمش شکل
منظور بررسی دقیقتر علت پایین بودن استحکام آلیاژ است. به

های آزمون کشش توسط بیلت، سطح شکست نمونه

انی مورد بررسی قرار میکروسکو  الکترونی روبشی انتشار مید
 گرفت.
سطح        (11)شکل    شی  سکوپی الکترونی روب صویر میکرو ت

شککدو از مرکز بیلت تولیدی توسککط  شکککسککت نمونه اسککتخرا  
های مختلف را نشکککان       مایی کت بلوآ آلومینیوم در بزرگن شکککر

دهندو شانالف( ن-11دهد. تصویر با بزرگنمایی ک  در شکل )می
 توجهی از حفرات در سطح شکست است.  حضور میزان قابل

               

 
 

ی تولیدی توسط هابیلتحنی آزمون کشش انجام شدو بر روی من  10شکل 

های بلوآ آلومینیوم و آلومینیوم اراک )ایرالکو(شرکت

 

 6063دارد آلیاژ آلومینیوم و نتایج استان های آزمون کششاطلاعات حاصل از منحنی 2جدول 
 

 (%قابلیت تغییر طول ) (MPaاستحکام تسلی  ) (MPaاستحکام کششی ) نام نمونه

 5/14 30 71 مرکز بیلت-بلوآ آلومینیوم

 23 37 103 سطح بیلت-بلوآ آلومینیوم

 41 31 93 مرکز بیلت-ایرالکو

 43 33 97 سطح بیلت-ایرالکو

 >T6 [16] 190< 160< 8-6063خواص استاندارد آلیاژ 
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های میکروسکوپی الکترونی روبشی سطح شکست نمونه استخرا  شدو از مرکز بیلت تولیدی توسط شرکت بلوآ آلومینیوم در بزرگنمایی تصویر 11شکل 

 مختلف

 
ب( و -11)های تصویر با بزرگنمایی این حفرات در شکل 

های انجمادی درون دادو شدو است. انتهای دندریتنشان  د(-11)
در  گونه که قبلا  مشاهدو است. همان این حفرات به وضوح قابل

های ریزساختاری نشان دادو شد، مرکز بیلت تولیدی در بررسی
شرکت بلوآ آلومینیوم دارای درصد بالیی از حفرات بود. لذا 

-کشش استخرا پذیری پایین نمونه آزمون توان قابلت شکلمی

شدو از مرکز بیلت را تا حدود زیادی به حضور این حفرات 
دهد که سطح  ( نشان می-11)انجمادی نسبت داد. شکل 

شکست نمونه در نواحی بدون حفرو، که تحمل کنندو اصلی بار 
هایی است که نشان دهندو کششی بودو است، داری دیمپل
ین، حضور باشد. علاوو بر اشکست نرم در این نواحی می

شکست مکانیزم  صفحات تورقی در برخی از نواحی حاکی از
رسد که شکست آلیاژ ترد است. به عبارت دیگر، به نظر می

تولیدی توسط شرکت بلوآ آلومینیوم به صورت تلفیقی از 

شکست نرم و ترد بودو است. لزم به ذکر است که میزان حفرات 
لت بسیار کمتر در سطح شکست نمونه استخرا  شدو از سطح بی

رسد که بالتر بودن از مرکز نمونه بود. به عبارت دیگر، به نظر می
توان به پذیری و استحکام آلیاژ در سطح بیلت را میشکلقابلیت 

در این ناحیه نسبت  بیلتدر ساختار ها تخلخلکمتر بودن درصد 
پذیری این آلیاژ در مقایسه با شکلداد. اما، به طور کلی مقدار 

 خصوص نمونه استاندارده و ب ژ تولیدی توسط شرکت ایرالکوآلیا
ب( دو فاز مختلف با رنگهای تیرو -12)بسیار کمتر بود. در شکل 
 Aناسایی است. فاز تیرو با حرف لتین و روشن در سطح قابل ش

و فاز درصد وزنی آلومینیوم  99نامگذاری شدو است حاوی 
درصد  51حاوی نامگذاری شدو است  Bروشن با حرف لتین 

درصد وزنی منگنز و مابقی  4/1درصد وزنی مس،  4وزنی آهن، 
این نتایج نشان دهندو حضور عناصر آهن، مس و . آلومینیوم بود

نکته بسیار مه  آن است منگنز در ترکیب ذرات فاز ثانویه است. 
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ایجاد  آهن دینایآلومکه مکانیزم شکست ترد در اثر شکست فاز 
الف( و -12)های دیگر، با مقایسه شکلشدو است. به عبارت 

ان نتیجه گرفت که در نواحی حضور این فاز در توب( می-12)
این، شود. بنابرشکست ترد مشاهدو میمکانیزم  سطح شکست،

پذیری پایین آلیاژ تولیدی توسط شرکت بلوآ آلومینیوم در شکل
تولیدی توسط شرکت آلومینیوم اراک را  6063مقایسه با آلیاژ 

در ساختار آلیاژ شرکت بلوآ  آهن دینایآلومضور فاز توان به حیم
 سبت داد. آلومینیوم ن

 

 
 

 
 

تصویر سطح شکست نمونه استخرا  شدو از سطح بیلت تولیدی  12شکل 

ها ثانویه، )ب( تصویر توسط شرکت بلوآ آلومینیوم، )الف( تصویر الکترون

 های برگشتیالکترون

 

  (SEM) تصویر میکروسکوپی الکترونی روبشی    (13)شکل   
شککدو از بیلت تولیدی توسککط سککطح شکککسککت نمونه اسککتخرا 
دهد.  های مختلف را نشکککان می شکککرکت ایرالکو در بزرگنمایی  

ضور دیمپل  ست بیان    ح شک سطح  ست     مکانیزم  کنندوها در  شک
نرم در این نمونه است که با نتایج آزمون کشش همخوانی دارد.   

الف( -13)علاوو بر این، در تصککویر با بزرگنمایی ک  در شکککل 
شککود. تصککویر با حفرات بزرگی در سککطح شکککسککت دیدو می 

 ( نشککان -13)بزرگنمایی بالتر یکی از این حفرات در شکککل 
یاژ در حین  دهندو آن اسکککت که این حفرات در اثر جدایش آ     ل
 گری نیست.  آزمون کشش ایجاد شدو و  مربوط به فرایند ریخته

 

 
 

 
 

 
تصویر میکروسکوپی الکترونی روبشی سطح شکست نمونه   13شکل 

های استخرا  شدو از بیلت تولیدی توسط شرکت ایرالکو در بزرگنمایی

 مختلف
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توان نتیجه گرفت که     بندی نتایج آزمون کشکککش می  جمعبا   

شککدو در شککرکت  حفرات در مرکز بیلت ریختگی تولید تشکککیل
کام و       کاهش اسکککتح مل  بلوآ آلومینیوم یکی از مهمترین عوا

صد    شککل  پذیری آلیاژ تولیدی اسکت. علاوو بر این، حضکور در

در  آهن دینایآلومآهن و مس و تشکککیل ترکیب بین فلزی بالی 
شکل    ساختار  سبب تردی آلیاژ و کاهش  شدو  بیلت  پذیری آن 

 ت.  اس

 
 نتیجه گیری

شناسایی مشخصات و کیفیت  پژوهشهدف از انجام این 
محصولت آلومینیومی تولیدی در شرکت بلوآ آلومینیوم زاهدان 
از دیدگاو متالورژیکی و ارائه راهکارهای لزم برای بهبود کیفیت 

، معرفی مراحل تولیدت است. بدین منظور، پس از این محصول
و  هابیلتلورژیکی و ریزساختاری بر روی های متابررسی
مهمترین نتایج های تولیدی توسط این شرکت انجام شد. پروفیل

 حاصل به شرح زیر است.
ترکیب شککیمیایی آلیاژ تولیدی در شککرکت بلوآ آلومینیوم با  . 1

ستاندارد آلیاژ   ست.      6063ترکیب ا سیار متفاوت ا آلومینیوم ب

صد  صد     در ستاندارد و در آهن، منیزی  در آلیاژ کمتر از حد ا

 سیلسی  بیشتر از حد استاندارد بود.  مس و 
حضککور درصککد بالی آهن در ترکیب بیلت تولیدی سککبب    . 2

شکیل فاز ترد   شد. این فاز در حین انجماد و    آهن دینایآلومت

تار          یت آهن در درون سککککاخ حد حلال پایین بودن  در اثر 
 وم تشکیل شد. انجمادی آلومینی

تشکککیل حفرات در ریزسککاختار شککمش و حضککور فاز ترد   . 3

صوص          آهن دینایآلوم ستحکام و به خ شدید ا سبب کاهش 
 شدو گردید. گری ریخته پذیری بیلتشکل

های بهبود         . 4 کار به عنوان یکی از مهمترین راه حذف آهن 
  کیفیت محصولت تولیدی مطرح شد. 

 
 تقدیر و تشکر 

محترم  رانیدانند تا از زحمات مدینویسندگان بر خود لزم م
 یهانمونه هیزاهدان که در خصوص ته ومینیشرکت بلوآ آلوم

و مساعدت را داشتند،  یپژوهش کمال همکار نیشدو در ااستفادو
.ندیو تشکر نما ریتقد

 

 مراجع

[1]   C.. Nappi, “The global aluminium industry 40 years from  1972,” https://www.thealuminiumstory.com, Feb. 2013. 

[Online], Avaiable: http://large.stanford.edu/courses/2016/ph240/mclaughlin1/docs/nappi.pdf, [Accessed Aug 13, 

2023]  

[2] J. Marks, P. Nunez, “Updated Factors for Calculating PFC Emissions from Primary Aluminum Production” In: Light 

TMS 2018. The Minerals, Metals & Materials Series. Cham: Springer, (2018). 

[3] A. Wagiman, M. S. Mustapa, R. Rosli Asmawi, S. Shamsudin, M. A. Lajis, and Y., Mutoh, “A review on direct hot 

extrusion technique in recycling of aluminium chips,” The International Journal of Advanced Manufacturing 

Technology, vol. 106, pp. 641–653, (2020). 

[4] J. Gronostajski, and A. Matuszak, “The recycling of metals by plastic deformation: an example of recycling of 

aluminium and its alloys chips," Journal of Materials Processing Technology, vol. 92, pp.35-41, (1999). 

[5] B. Wan, W. Chen, T. Lu, F. Liu, Z. Jiang, and M. Mao, “Review of solid state recycling of aluminum chips, 

Resources,” Conservation & Recycling, vol.125, pp. 37–47, (2017). 

[6] R. Taghiabadi, A. Rostamabadi, S. Tasvibi, and M. H. Shaeri, “Increasing the recycling percent in liquid-state 

recycling of Al machining chips by friction stir processing,” Materials Chemistry and Physics, vol. 243, pp. 122627, 

(2020). 

[7] D. Paraskevas, K. Vanmeensel, J. Vleugels, W. Dewulf, Y. Deng, and J. R. Duflou, “Spark plasma sintering as a 



 65 مهدی شفیعی آفارانی -محمود شریفی تبار -راضیه شهریاری 
 

 

1402، دوسال سی و چهار، شمارۀ      نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

solid-state recycling technique: The case of aluminum alloy scrap consolidation,” Materials, vol. 7, pp. 5664-5687, 

(2014). 

[8] B. Xiong, L. Fang, X. Zhang, H. Hu, and C. Liu, “Development of the Aluminum Chips Recycling Process for 

Recovery Rates and Corrosion Resistance of A380 Alloy,” International Journal of Engineering and Innovative 

Technology (IJEIT), vol. 4, pp. 1-12, (2015). 

[9] A. E. Tekkaya, M. Schikorra, D. Becker, D. Biermann, N. Hammerb, K. Pantke, “Hot profile extrusion of AA-6060 

aluminum chips,”  Journal of Materials Processing Technology, vol.209, pp. 3343–3350, (2009). 

[10]  J. B. Fogagnolo, E. M. Ruiz-Navas, M. A. Simón, and M. A. Martinez, “Recycling of aluminium alloy and 

aluminium matrix composite chips by pressing and hot extrusion,” Journal of Materials Processing Technology, 

vol.143-144, pp. 792–795, (2003). 

[11] W. Tang, and A. P. Reynolds, “Production of wire via friction extrusion of aluminum alloy machining chips,” Journal 

of Materials Processing Technology, vol. 210, pp. 2231–2237, (2010). 

[12] N. K. Yusuf, M. A. Lajis, M. I. Daud, and M. Z. Noh, “Effect of operating temperature on direct recycling aluminium 

chips (AA6061) in hot press forging process,” Applied Mechanics and Materials, vol. 315, pp. 728-732, (2013). 

[13] M. A. Lajis, S. S. Khamis, and N. K. Yusuf, “Optimization of hot press forging parameters in direct recycling of 

aluminium chip (AA 6061),” Key Engineering Materials, vol. 622-623, pp. 223-230, (2014). 

[14] M. I. Abd El Aal, E. Y. Yoon, and H. S. Kim, “Recycling of AlSi8Cu3 alloy chips via high pressure torsion,” 

Materials Science& Engineering, vol. 560, pp. 121–128, (2013). 

[15]  K. Suzuki, X. Huang, A. Watazu, and I. S. N. Saito, “Recycling of 6061 aluminum alloy cutting chips using hot 

extrusion and hot rolling,” Materials Science Forum, vol. 544-545, pp. 443-446, (2007). 

[16]  ASTM B429/B429M-20, “Standard Specification for Aluminum-Alloy Extruded Structural Pipe and Tube,” ASTM 

Internationa, (2020) 

[17]  S. Viswanathan, D. Apelian; R. J. Donahue, B. Das Gupta, M. Gywn, J. L. Jorstad, R. W. Monroe, M. Sahoo, T. E. 

Prucha, D. Twarog, ASM Handbook, Volume 15-Casting, ASM International, 2008, Avaiable: 

https://doi.org/10.31399/asm.hb.v15.9781627081870. 

[18]  X..  Li, A.. Scherf, M. Heilmaier, and F.. Stein, “The Al-rich part of the Fe-Al phase diagram,” Journal of Phase 

Equilibria and Diffusion, vol. 37, pp.162-173, (2016). 

[19]  G. Vander Voort, B. Suárez-Peña, and J. Asensio-Lozano, “Microstructure investigations of streak formation in 6063 

aluminum extrusions by optical metallographic techniques,” Microscopy and Microanalysis, vol. 19, pp. 276-283, 

(2013). 

  



 توسط... تولیدی آلومینیوم آلیاژ قطعات مکانیکی خواص و ریزساختار بررسی 66

 

 

 1402، دوسال سی و چهار، شمارۀ      نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 

 



Journal of Metallurgical and Materials Engineering, 34, 2, 2023. (67-86) 
 

 

 
Ferdowsi 

University of 

Mashhad  

 

 

Journal of Metallurgical and Materials 

Engineering 
 

https://jmme.um.ac.ir 

 

Iron&Steel  

Society of Iran 

 

 

Synthesis and Characterization of Electroless Ni-P-ZrO2-TiO2 Coating on Steel Substrate 
Research Article 
Ali Alizadeh1 , Mehdi Abdollahi Azghan2, Mohammad Fouolad Chang3  

DOI: 10.22067/jmme.2023.78787.1075 

 
1- Introduction 
Surfaces of components and materials are the most 

vulnerable areas to various types of attacks due to their 

atomic structure. These attacks can be mechanical, 

chemical, electrochemical, or thermal. As raw materials 

become scarcer, there is a need to increase the performance 

efficiency of components. Additionally, the exorbitant 

energy costs justify the optimal utilization of components. 

One solution to this problem is the application of coatings 

on the surface of components, which can be done through 

various methods such as physical vapor deposition (PVD), 

chemical vapor deposition (CVD), thermal spraying, the 

use of organic materials, electroplating, etc. Among these 

methods, electroplating has gained significant importance 

due to its low production cost and process control 

simplicity. 

Electroless nickel coating is one of the most commonly 

studied coatings in recent decades. Electroless nickel 

coatings exhibit higher hardness, corrosion resistance, and 

wear resistance. Composite coatings are obtained by 

adding solid particles to the electroless nickel-phosphorus 

plating solution, improving the mechanical and 

tribological properties of nickel-phosphorus coatings. 

These coatings, characterized by high corrosion resistance, 

good wear resistance, and uniform thickness, find 

widespread applications in aerospace, marine, electronics, 

chemical, and textile industries. The hard particles used in 

composite electroless coatings mainly include TiC, B4C, 

Cr2O3, Al2O3, SiC, diamond particles, and other hard 

ceramic compounds. Recently, ZrO2 has also attracted 

attention as a ceramic material with high chemical 

resistance, hardness, strength, and toughness. 

In the conducted investigations and studies, it appears 

that no research has been carried out on the effect of TiO2 

on the morphology, hardness, and wear of Ni-P-ZrO2 

composite coatings. The aim of this project is to 

investigate the morphology and improve the wear 

resistance and hardness of the Ni-P-ZrO2-TiO2 composite 

coating applied on a steel substrate. 
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2- Experimental 

Prior to the coating process, the steel substrate was 

degreased by immersing it in a Freon solution at a 

temperature of 40 degrees Celsius for 5 minutes. 

Subsequently, an acid etching operation was performed 

using a 25% volume concentration HCl solution for 2 

minutes. This step was carried out to activate the surface 

of the sample for entering the electroless bath. A hot plate 

stirrer was used for temperature control and prevention of 

solution settling during the coating process, and a mercury 

thermometer was employed to monitor the temperature 

until the completion of the coating step. For pH control, a 

Metrohm model 827 pH meter was used, and a 25% weight 

solution of sulfuric acid was utilized to adjust the pH 

within the range of 4.4-4.5. Table 1 and 2 respectively 

indicate the chemical composition of the nickel-

phosphorus bath and the electroless process conditions. 

The coated samples were subjected to a heat treatment 

process at a temperature of 400 degrees Celsius in an argon 

gas atmosphere for one hour and then cooled in air. 

The hardness of the samples was measured using a 

Microhardness Tester model "Microhardness Tester 

Kupa" with a Vickers diamond indenter. Each sample was 

subjected to a 100-gram load for a duration of 15 seconds. 

Prior to the hardness test, a load acceptance test was 

performed in the force range of 1 N to 20 N to determine 

the appropriate applied force. Then, wear tests were 

conducted on the samples to investigate their wear 

behavior and friction coefficient. Surface roughness 

measurements were also performed to compare the results 

with the wear test outcomes. 

Mechanical tests were carried out three times for each 

sample group, and the average values were reported. For 

thickness and morphological analysis of the coatings, a 

light microscope equipped with a digital camera (Olympus 

BX61) and a field emission scanning electron microscope 

(FESEM) model "TESCAN MIRA3" with an energy-

dispersive X-ray spectroscopy (EDS) were used.  
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Table 1. Chemical Composition of Electroless Nickel-

Phosphorus Bath 

 

Chemical 
Concentration 

(grams per liter) 

Nickel Chloride 12 

Sodium Hypophosphite 10 

Boric Acid 15 

Ammonium Bifluoride 5 

 
Table 2. Electroless Plating Process Conditions 

 

Process Parameter Value 

pH 4 - 4.5 

Temperature (°C) 83 - 85 

Plating Time (hours) 3 

Agitation Speed (rpm) 700 

ZrO2 Concentration (g/l) 0, 1, 2, 3, 4, 5 

TiO2 Concentration (g/l) 0, 1, 2, 3, 4, 5 

Sodium Dodecyl Sulfate 

(SDS) Concentration (g/l) 
0.5 

 
3-Results and Discussion 

The SEM images in Figure 1 illustrate the surface 

morphology of the obtained coatings. Considering that the 

nickel-phosphorus coatings have a phosphorus content of 

3-7% by weight and exhibit a rough structure, an increase 

in the phosphorus content results in a reduction in surface 

roughness of the nickel-phosphorus coating. These images 

show that the surface of the nickel-phosphorus coating has 

an approximate phosphorus content of 3% by weight and 

appears dome-shaped. Furthermore, the addition of ZrO2 

particles to the nickel-phosphorus matrix results in a more 

uniform and compact cauliflower-like morphology. 

Figure 2 presents electron microscopy images in the 

backscattered electron (BSE) mode of the cross-sectional 

surface of Ni-P, Ni-P-ZrO2 (3g/l), and Ni-P-ZrO2 (3g/l)-

TiO2 (2g/l) coated samples. The thickness of each coating 

under constant conditions was approximately 51, 39, and 

30 micrometers, respectively. The deposition rate of the 

Ni-P coating was calculated as 17 micrometers per hour, 

Ni-P-ZrO2 coating as 13 micrometers per hour, and Ni-P-

ZrO2-TiO2 coating as 10 micrometers per hour. It can be 

observed that with an increase in the particle concentration 

in the coating, the deposition rate decreases, resulting in a 

decrease in the coating thickness for all samples within a 

constant time frame. 

 

 

 

 
Figure 1 - Surface Morphology of Nickel-Phosphorus 

Coatings a) Coating without ZrO2 particles b) Coating 

with 3 g/l ZrO2 particles c) Coating with 5 g/l ZrO2 

particles 
 

 



69  Journal of Metallurgical and Materials Engineering 

 

 

 

 
Figure 2 - SEM images of the cross-sectional surface 

of the coatings: a) Ni-P b) Ni-P-ZrO2 (3g/l) c) Ni-P-

ZrO2 (3g/l)-TiO2 (2g/l) 

 

Figure 3 depicts the hardness values of the composite 

coatings, namely Nickel-Phosphorus-Zirconia (Ni-P-

ZrO2) and Nickel-Phosphorus-Zirconia-Titania (Ni-P-

ZrO2-TiO2). With the inclusion of ZrO2 and TiO2 particles, 

both known for their high hardness, it is expected that the 

addition of these reinforcing particles to the coating bath 

would enhance the hardness of the base material. 

Consequently, the electroless composite coating exhibits 

higher hardness compared to the electroless nickel-

phosphorus coating. This increase in hardness can be 

attributed to several factors. Firstly, the ceramic particles, 

ZrO2 and TiO2, resist excessive plastic deformation of the 

coated matrix, resulting in an elevated hardness of the 

composite coating in contrast to the particle-free coating. 

Secondly, the presence of these particles hinders 

dislocation motion within the coating and effectively locks 

them through the mechanism known as the Orowan 

mechanism, contributing to the overall hardness 

enhancement. 

Figure 3 - The effect of ZrO2 and TiO2 particle 

concentrations on the hardness of Ni-P-ZrO2 and Ni-P 

ZrO2-TiO2 composite coatings. 
 

Figure 4 illustrates the microhardness values of Ni-P 

coatings and Ni-P-ZrO2 (3g/l) and Ni-P-ZrO2 (3g/l)-

TiO2(2g/l) composite coatings before and after heat 

treatment. The composite coatings exhibit higher hardness 

compared to the Ni-P coating. The increase in coating 

hardness after heat treatment can be attributed to two 

factors. The first factor is the enhancement of crystallinity 

and the formation of grain boundaries within the coating 

structure. The increased density of grain boundaries 

enhances the structural resistance against dislocation 

movement, leading to an increase in coating hardness. The 

second factor is the deposition of non-metallic phases that 

occur due to the diffusion of phosphorus atoms among the 

nickel atoms in the supersaturated solution. The formation 

of these deposits results in a transition of the structure from 

a metastable state to a fully equilibrium state. In the case 

of electroless nickel-phosphorus coatings, the formation of 

nickel phosphide (Ni3P), which is a hard ceramic phase 

with high shear modulus and strength, may be the main 

contributor to the increased hardness observed after heat 

treatment. 

 
 

Figure 4 - The effect of heat treatment on the 

hardness of Ni-P, Ni-P-ZrO2 (3g/l), and Ni-P-ZrO2 

(3g/l)-TiO2 (2g/l) coatings. 

 

Figure 5 illustrates the changes in the coefficient of 

friction during a 1000-meter sliding distance for Ni-P, Ni-

P-ZrO2 (3g/l), and Ni-P-ZrO2 (3g/l)-TiO2 (2g/l) coatings 

before and after heat treatment. 

It can be observed that the addition of ZrO2 and TiO2 

particles to the coatings results in an increase in the 

average coefficient of friction. This increase can be 

attributed to the particles detaching from the coating and 

the occurrence of three-body abrasion. Furthermore, the 

heat treatment of the coatings and the formation of a 

composite phase between the metallic Ni3P in the coating 

lead to a slight increase in the average coefficient of 

friction. 

Table 3 presents the average coefficient of friction for 

the coated samples. The results indicate that the addition 

of ZrO2 particles to the Ni-P coating increases the 

coefficient of friction from 0.302 to 0.658. Similarly, the 

inclusion of TiO2 particles in the Ni-P-ZrO2 composite 

coating further increases the coefficient of friction from 

0.658 to 0.704. This can be attributed to the abrasive 

behavior of the hard ZrO2 and TiO2 particles. 
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Moreover, after heat treatment at a temperature of 400 

degrees Celsius, the coefficient of friction increases for all 

coatings. The Ni-P coating exhibits an increase from 0.302 

to 0.390, the Ni-P-ZrO2 coating increases from 0.658 to 

0.667, and the Ni-P-ZrO2-TiO2 coating increases from 

0.704 to 0.717. This increase can be attributed to the 

nucleation and growth of the composite phase formed 

between the metallic Ni3P (nickel phosphide) after the 

heat treatment. 

Figure 5 - Coefficient of friction for Ni-P, Ni-P-ZrO2 (3g/l), 

and Ni-P-ZrO2 (3g/l)-TiO2 (2g/l) coatings before and after 

heat treatment. 

 

Table 3 - Average coefficient of friction for  

applied coatings 

Sample Average Coefficient of Friction 

Ni-P 0.302 

Ni-P-ZrO2 0.658 

Ni-P-ZrO2-TiO2 0.704 

Ni-P-HT 0.390 

Ni-P-ZrO2-HT 0.667 

Ni-P-ZrO2-TiO2-HT 0.717 

 

4-Conclusion:  

In the present study, the effect of adding TiO2 and heat 

treatment on the microstructure, morphology, and 

hardness of Ni-P-ZrO2 composite coatings 

electrodeposited on a steel substrate was investigated. 

The results obtained from this study are as follows: 

1- The investigation of the effect of changing the 

concentration of ZrO2 and TiO2 particles in the 

electroplating bath on their participation in the 

composite coatings indicated an increased participation 

up to the maximum value at a concentration of 3g/l 

ZrO2 and 2g/l TiO2, followed by a decrease in 

participation with further increase in concentration. 

2- Increasing the participation of ZrO2 particles in Ni-P-

ZrO2 composite coatings resulted in an increase in the 

hardness of the coatings up to 702 Vickers. 

3- Increasing the participation of TiO2 particles in Ni-P-

ZrO2-TiO2 composite coatings increased the hardness 

of the coatings to 813 Vickers. 

4- Performing heat treatment at a temperature of 400 

degrees Celsius resulted in the formation of a 

crystalline structure and an increase in the hardness of 

the Ni-P-ZrO2-TiO2 composite coating to 1076 

Vickers. 

5- With heat treatment at a temperature of 400 degrees 

Celsius, the coefficient of friction of Ni-P coating 

increased from 0.302 to 0.390, Ni-P-ZrO2 coating 

increased from 0.658 to 0.667, and Ni-P-ZrO2-TiO2 

coating increased from 0.704 to 0.717. The highest 

coefficient of friction was observed for the Ni-P-ZrO2-

TiO2 sample. 
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به روش آبکاری الکترولس بررسی  37stروی فولاد  جادشدهیا P-Niی هاپوششبر رفتار سایشی و سختی  2TiOو  2ZrOپژوهش، اثر ذرات  این در  چکیده

 از نمونه بهترین بررسی از رسوب داده شد و پس 2ZrO ذره لیتر بر گرم 5تا  1 متفاوت غلظت پنج در 2ZrO-P-Niکامپوزیتی  یپوششها شد. بدین منظور ابتدا
 400ساعت در دمای  1به مدت  هاپوشش تمام .گردید ، بررسی2ZrOذرات  کنار در کنندهتیتقو لیتر بر گرم 5تا  1 غلظت پنج در 2TiOذرات  ریتأث سختی،لحاظ 

 مقطع و سطح. گرفت قرار ارزیابی مورد با آزمون پین روی دیسک هاپوششسایش و ضریب اصطکاک  به عملیات حرارتی شدند. مقاومت گرادیسانتدرجه 
 (XRD) کسیپرتوا پراش آزمون. گرفت قرار یبررس مورد EDSمجهز به  (SEM)میکروسکوپ الکترون روبشی  از استفاده با سطوح سایش نیچنهم و هاپوشش

 .شودیممنجر به افزایش زبری پوشش  نتایج نشان داد که عملیات حرارتی. شد انجام پوشش در و تغییرات فازی کنندهتیتقو ذراتنشست هم بررسی برای نیز

 بهبود به منجر 2ZrO کنار در g/l 2 تا 2TiO از استفاده و پوشش شده سختی بهبود به منجر g/l 3 به g/l 1حمام از  در 2ZrO ذرات غلظت افزایش مشخص شد که
 3(2ZrO-P-Ni(2TiO-g/l )2 نمونه  در ویکرز 813 به g/l)3(2ZrO-P-Niدر نمونه  ویکرز 702از  سختی کهیطوربه شد، خواهد 2ZrO-P-Ni پوشش سختی

)g/l   داد که پوشش کامپوزیتینتایج همچنین نشان  .ابدییمافزایش g/l) 2( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni  عملیات حرارتی شده دارای بالاترین ضریب اصطکاک

 .باشدیم

 .زیرکونیا، تیتانیا، سختی، 2TiO-2ZrO-P-Niالکترولس نیکل، پوشش کامپوزیتی   كلیدی هایواژه
 

Synthesis and Characterization of Electroless Ni-P-ZrO2-TiO2 Coating on Steel Substrate 
 

Ali Alizadeh           Mehdi Abdollahi Azghan          Mohammad Fouolad chang 
 

Abstract In this study, the effects of zirconia and titania particles on the abrasion behavior and hardness of Ni-P and Ni-

P-ZrO2 coatings on ST37 substrate by electroless technique were investigated. For this purpose, Ni-P-ZrO2 composite 

coatings were precipitated at five different concentrations of 1 to 5 g/l of reinforcing particle, and then, after examining 

the best specimen in terms of hardness, the effect of TiO2 particles in five concentrations of 1 to 5 g/l was studied as a 

booster alongside ZrO2 particles. The coatings were heat-treated for 1 hour at 400 °C. Resistance to wear and friction 

coefficient of coatings were evaluated by pin on disk test. The surface and cross-section of coatings, as well as the 

abrasion lines, were examined using a scanning electron microscope (SEM) equipped with an EDS test. The X-ray 

diffraction (XRD) test was also used to examine the coprecipitation of the reinforcing particles and phase transformations 

in the coatings. The results showed that the heat treatment resulted in increased hardness. Also, increasing the 

concentration of ZrO2 particles in the bath from 1 g/l to 3 g/l resulted in improved hardness of the coating and the use of 

TiO2 up to 2 g/l along with ZrO2 resulted in improved Ni-P-ZrO2 coating hardness, so that increasing TiO2 concentration 

to 2 g/l resulted in an increase in the hardness from 702 HV0.1 in the Ni-P-ZrO2 (3 g/l) sample to 813 HV0.1 in the Ni-P-

ZrO2 (3 g/l) -TiO2 (2 g/l) sample. The results also showed that the heat treated composite coating of Ni-P-ZrO2 (3 g/l) -

TiO2 (2 g/l) had the highest friction coefficient. 

Key Words Electroless Nickel, Composite coating of Ni-P-ZrO2 -TiO2, Zirconia, Titania, Hardness. 
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 مقدمه 
 نیرتریپذبیآسها، سطوح قطعات و مواد به دلیل ساختار اتمی آن

تواند محل برای حملات متعدد هستند. طبیعت این حملات می
. هر [1,2]مکانیکی، شیمیایی، الکتروشیمیایی و یا حرارتی باشد 

خود را نشان  باهمجداگانه یا  طوربهتوانند می راتیتأثیک از این 
شوند نیاز است که بازده می ابتریکمدهند. هر چه مواد اولیه 
های گزاف انرژی نیز ند. از طرفی هزینهکارکرد قطعات افزایش یاب

بنابراین ؛ شودتوجیهی برای استفاده بهینه از قطعات محسوب می
لازم است تمهیداتی جهت حفظ سطح از این حملات اندیشیده 

ایجاد پوشش بر سطح قطعات است  حلهاراه. یکی از این [3]شود 
 های اعمالپذیرد. شیوههای گوناگونی صورت میکه به روش

های (، روشCVDو  PVDهای تبخیری )پوشش شامل روش
پاشش حرارتی، استفاده از مواد آلی، آبکاری و... است. از این 

هزینه پایین تولید و سهولت کنترل  لیبه دلمیان، روش آبکاری 
دهی فلز فرایند از اهمیت بالایی برخوردار است. فرایند رسوب

وسیله ک منبع خارجی یا بهوسیله جریان الکتریکی از یتواند بهمی
آندی را ایجاد -ی بسیار قوی که واکنش کاتدیاگرهایاحافزودن 

 .[4]کنند، صورت پذیرد می

 یهاپوشش نیجمله متداولتر از نیکل الکترولس پوشش 
 الکترولس یهاپوشش .است بوده اخیر دهه دو در قیتحق مورد

 از نیز بالاتری سایش به مقاومت و خوردگی به مقاومت سختی،
 ذرات کردن اضافه با کامپوزیتی یهاپوشش .دهندیم نشان خود
 وشده حاصل فسفر-نیکل الکترولس دهیپوشش محلول به جامد
-نیکل یهاپوشش تریبولوژیکی و مکانیکی خواص بهبود باعث
 مقاومت بالا، خوردگی به مقاومت باها پوشش این. شوندیم فسفر
 در ایگسترده کاربرد یکنواخت ضخامت و خوب سایش به

 نساجی و شیمیایی الکترونیکی، دریایی، صنایع هوافضا، صنایع
 الکترولس هایپوشش دراستفاده  مورد سخت ذرات. اندکرده دایپ

 و TiC ،C4B ،3O2Cr ،3O2Al ،SiCشامل  عمدتا   کامپوزیتی
 هستند. ایجاد سخت سرامیکی هایترکیب دیگر و الماس ذرات
 زیر روی اخیر یهامهروموم در کامپوزیتی الکترولس پوشش

 منجر و گشته انجام فولادی یهاهیلا زیرجمله  از مختلف یهاهیلا
 .است نمونه شده استحکام افزایش و سایشی خواص بهبود به
 مقاومت دارای سرامیکی ماده یکعنوان  به نیز  2ZrO را یاخ

 گرفته قرارتوجه  مورد بالا چقرمگی و استحکام سختی، شیمیایی،
برابر آلومینا استحکام داشته و سطح صافتری  3الی  2ZrO 2است. 

نماید و بدین ترتیب ایجاد می هادر پوشش نسبت به آلومینا
استحکام شکست بالای . جایگزین آلومینا نیز گردیده است

سطح  .گیردمی نشئتزیرکونیا از خصوصیات فیزیکی مناسب آن 
بخشد. را به شدت بهبود می صاف در پوشش مقاومت به سایش

2TiO تواند به عنوان لایه واسط عمل کرده و موجب افزایش می
 .[5] چسبندگی بین پوشش به سطح فولاد گردد

  احیاگر  و عامل   فلزی یها ونالکترولس، ی آبکاری  در فرایند  
ضور  فقط  برای و بنابراین داده واکنش با یکدیگر کاتالیزور در ح

شند و  باید فعال پایه مواداحیا،  واکنش شروع   سطح  یا اینکه با
 نمود. در حمام  فعال  مناسبببب  باید با کاتالیزورهای       را هی لا ریز

مل     الکترولس عا کل،  یاگر، منبع  نی یه  اح یا  برای الکترون ته  اح
مک  ند یمو  بوده فلزی یها ن ید،         توا لد، ما یت، فر هیپوفسبببف

 .[6] باشد آمینوبوران و یا بوروهیدرید
طبق این مکانیزم، عامل احیاگر یعنی هیپوفسببفیت اکسببید    

ی نیکل هاونبرای احیای ی هاالکترونشده و منجر به آزاد کردن  
انرژی   نی تببأم ی زیر پس از   هبباواکنش  . گردد یم در سبببطح  

نیکل و  آنهاو مطابق با  شببوندیماکتیواسببیون حرارتی، شببروع  
شده و هیدروژن      سطحی  سفر جذب  حلول گاز از م صورت بهف

مایع به محلول بازگردانده  صورت بهو بقیه مواد  شود یمخارج 
 .[7] ابدییمو تا زمان دلخواه ادامه  گردندیم

 

(1  )   H2PO2
− + H2O = H2PO3

− + 2H+ + 2e− 
(2   ) Ni2+ + 2e− = Ni 

(3)   2H+ + 2e− = H2 

(4)    H2PO2
− + H2O =  H2PO3

− + H2 
 

 زیر خواهد بود: صورت بهواکنش کلی در این حالت  جهینت در
 

2H2PO2
− + 2H2O +  Ni2+ =  2H2PO3

− + Ni + H2 + 2H+ 
(5) 

عه سببباختار و خواص        ]8[و همکارانش   گی  در یک مطال
زیرکونیا را بررسی  -فسفر-های الکترولس نیکلمکانیکی پوشش

  2ZrOکردند. آنها مشبباهده کردند سببطح پوشببش بدون ذرات   
سببطح پوشببش را ناهموار   2ZrOهموار اسببت و افزودن ذرات 

 کند. می
-فسفر-های نیکلگی و همکارانش همچنین سختی پوشش 

با  گرادیسانتدرجه  90زیرکونیای به دست آمده در دمای 
گرم بر لیتر( و  90و  5 ،15 ،30 ،60) 2ZrOدرصدهای متفاوت 

عملیات حرارتی شده به مدت یک ساعت را بررسی کرد. سختی 
پوشش  2ZrOمتأثر از درصد ذرات ها به شدت تمامی پوشش

است  kgmm250-2فسفر -است. سختی پوشش الکترولس نیکل
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رسد. بعد می kgmm630-2به  2ZrOهای حاوی و سختی پوشش
زیرکونیا به -فسفر-های نیکلاز عملیات حرارتی سختی پوشش

2-kgmm1000-1150 رسد ارزیابی ضریب اصطکاک، میμ ،
زیرکونیا با درصدهای -فسفر-های الکترولس نیکلبرای پوشش
نشان داد که متوسط ضریب اصطکاک پوششها  2ZrOمتفاوت 

 6/0بود که پس از عملیات حرارتی ضریب اصطکاک به  7/0
 .[8] کاهش یافت

در  2ZrOتببأثیر افزودن ذرات     ]9[ همکبباران  ی و ل یب  شببب 
فسببفر را بررسببی -های مختلف بر خواص پوشببش نیکلغلظت
شاهده کردند که با افزایش غلظت ذرات  نمودن در  2ZrOد. آنها م

حمام، مقدار این ذرات در پوشببش نیز بیشببتر شببده و سببختی  
 یابد.  پوشش نیز افزایش می

سایش پوشش الکترولس کامپوزیتی     [10]شارما و همکاران   
)Zr3Al-3O2Al-2X (X= ZrO-P-Ni  را بررسبببی کردند. افزودن

سرامیکی باعث افزایش   شد و همچنین     ذرات  شی  سای مقاومت 
 بخشید. عملیات حرارتی نیز مقاومت سایشی را بهبود 

در  2TiOتأثیر افزودن نانو ذرات    ]11[همکاران  و  نواکوویچ 
گرم بر لیتر را بر سبببختی           10و  5، 5/2غلظتهببای مختلف         

کامپوزیت سبببطحی بررسبببی کردند. نواکوویچ گزارش کرد که 
صی     2TiOافزایش غلظت نانو ذرات  شخ درون حمام تا مقدار م

باعث افزایش سبببختی شبببده و در ادامه با افزایش غلظت نانو        
ذرات در حمام سبببختی کاهش یافت. بعد از عملیات حرارتی        
چسبندگی ذرات و زمینه افزایش پیدا کرد که باعث افزایش قابل   

 توجه سختی پوششها گردید. 
کاران  گاداری و    به   2TiOتأثیر افزودن ذرات   ]12[هم

فسفر بر خواص سایشی آن را بررسی      -پوشش الکترولس نیکل 
به حمام،    2TiOنمودند. آنها نشبببان دادند که با افزودن ذرات       
 مقاومت سایشی پوشش کامپوزیتی افزایش یافت.  

های آن  سبببطح یک قطعه فلزی یکی از مهمترین قسبببمت    
تواند است که همواره در معرض آسیب قرار دارد. این آسیب می

سیون یا زنگ    شامل  سیدا شد یا در هنگام  خوردگی و اک زدگی با
سببرویس و در اثر سببایش، خراش، ضببربه و غیره اتفا. افتد.   

نابراین، یکی از مهمترین روش  به   ب منظور بهبود خواص و ها 
ست که این امر     سطحی آنها کارایی قطعات فلزی، حفظ کیفیت 

شش  ست   ادهی فلزاز طریق پو صول ا ضور ذرات   .ت قابل ح ح
تواند پوششی مناسب و    ها میکننده سخت در این پوشش  قویتت

در  های شبیمیایی و مکانیکی را ارا،ه دهد. مقاوم در برابر آسبیب 
سی  شده، به نظر می برر سد که تا کنون در  ها و مطالعات انجام  ر

های  بر مورفولوژی، سببختی و سببایش پوشببش  2TiOمورد اثر 
ست. هدف از    2ZrO-P-Niکامپوزیتی  تحقیقی صورت نپذیرفته ا

شی و      سای سی مورفولوژی و بهبود خواص  انجام این پروژه برر
اعمال شده بر روی   2TiO-2ZrO-P-Niسختی پوشش کامپوزیتی   
 زیر لایه فولادی است.  

 
 بخش تجربی

 مواد
زیر لایه  عنوانبه st37فولاد سببباده کربنی  حاضبببر ازدر تحقیق 
ستفا پوششها   ستفاده از   ده شد. ی الکترولس ا زیر لایه فولادی با ا
و  cm3مربعی به ضلع   صورت بهی کارتراشی و کاربرشروش 

شد. برای ایجاد پوشش کامپوزیتی   mm2ضخامت تقریبی     آماده 
درصبببد )تهیه  99و خلوص  µm5با اندازه ذرات  2ZrOاز پودر 

با اندازه ذرات  2TiOآلمان( و پودر  MERCKشببده از شببرکت 
nm 160  درصد )تهیه شده از شرکت  96و خلوصSachtleben  

شد.     ستفاده  صاویر  -1الف( و )-1شکل ) آلمان( ا  SEMب( ت
(Scanning Electron Microscopy)  2ذرات ذرات ازZrO  2 ووTiO   را را

 دهد.دهد.نشان مینشان می
 

 

 
 

مورد استفاده در  2TiOو ب(  2ZrOاز ذرات: الف(  SEMتصاویر   1شکل 

 این پژوهش 
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 زیر لایهدهی پوشش
زیر لایه  ابتدا ییزدایمنظور چرب به دهیپوشش عملیات از قبل

درجه  40فروکلین در دمای  محلول در دقیقه 5 مدت فولادی به
 25 محلول در شویی اسید عملیات قرار داده و سپس گرادیسانت

 مرحله دقیقه انجام شد. این 2به مدت  HClدرصد حجمی 

 الکترولس حمام به ورود برای نمونه سطح یسازمنظور فعالبه
نشین شدن محلول بود. به منظور اعمال دما و جلوگیری از ته

و برای کنترل دما تا  (Heater Stirrer) ی از هیتر استیرردهپوشش

ای استفاده شد. برای دماسنج جیوهدهی  از پایان مرحله پوشش
و  827مدل  (Metrohm) تروممتر م pHمحلول از  pHکنترل 
وزنی  %25 سود محلول از 4 – 5/4 یمحدوده در pHتنظیم  برای

ترکیب شیمیایی حمام بترتیب  (2)و  (1)جدول  .شد استفاده
فسفر و شرایط فرایند الکترولس را نشان -جهت پوشش نیکل

 بهشده داده پوشش یهانمونه حرارتی دهند. عملیاتمی

 اتمسفر در گرادیسانتدرجه  400 دمای در ساعت یک زمانمدت
 شدند. خنک هوا در سپس و انجام گاز آرگون

 

 فسفر-ترکیب شیمیایی حمام جهت پوشش نیکل  1جدول 
 

 (g/l)غلظت  ماده

 12 نیکل کلراید

 10 هیپوفسفیت سدیم

 15 اسید بوریک

 5 آمونیوم بی فلوراید

 

 شرایط فرایند الکترولس  2جدول 
 

 مقادیر پارامترهای حمام

pH 5/4 – 4  

℃ دما  85-83  

دهیزمان پوشش ساعت 3   

زدنسرعت هم  rpm  700  

ZrO2 (g/l) 5 ،4 ،3 ،2 ،1 ،0  

TiO2 (g/l) 5 ،4 ،3 ،2 ،1 ،0  

Sodium dodecyl sulfate SDS (g/l) 05/0  

 
 های مکانیکی آزمون

سط ها نمونه سختی  یریگاندازه ستگاه  تو سختی  د  مدل سنج ریز
Microhardness Tester سی  فرورونده با کوپا  ویکرز نوع از الما

 گرم 100 بار تحت نمونه هر منظور بدین. گردید انجام الماسببی
 گرفت. قرار ثانیه 15 زمانمدت به

 محدوده در بارپذیری آزمون سایش ونآزم انجام از قبل 
. گردید انجام مناسب اعمالی نیروی تعیین جهت N 20-1 نیروی
 یشهایآزما اصطکاک ضریب و سایشی رفتار بررسی جهت سپس

 ها انجام شد.روی نمونه سایش
 دستگاه محیط از اصطکاک دمای و سایش ونآزم انجام جهت 
مدل  شرکت تجهیز صنعت نصر ساخت دیسک روی پین سایش

TSN-WTC 02 شد استفاده. 
مقایسبببه با نتایج حاصبببل از       منظورها به  نمونه  همچنین زبری

  سبباخت شببرکت سببنجزبری دسببتگاه توسببط ی سببایشآزمونها
Mituttoyo  مدلژاپن SURFTEST SJ-210 شد.  انجام 

سه بار انجام  های مکانیکی برای هر گروه از نمونهآزمون  ها 
 و میانگین آن گزارش شد.

 

 بررسی ریزساختار
و مشاهده  هاپوشش سطح ضخامت و مورفولوژی بررسی جهت

 از میکروسکوپ از میکروسکوپ نوری سطحی توپوگرافی
(Optical Microscope) اولایمپوس (Olympus)  مجهز به

و الکترونی روبشی گسیل میدانی  BX61 دیجیتال دوربین
(FESEM) (Field Emission Scanning Electron 

Microscopy)  مدلTESCAN MIRA3 سنج مجهز به طیف
EDS (Energy Dispersive Spectroscopy) .استفاده شد 
 و Ni-P یهاپوشش فازی آنالیز برای کسیپرتوا پراش از 

 بدین. شد استفاده شده حرارتی عملیات در شرایط کامپوزیتی
 تیوب با X-Pert مدل فیلیپس پرتوایکس آنالیز دستگاه از منظور
 ولتاژ تحت oA 542/1 موج طول با αCu K نوع از ایکس اشعه

kV 40 .استفاده گردید 
 

 نتایج و بحث

 مورفولوژی سطحی
ی هاپوششاز مورفولوژی سطوح  SEM( تصاویر 2شکل )

ی هاپوششبا توجه با این نکته که  .دهدیمرا نشان  آمدهدستبه

درصد وزنی فسفر، ساختاری ناهموار و  3-7فسفر دارای -نیکل
فسفر کمتر -با افزایش درصد فسفر ناهمواری سطح پوشش نیکل

که  دهدیمفسفر نشان -، سطح ناهموار پوشش نیکل[13]شود یم
 هاپوشش. در این تصاویر استدرصد وزنی  3میزان فسفر حدود 
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به  2ZrOشود. همچنین افزودن ذرات گنبدی شکل می صورتبه
 ترکنواختی را یکلم گلفسفر، مورفولوژی  -زمینه پوشش نیکل

 .[14] کندیم ترفشردهو 
 

 

 
ب( )بدون،  الف()فسفر: -ی نیکلهاپوششمورفولوژی سطحی   2شکل 

  g/l 5 2ZrOج( حاوی )و  g/l 3حاوی 

 

سطحی  3شکل )   شش ( مورفولوژی   2ZrO-P-Ni-ی هاپو

 2TiO  با غلظتg/l 2  وg/l 4  شان می ضوح به دهد.را ن دیده  و
گرم بر لیتر به   4که با افزایش غلظت ذرات تیتانیا به        شبببودیم

. ندیآیدرمآگلومره  صببورتبهدلیل انرژی سببطحی، ذرات تیتانیا 

ذرات زیرکونیا   درنگیسف د( ذرات -3ج( و )–3های )شکل  در
 .باشدیمذرات تیتانیا  رنگاهیسو 

-Ni-P ،Ni-Pی هاپوشببش( مورفولوژی سببطحی 4شببکل ) 

g/l)3(2ZrO  وg/l)2( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni  قبببل و بعببد از
به زمینه  2ZrOبا افزودن ذرات  .دهدیمعملیات حرارتی نشببان  

-فسفر -به زمینه نیکل 2TiOفسفر و سپس افزودن ذرات    -نیکل
یا مورفولوژی را ی  کرده اسبببت  ترفشبببردهو  ترکنواخت زیرکون

تیتانیا مورفولوژی  -زیرکونیا-فسبببفر-پوشبببش نیکل کهیطوربه

یات حرارتی       عد از عمل خت و فشبببرده دارد. ب  گل کاملا  یکنوا
 . اندشده بزرگتر هاپوششی هایکلم
2ZrO-P-Ni-ی هاپوشش( مورفولوژی سطحی 5شکل ) 

g/l)2( 2TiO  گراد را درجه سانتی 93و  83، 70در دماهای حمام
بر نتایج حاصل از  رگذاریتأثپارامتر  نیمهمتر. دما دهدیمنشان 

ی به روش الکترولس، دهرسوبفرایند الکترولس است. فرایند 

درجه  93و  70در دمای  .رودیمیک فرایند گرماگیر به شمار 
. در دمای بالا کنترل استگراد ظاهر پوشش ظاهری کدر سانتی

pH  این به این دلیل است که ترکیب  باشدیمحمام سخت

شیمیایی حمام ناپایدار است و در دماهای بالا تمایل به تجزیه 
 .شوددارند. منطقی است که کیفیت پوشش در دماهای بالا بدتر 

توسط تابعی از دما در معادله  توانیماکنش را اثر دما بر سرعت و
سرعت منظور داشت.  توجه به اینکه اکتیویته یا غلظت بر سرعت 

است، لذا در یک فرم  نییتعقابلواکنش، مطابق قانون عمل جرم 
 ضربحاصلمساوی  توانیمکلی سرعت پیشرفت هر واکنش را 

غلظت تصور دو عبارت یکی تابع دما و دیگری تابع اکتیویته یا 
 کرد:
(1    ) (C)2(T).f1R= f 

 1f(T)که عبارت  شودیمبا مقایسه با قانون عمل جرم، معلوم  
 های تجربیگیریاست. مشاهدات و اندازه kهمان ثابت سرعت 

بین ثابت سرعت و دمایی که واکنش در  (Arrhenius) آرنیوس

 :[14] است برقرار ریز رابطهشود آن دما انجام می
با توجه به رابطه آرنیوس با افزایش دما نرخ واکنش شیمیایی  

-و همچنین از طرفی واکنش تشکیل پوشش نیکل ابدییمافزایش 

که با افزایش دما، واکنش به سمت تولید  باشدیمفسفر گرماگیر 
 .رودیمپوشش 
 70در دمای  شببودیم( مشبباهده 5که در شببکل ) طورهمان 

پایین بودن انرژی اکتیواسبببیون و     درجه سبببانتی   یل  به دل گراد 
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همچنین نرخ واکنش شیمیایی تقریبا  پوشش تشکیل نشده است.      
دهد از سطح نمونه را نشان می (EDS)( آنالیز عنصری 3جدول )

ست          صر قابل فهم ا صد عنا شش از در شکیل پو  ؛ کهکه عدم ت
در  آمدهدستبهج( پوشش  -5. شکل ) باشد یممؤید این موضوع  

سانتی  93دمای  شان  درجه   صورت به. رسوبات  دهدیمگراد را ن

، با افزایش دمای محلول طبق رابطه آرنیوس    باشبببند  یمنامنظم  
مایی افزایش   صبببورتبه نرخ واکنش  بد ی یمن عث       ا با که این 

 ی و منظم تشکیل نشوند.کلم گل صورتبهرسوبات  شودیم

غیر از سببرعت رسببوب، دما بر ظرفیت فسببفر رسببوب و    
که  گونه همان. [15]باشبببد یم رگذاریتأثبنابراین خواص آن نیز 

، با افزایش دما میزان فسبببفر شبببودیم( مشببباهده 3در جدول )
نیز  [16] . بالدوین و سبببا   ابد ی یمموجود در پوشبببش کاهش  

صل از          سوبات حا سفر ر صد ف شاهده کردند که در ی هاحمامم

 . ابدییماسیدی تحت شرایط ثابت با افزایش دما کاهش 
(2  )  k = Ae−Q (RT)⁄

 
 4( 2TiO-2ZrO-P-Ni(g/lب و د( ) و 2TiO-2ZrO-P-Ni )g/l)2الف و ج( ) یهاپوششاز مورفولوژی سطحی  SEMتصاویر   3شکل 

 

 
 

ه( ) ، HT-P-Niد(، )2( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni(g/l ج() ،2ZrO-P-Ni)g/l)3ب( ) ،P-Ni الف()ی هاپوششاز مورفولوژی سطحی  SEMتصاویر   4شکل 

HT-g/l)3(2ZrO-P-Ni، ()وHT-g/l)2( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni 
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 93℃ج( )و  83 ℃ب( )، 70℃الف( )در دماهای  g/l)2( 2TiO-2ZrO-P-Ni پوششاز مورفولوژی سطحی  SEMتصاویر   5شکل 

 
 

در  شده جادیا g/l)2( 2TiO-2ZrO-P-Niپوشش  EDSآنالیز   3دول ج

 دماهای مختلف حمام الکترولس
 

 دما

 عنصر
℃ 83 ℃70 ℃ 93 

O 4/2 30 7/11 

P 9/1 7/3 7/0 

Ti 2/1 5/0 9/1 

Ni 8/77 5/35 1/67 

Zr 8/16 3/30 6/18 

 
( تصاویر میکروسکوپی الکترون روبشی در حالت     6شکل )  
BSE  دارپوشبببشی ها نمونه را از سبببطح مقطع Ni-P ،Ni-P-

g/l)3(2ZrO  وg/l)2( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni  دهد یمنشبببان. 
شش ضخامت هر یک از   شرایط ثابت به ترتیب حدود   هاپو در 

مد. نرخ     30و  39، 51 به دسببببت آ ی دهپوشبببشمیکرومتر 
 -فسفر -، نیکلساعت بر کرومتریم 17فسفر،  -ی نیکلهاپوشش

  -زیرکونیا -فسببفر -میکرومتر بر سبباعت و نیکل 13زیرکونیا، 
که با   شودیمبر ساعت محاسبه شد. مشاهده   کرومتریم 10تیتانیا 

ی کاهش دهرسببوبافزایش غلظت ذرات در پوشببش سببرعت 
با  هانمونهثابت برای تمام  زمان مدتدر  جهیدرنتیافته اسببت و 

ست. این       شش کاهش یافته ا ضخامت پو افزایش غلظت ذرات 
ضور ذرات در حمام الکترولس،     ست که با ح پدیده بدین دلیل ا

سی برای نفوذ ی      ستر سیرهای د سطح زیر لایه     ونهام سمت  به 
نقاط فعال برای جذب نیکل در      گرید عبارت  به کاهش یافته یا     

ی کاسببته  دهبرسببواز نرخ  جهینت درسببطح تقلیل پیدا کرده که 
ست شده   شکل )  طور همان. ا شاهده  6که از   چیه شود یم( م
تخلخل یا ترکی در فصبببل مشبببترک پوشبببش با زیر لایه  گونه

شاهده   شان که  شود ینمم شش به      دهندهن سب پو سبندگی منا چ
شد یمزیر لایه  شش . با ساختار همگن را  هاپو ی کامپوزیتی یک 

نیسبببتند نشبببان   همشببباهد قابل 2TiOو  2ZrOکه در آن ذرات 
ند یم ندگی        ده چک ذرات و پراک ندازه کو که این گواهی بر ا

 .[17] باشدیمخوب 
 

 

 

 
 

-Ni، )ب( Ni-Pی )الف( هاپوششاز سطح مقطع  SEMتصاویر   6شکل 

g/l)3(2ZrO-P  )ج( وg/l)2( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni 
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 آنالیز عنصری پوشش
 یسنجفیط یزآنالمطالعه توسط  مورد یهاپوشش یعنصر یبترک
 EDSآنالیز قرار گرفت.  یبررس ( موردEDS) یانرژ یعتوز

-فسفر-یکلو ن یاکونیرز-فسفر-یکلفسفر، ن-یکلن یهاپوشش
 یعدد یلتحل یج. نتاشودیم یدهد( 7شکل )در  تیتانیا-یرکونیاز

با افزایش غلظت آورده شده است.  (4جدول )در نیز  EDSآنالیز 
نیز  2ZrOمیزان مشارکت ذرات  g/l 3تا  g/l 1از  2ZrOذرات 

افزایش یافته و مقدار بیشینه خود رسیده است؛ اما با ادامه روند 
افزایش غلظت ذرات در محلول آبکاری، میزان مشارکت ذرات 

2ZrO  در پوشش کامپوزیتی کاهش یافته است. پس از انجام
در  2ZrOمحاسبات به روش وزن اتمی، درصد حضور ذرات 

 g/l، در 2ZrO ،4/19از  g/l 1یتی در غلظت ذرات پوشش کامپوز
 درصد وزنی به دست آمد. پدیده g/l 5 ،83/22و در  5/24، 3

در محلول  کنندهتیتقومشابهی در مورد اضافه کردن سایر ذرات 
ی کل طور به. [18]است فسفر گزارش شده -الکترولس نیکل

مشاهده شده است که با افزایش غلظت ذرات جامد در حمام، در 
در پوشش افزایش یافته و پس از رسیدن به  آنهاابتدا غلظت 

. کندیمبیشترین مقدار خود در یک غلظت بهینه، شروع به کاهش 
در توجیه روند مشارکت ذرات در پوشش کامپوزیتی، بررسی 
مکانیزم به دام افتادن این ذرات حا،ز اهمیت است. ماتسوبارا و 

علت اصلی به دام افتادن ذرات در پوشش را  [19]همکارانش 
به حمام الکترولس  کردن واردسطح این ذرات پس از  شدن باردار

 . اندردهکگزارش  آنهای نیکل بر هاونو جذب ی
با افزایش   رسدیمحال با در نظر گرفتن این مکانیزم، به نظر  

ی سببطحی در هاوندر حمام الکترولس، نسبببت ی 2ZrOغلظت 
 قدر هرکمتر خواهد شببد. به همین دلیل  2ZrOمقایسببه با ذرات 

تعداد ذرات محلول افزایش یابد مجموعه ذرات موجود، دارای     
. این پدیده احتمال جذب بودی سببطحی کمتری خواهند هاونی

شش را کاهش     شدن هر ذره در پو . همچنین با دهدیمو حبس 
به یکدیگر در      بالا، ی ها غلظت نزدیک شبببدن ذرات  ی  ها ونی 

از  -که عامل اصببلی دافعه بین ذرات اسببت – آنهاسببطح  همنام
جا شده که در چنین شرایطی نیروی واندروالسی  محل خود جابه

یدا کرده،      مل پ ند یمقدرت ع به      توا یدن ذرات  موجب چسبببب
  2ZrOکاهش مشارکت   توانیم. با این توضیحات  شوند یکدیگر 

و  g/l 5ی الکترولس با غلظت هاحمامی حاصل از  هاپوشش در 
ی نیکل بر سببطح هاونرا به دو عامل کاهش جذب ی 2ZrOاز  4

 .[18]داد نسبت  آنهاذرات و افزایش احتمال آگلومره شدن 

 

 

 

 

 
 

P-Ni-ب( )، g/l)1(2ZrO-P-Niالف( )ی هاپوشش EDSآنالیز   7شکل 

g/l)3(2ZrO ،( )جg/l)5(2ZrO-P-Ni ،( )2 دTiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni

)gr/l2(  ه( )وgr/l)4( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni 
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 ی کامپوزیتیهاپوششحاصل از   EDS  4دول ج
 

 عناصر

 نوع پوشش

 درصد وزنی 

Ni  P  O  Zr  Ti  

(1g/l)2ZrO-P-Ni 1/81 4/1 1/3 4/14 - 

(3g/l)2ZrO-P-Ni 6/76 7/1 6/3 1/18 - 

(5g/l)2ZrO-P-Ni 1/77 5/2 5/3 9/16 - 

(2gr/l) 2TiO-(3g/l)2ZrO-P-Ni 8/77 9/1 4/3 8/16 2/0 

(4gr/l) 2TiO-(3g/l)2ZrO-P-Ni 4/76 5/2 4/3 5/17 1/0 
 

 هاپوشش فازی یابیمشخصه
 ،Ni-P یهاپوشش XRDنتایج  بیبه ترت( 9( و )8های )شکل

2ZrO-P-Ni 2 وTiO-2ZrO-P-Ni  قبل و بعد از عملیات حرارتی
را نشان  هاپوششافزودن ذرات بر ساختار کریستالی  ریتأثو  
صورت بهقبل از عملیات حرارتی رسوب پوشش یافته  .دندهیم

معمولا  در . باشدیم فسفر کمو حاوی کریستالی است نیمه 
با  ییهانسبت به نمونهی کتریبا فسفر کم برآمدگی بار یهانمونه

؛ بنابراین در آلیاژهایی با فسفر پایین شودیفسفر بالا مشاهده م

( 8که در شکل ) طورهمان. [20]تمایل به نظم زیادتر است 
ی شدت پیک حاصله بعد از عملیات حرارت گرددیممشاهده 

کریستالی شده و میزان کمی از  کاملا افزایش یافته و ساختار 
 ]21[در ساختار تشکیل شده است. ژانگ  P3Niترکیب بین فلزی 

گراد به درجه سانتی 400نیز با انجام عملیات حرارتی در دمای 
نشان داد که ساختار  Ni-1.5%Pی هاپوششمدت یک ساعت در 

. علت کم بودن شودیمپوشش بعد از عملیات حرارتی کریستالی 
ی حاصل از ترکیب بین فلزی، کم بودن فسفر هاکیپشدت 

موجود درون پوشش است. برای تشکیل میزان بیشتر و انواع دیگر 
ترکیب بین فلزی فسفید نیکل، باید درصد فسفر پوشش افزایش 

( نشان داده شده است رسوب 9شکل )طور که در یابد. همان
و ارتفاع آن به میزان  پهنترذرات به پوشش، پیک اصلی اندکی 
 رودیم، انتظار هاگزارشکمی کاهش یافته است. بر اساس 

Ni-ی بر ساختار توجه قابل طوربه 2TiO و 2ZrOرسوب ذرات 

P  دریافتند که افزودن  [10]همکاران . شیبلی و [22]نگذارد تأثیر
فسفر ندارد.-ی بر ساختار نیکلتوجه قابل ریتأث 2ZrOذرات 

 

 

 
 

 2( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni(g/lج() ،2ZrO-P-Ni)g/l)3ب( ) ،P-Ni الف() یهاپوششپرتوایکس  پراش زیآنال  8شکل 
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 2( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni(g/lو  2ZrO-P-Ni)P-Ni ،g/l)3ی هاپوششآنالیز پراش پرتوایکس   9شکل 

 

 هازبری سطح پوشش
 یهاپروفیل سبطحی پوشبش   بیبه ترت( 11( و )10های )شبکل 

لس         ترو ک ل 3(2ZrO-P-Ni(g/l- و 2ZrO-P-Ni)g/l)3و  P-Niا

 g/l)2( 2TiO    قبل از عملیات حرارتی و بعد از عملیات حرارتی
نرم در پوشببش زمینه رسببوب ذرات سببخت و . دهندمینشببان 

شش )     -نیکل سطح پو سفر، زبری  . ذرات دهدیم( را تغییر aRف
مشارکت  دهدینتایج نشان م. ]20[دهد یمرا افزایش  aRسخت، 
نه  2TiOو  2ZrOذرات  فسبببفر موجب   -نیکل  در پوشبببش زمی

)پوشش  میکرومتر 553/0از  زبری را افزایش زبری سطح شده و
P-Ni)  پوشبببش میکرومتر       704/0بببه( g/l)3(2ZrO-P-Ni و )

2( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni )(g/lمیکرومتر )پوشبببش         808/0
که با عملیات حرارتی  شود ی. همچنین مشاهده م دهدیافزایش م
افزایش  هاگراد زبری سطح در پوششدرجه سانتی 400در دمای 

 P3Ni و رشد فاز ثانویه یزنجوانه جهینت که این افزایش در یافت

 .استبا ساختار کریستالی در پوشش 
 

 

 

 
-Ni-P ،Ni-Pی هاپوشش پروفیل سطحی و میزان زبری سطحی  10شکل 

g/l)3(2ZrO  وg/l)2( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni 
 

 

 

 
-Niالف()ی هاپوششپروفیل سطحی و میزان زبری سطحی برای   11شکل 

P ،( )بg/l)3(2ZrO-P-Ni  ج( )وg/l)2( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni  پس

 از عملیات حرارتی
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 هاسختی پوشش
-فسفر-مقادیر سختی پوشش کامپوزیتی نیکل( 12شکل )

تیتانیا را نشان  -زیرکونیا g/l3حاوی -فسفر-زیرکونیا و نیکل

انتظار  2TiOو  2ZrOبا توجه به سختی بالای ذرات دهد. می

به حمام، سختی زمینه  کنندهتیکه با افزودن ذرات تقو رودیم

افزایش یابد. سختی پوشش الکترولس کامپوزیتی نسبت به 

فسفر افزایش یافته است. این افزایش  -پوشش الکترولس نیکل

 2ZrOسختی به دلیل تحمل نیروی اعمالی توسط ذرات سرامیکی 

زمینه  حد از شیبوده که مانع از تغییر فرم پلاستیکی ب 2TiOو 

ی این پوشش نسبت به پوشش فاقد ذره پوشش شده و لذا سخت

سخت شدن  علت دیگر این افزایش سختی، افزایش یافته است.

با ذرات درون پوشش و قفل شدن آنها توسط  هاییجاهحرکت ناب

واقع این ذرات سرامیکی  در .شودیمکانیزم اوراوان نسبت داده م

عمل کرده و لغزش  هاییجاهصورت موانعی بر حرکت ناب سخت به

. شودیو باعث افزایش سختی م کندیو حرکت آنها را محدود م

و کیفیت و یکنواختی  کنندهتیذرات تقو اندازه ،علاوه بر این

ها توزیع آنها در زمینه از عوامل مهم تأثیرگذار روی سختی پوشش

اندازه و میزان ذرات توزیع یافته درون  .و یکنواختی آن بوده است

آورند که به می به وجودپوشش دو نوع مکانیزم ایجاد سختی را 

-Dispersion) ی ناشی از توزیعبخشاستحکامآنها 

strengthening)  ی ناشی از ذراتبخشاستحکامو (Particle-

strengthening) ی ناشی از توزیع بخشاستحکامشود. گفته می

 1تا  01/0بین  شدهعیتوزافتد که قطر ذرات ا. میزمانی اتف

باشد.  15تا  1میکرومتر بوده و درصد حجمی آن در پوشش بین 

 5تا  5/0ی اذرهنیبحالت عملکرد بهینه زمانی است که فاصله 

کند و ذرات میکرومتر باشد. در این حالت زمینه بار را تحمل می

حالت دوم زمانی اتفا. شوند. جاییها میریز مانع از حرکت نابه

 بزرگتردرصد حجمی ذرات  20افتد که پوشش حاوی بیش از می

تر از ی بیشاذرهنیبفاصله  صورت نیامیکرومتر باشد. در  1از 

میکرومتر خواهد بوده و هردوی ذره و زمینه بار را تحمل  5

ایجاد قید مکانیکی از تغییر  لهیوسبهکند. در این حالت ذرات می

کند. در این صورت با رسم تیک زمینه ممانعت میشکل پلاس

شود ی مشخص میاذرهنیبفاصله  برحسبنمودار سختی ویکرز 

میکرونی استفاده شده است مکانیزم  5در حالتی که از ذرات 

  .[21] استی ناشی از ذرات بخشاستحکام
 
 

 
 

ی هاپوششبر سختی  2TiOو  2ZrOغلظت ذرات  ریتأث  12شکل 

 2TiO-2ZrO-P-Niو  2ZrO-P-Niکامپوزیتی 

 

شش   ( 13شکل )   سختی پو شش  Ni-P یهامیکرو ی  هاو پو

  2( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni(g/lو 2ZrO-P-Ni)g/l)3 کامپوزیتی 

یات حرارتی      عد از عمل بل و ب هد. مینشبببان را ق سبببختی  د

3(2ZrO-P-Ni(g/l-و  2ZrO-P-Ni)g/l)3 کامپوزیتیی هاپوشببش

g/l)2( 2TiO  بالاتر از پوششP-Ni افزایش سختی پوشش . است

به دو عامل نسبببت داد. عامل   توانیمدر اثر عملیات حرارتی را 

اول افزایش درجه کریسبتالی شبدن پوشبش و ایجاد مرزدانه در    

ساختار آن است. با افزایش چگالی مرزدانه، مقاومت ساختار در    

سبببختی  بی ترت نیا به افزایش یافته و    ها ییجا برابر حرکت نابه   

بد ی یمپوشبببش افزایش  های       [23] ا فاز مل دوم، رسبببوب  عا  .

ست که در اثر نفوذ   سفر از بین  اتمهاغیرفلزی ا ی نیکل اتمهای ف

. تشبببکیل این شبببوندیمموجود در محلول فو. اشبببباع ایجاد 

شبه تعادلی به حالت        ساختار از حالت  سوبات منجر به انتقال  ر

شد. در الکترولس نیکل  کاملا  سفر، با عملیات   -تعادلی خواهد  ف

فسببفید . ]24[شببود یمتشببکیل  P3Niحرارتی ترکیب بین فلزی 

سخت    (P3Ni) نیکل سرامیکی  شی و  و دارای  یک فاز  مدول بر

دلیل اصلی سختی    تواندمی تشکیل آن  کهاستحکام بالایی است   

رتی فسبببفر در اثر عملیات حرا -الکترولس نیکل  یهاپوشبببش

 .باشد
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-Ni-P ،Ni-Pی هاپوششعملیات حرارتی بر سختی  ریتأث  13شکل 

g/l)3(2ZrO  وg/l)2( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni 

 
 هاسایش پوشش

( تغییرات ضریب اصطکاک در طی مسیر سایشی به 14شکل )

و  P-Ni ،g/l)3(2ZrO-P-Ni یهاپوشش، برای متر 1000مسافت 

g/l)2( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni  قبل و بعد از عملیات حرارتی را

دریافت، اعمال ذرات زیرکونیا و تیتانیا در  توانیم .دهدیمنشان 

پوشش باعث افزایش میانگین ضریب اصطکاک شده است که 

کنده شدن ذرات از پوشش و  به خاطر توانیماین موضوع را 

ایجاد سایش سه جسمی دانست. همچنین با عملیات حرارتی 

در پوشش، میانگین  P3Niکیل ترکیب بین فلزی و تش هاپوشش

( میانگین 5ضریب اصطکاک کمی افزایش یافته است. جدول )

. دهدیمرا نشان  شده دادهی پوشش هانمونهضریب اصطکاک 

اضافه کردن ذرات زیرکونیا به  دهدیمکه نتایج نشان  طور همان

ی هاپوششفسفر میزان ضریب اصطکاک را برای -زمینه نیکل

Ni-P  و همچنین افزودن ذرات تیتانیا به  658/0به  302/0از

زیرکونیا ضریب اصطکاک را از -فسفر-پوشش کامپوزیتی نیکل

به  توانیمافزایش داده که این موضوع را  704/0به  658/0

عملکرد خراشان ذرات سخت زیرکوینا و تیتانیا نسبت داد. با 

گراد میزان ضریب درجه سانتی 400عملیات حرارتی در دمای 

-Ni-P و پوشش 390/0به  302/0از  Ni-Pاصطکاک پوشش 

2ZrO 2و پوشش  667/0به  658/0 ازTiO-2ZrO-P-Ni  704/0از 

ی و زنجوانهه ب توانیمافزایش یافت که علت آن را  717/0به 

)فسفید نیکل( که بعد از عملیات  P3Niرشد ترکیب بین فلزی 

 نسبت داد. شوندیمحرارتی تشکیل 

. [25] ابدییمضببریب اصببطکاک با افزایش زبری، افزایش   

 احتمالا نوسانات شدید در ضریب اصطکاک پوشش کامپوزیتی       

تناوبی بودن تجمع و حذف ذرات در مسبببیر سبببایش  به خاطر

 .[26]د باشیم

افزایش  به خاطر احتمالا افزایش اولیه در ضریب اصطکاک  

جهت غلبه بر سطح تماس بسیار  ازیموردننیروی اصطکاک 

چسبنده بین پین و سطح نمونه است. تفاوت در مقدار تغییر شکل 

موضعی در سطح تماس واقعی باعث ایجاد تفاوت در ضریب 

باشد، چسبندگی  نرمتر. هر چه سطح نمونه شودیماصطکاک 

تغییر فرم پلاستیک بیشتری رخ  که چرا شودیمسطحی بیشتر 

و مکانیزم سایش عمدتا  سایش چسبان خواهد بود.  دهدیم

باشد، تغییر فرم پلاستیک موضعی  سختتربرعکس، هرچه سطح 

مکانیزم سایش عمدتا  سایش  جهینت  درو  دهدیمکمتری رخ 

 .[27]بود خراشان خواهد 
 

 
 

-Ni یهاپوششی ضریب اصطکاک هاپوششضریب اصطکاک   14شکل 

P ،g/l)3(2ZrO-P-Ni  وg/l)2( 2TiO-g/l)3( 2ZrO-P-Ni  قبل و بعد از

 عملیات حرارتی

 
 شدهاعمالی هاپوششمیانگین ضریب اصطکاک   5دول ج

 

 میانگین ضریب اصطکاک نمونه

Ni-P 302/0 

2ZrO-P-Ni 658/0 

2TiO- 2ZrO-P-Ni 704/0 

Ni-P-HT  390/0 

HT-2ZrO-P-Ni  667/0 

HT-2TiO- 2ZrO-P-Ni  717/0 

 

طبق تئوری نوین اصطکاک، ضریب اصطکاک تحت تأثیر  

 هایناهمگون، چسبندگی میان هایناهمگونسه مکانیزم  تغییر شکل 
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ی هایناهموارو خیش خوردن سطح توسط ذرات سایشی یا 

زیاد ضریب اصطکاک . تغییرات [28]دارد سخت سطحی، قرار 

 الذکرفو.به فعال بودن مکانیزم  توانیملغزش را  در مراحل اولیه

در هر  شودیم( مشاهده 14که در شکل ) طور هماننسبت داد. 

دو حالت قبل و بعد از عملیات حرارتی ضریب اصطکاک پوشش 

از این طریق  توانیمحاوی ذرات بیشتر است که این موضوع را 

به توپوگرافی سطح  شدت بهه ضریب اصطکاک استدلال کرد ک

ی کامپوزیتی به هاپوششوابسته است و  هاپوششو زبری سطح 

 دلیل داشتن زبری سطح بیشتر ضریب اصطکاک بیشتری نیز دارند.

( به ترتیب نمودارهای کاهش وزن 16( و )15های )شبببکل 

سافت   برحسب ) و  شده  ذکری هاپوشش ( متر 1000)گرم( به م

سایش     سه مقاومت به  شان      آنهامقای شش را ن سایش پو و عمق 

، مقاومت سایشی  Ni-P نهیزم در. حضور ذرات زیرکونیا  دندهیم

  نیکمتر g/l)3(2ZrO-P-Ni را بهبود داده است. پوشش کامپوزیتی

g/l)3(2ZrO-P-Ni-و  P-Niی هاپوششکاهش وزن در مقایسه با 

g/l)2( 2TiO   ی مذکور در  ها پوشبببشرا دارد. عملیات حرارتی

سانتی  400دمای  شی را    درجه  سای   قابل طوربهگراد مقاومت به 

ی بهبود داده اسبببت که به دلیل تغییر سببباختار پوشبببش      توجه

و  دیآیم درفاز کریسببتال  صببورتبه. در این دما نیکل باشببدیم

. ]28[شببود یمتشببکیل  باشببدیمکه فاز سببختی  P3Niهمچنین 

عملیات   مربوط به پوشش کامپوزیتی بهترین مقاومت به سایشی   

 968/5است که عمق سایش آن    g/l)3(2ZrO-P-Niحرارتی شده  

و کمترین مقاومت سببایشببی نیز مربوط به   باشببدیممیکرومتر 

میکرومتر   188/33با عمق سبببایش   Ni-Pپوشبببش کامپوزیتی  

شد یم ستحکام زمینه     با سختی و ا ضور ذرات زیرکونیا   Ni-P. ح

یک افزایش    را در برابر تغییر شببب ند یمکل پلاسبببت نابراین    ده ب

. با افزودن ذرات [29] ابدییممقاومت به سایش پوشش افزایش   

کامپوزیتی میزان کاهش وزن نمونه افزایش          به پوشبببش  یا  تان تی

فت. این     ند یمیا که افزودن ذرات        توا باشببببد  یل  به این دل

زیرمیکرون تیتانیا به پوشش کامپوزیتی، به دلیل کاهش چقرمگی، 

شش را ت رد کرده و همچنین ذرات سخت سرامیکی در هنگام    پو

شده و خود       شش جدا  ساینده     عنوانبهسایش از پو سم  یک ج

 عمل کنند.
 

 
 

P-Ni-و  2ZrO-P-Niو  P-Niی هاپوششنمودار کاهش وزن   15شکل 

2TiO-2ZrO قبل و بعد عملیات حرارتی 

 

 
 

P-Ni-و  2ZrO-P-Niو  P-Niی هاپوششنمودار عمق سایش  16شکل 

2TiO-2ZrO قبل و بعد عملیات حرارتی 

 
 یریگجهینت

حاضبببر،   یات حرارتی بر   2TiOتأثیر افزودن تأثیر افزودن  در تحقیق  و عمل

سختی پوشش     ساختار، مورفولوژی و  -Ni-Pهای کامپوزیتی ریز

2ZrO     شده شش داده  شده که به روش الکترولس بر زمینه فولادی پو شش داده  که به روش الکترولس بر زمینه فولادی پو
 .  بود مورد مطالعه قرار گرفتبود مورد مطالعه قرار گرفت

 حاصل از این تحقیق به شرح زیر است:نتایج 
سبب کاهش    2TiOو و   2ZrOذرات ذرات   افزودن .1 سبب کاهش به حمام الکترولس  به حمام الکترولس 

سوبرسبببوبنرخ نرخ  عت برای      1717ی از ی از گذارگذار ر عت برای میکرومتر بر سببببا سا میکرومتر بر 

ششپوشببش سفر به فسببفر به --های نیکلهای نیکلپو ساعت برمیکرومتر بر سبباعت بر  1010ف ی ی  اامیکرومتر بر 
 تیتانیا شد.تیتانیا شد.--زیرکونیازیرکونیا--فسفرفسفر--پوشش کامپوزیتی نیکلپوشش کامپوزیتی نیکل

ظت ذرات      ..22 تأثیر تغییر غل ظت ذرات بررسبببی  تأثیر تغییر غل سی  مام    2TiOو و   2ZrOبرر مام در ح در ح

شارکت این ذرات در الکترولس بر میزان مشبببارکت این ذرات در   ششپوشبببشالکترولس بر میزان م ی ی  هاها پو
شان کامپوزیتی، نشببان  شینه مقدار افزایش مشببارکت تا بیشببینه مقدار   دهندهدهندهکامپوزیتی، ن شارکت تا بی افزایش م
و کاهش مشارکت    g/l 2 2TiO وو  g/l 3  2ZrO خود در غلظتخود در غلظت

 روند افزایش غلظت بود. با ادامه

شارکت ذرات   .3 شش در  2ZrOافزایش م Ni-ی کامپوزیتی هاپو

2ZrO-P   ویکرز شد.ویکرز شد.  702702تا تا   هاهاپوششپوششمنجر به افزایش سختی منجر به افزایش سختی 
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شارکت ذرات   .4 شارکت ذرات افزایش م شش در در   2TiOافزایش م ششپو Ni- ی کامپوزیتیی کامپوزیتیهاهاپو

2TiO-g/l)3(2ZrO-P  ویکرز افزایش   813سختی پوشش را به

 .دهدیم

منجر منجر   گرادگرادییسانتسببانتدرجه درجه   400400  ییدمادماانجام عملیات حرارتی در انجام عملیات حرارتی در   ..55
شش به ایجاد سببباختار کریسبببتالی و افزایش سبببختی پوشبببش   سختی پو ستالی و افزایش  ساختار کری به ایجاد 

ویکرز ویکرز    10761076تا تا    gr/l)2( 2TiO-g/l)3(2ZrO-P-Ni  کامپوزیتیکامپوزیتی 
 شد.شد.

گراد میزان درجه سبببانتی  400با عملیات حرارتی در دمای       ..66

  و پوشش 390/0به  302/0از  Ni-Pضریب اصطکاک پوشش 

2ZrO-P-Ni 2و پوشش   667/0به  658/0 ازTiO-2ZrO-P-Ni  

افزایش یافت. بیشترین ضریب اصطکاک     717/0به  704/0از 
 بود.بود.  2TiO-2ZrO-P-Niنیز مربوط به نمونه 

  بهترین مقاومت به سبببایشبببی مربوط به پوشبببش کامپوزیتی .7
اسبببت که عمق    g/l)3(2ZrO-P-Niعملیات حرارتی شبببده  

و کمترین مقاومت     باشبببد یممیکرومتر  968/5سبببایش آن 

با عمق سایش    Ni-Pپوشش کامپوزیتی   سایشی نیز مربوط به  
 .باشدیممیکرومتر  188/33

 

تقدیر و تشکر 

 
 مراجع

[1]  M. A.  Azghan, F.  Bahari-Sambran, and R.  Eslami-Farsani, “Modeling and experimental study on the mechanical 

behavior of glass/basalt fiber metal laminates after thermal cycling,” International Journal of Damage Mechanics, 

Vol. 30, No. 8, pp. 1192-1212, ))2021((. 

[2]  R. Tima, and F. Mahboubi, “Ability of plasma nitriding to improve tribological behavior of medium and high boron 

electroless nickel coatings", Tribology International, Vol. 156, pp. 10-22, (2021). 

[3]  A. Mukhopadhyay, and S. Sahoo, “Improving corrosion resistance of reinforcement steel rebars exposed to sulphate 

attack by the use of electroless nickel coatings,” European Journal of Environmental and Civil Engineering, Vol. 

26, No. 11, pp. 5180-5195, (2022). 

[4]  O. Fayomi, I. Akande and A. Sode., “Corrosion prevention of metals via electroless nickel coating: A 

review,”Journal of Physics: Conference Series, Vol. 1378, No. 2, pp. 22-63, (2019). 

[5]   V. Vitry, J. Hastir, A. Mégret, , S. Yazdani, M. Yunacti and L. Bonin, “Recent advances in electroless nickel‑ boron 

coatings,” Surface and Coatings Technology, Vol. 429, pp. 27-37, (2022). 

[6]  M. Saravanan, V. Ananda, S. Kumaresh Babu, G. Ramalingam, A. Haiter, “Properties Evaluation of Electroless Ni-

Coated Low-Carbon Steels", Journal of Nanomaterials, (2022). 

[7]  F. Delaunois, V. Vitry and L. Bonin, “Electroless nickel plating: fundamentals to applications,” CRC Press, 2019.  

[8]  P. Gay, J. Limat, P. Steinmann, J. Pagetti, “Characterisation and mechanical properties of electroless NiP–ZrO2 

coatings,” Surface and Coatings Technology, Vol. 202, No. 4-7, pp. 1167-1171, (2007). 

[9]  S. Sharma, R. C.Agarwala, V. Agarwala and S.  Ray, “Application of Ni-P-ZrO2-Al2O3-Al3Zr Electroless 

Composite Coatings and Their Characteristics,” Surface Engineering, Vol. 18, No. 5, pp. 344-349, (2002). 

[10]  S. Shibli, V. Dilimon and T. Deepthi, “ZrO2-reinforced Ni–P plate: An effective catalytic surface for hydrogen 

evolution,” Applied Surface Science, Vol. 253, No. 4, pp. 2189-2195, (2006). 

[11]  J. Novakovic, M. Delagrammatikas, P. Vassiliou, C.T. Dervos, “Electroless Ni-P Composites with ZrO2: 

Preparation, Characterization, Thermal Treatment. in Defect and Diffusion Forum,” Trans Tech Publ, 2010. 



 85 محمد فولادچنگ- مهدی عبدالهی آذغان  - علی علیزاده

 

 

1402، دوسال سی و چهار، شمارۀ      نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

[12]  P. Gadhari  and P. Sahoo,  “Optimization of electroless Ni–P–Al2O3 composite coatings based on multiple surface 

roughness characteristics", Procedia Materials Science, Vol. 5, pp. 21-30, (2014). 

[13]  B. Szczygieł, A. Turkiewicz and J. Serafińczuk, “Surface morphology and structure of Ni–P, Ni–P–ZrO2, Ni–W–P, 

Ni–W–P–ZrO2 coatings deposited by electroless method,” Surface and Coatings Technology, Vol. 202, No. 9, pp. 

1904-1910, (2008). 

[14]  J.M. Rodríguez-Díaz, and M.T. Santos-Martín, “Study of the best designs for modifications of the Arrhenius 

equation,” Chemometrics and Intelligent Laboratory Systems, Vol. 95, No. 2  pp. 199-208, 2009. 

[15]  C. Loto, “Electroless nickel plating–a review,” Silicon, Vol. 8, No.  2, pp. 177-186, (2016). 

[16]  C. Baldwin, and T. Such, “The plating rates and physical properties of electroless nickel/phosphorus alloy deposits,” 

Transactions of the IMF, Vol. 46, No. 1, pp. 73-80, (1968). 

[17]  X. Wang, P. La, H. Chao and H. Nan, “Electroless Ni-P-TiO2/Ni-P-SiC Composite Coating’s Corrosion Resistances 

on Mg2B2O5w/AZ91D Magnesium Matrix Composites,”in 3rd International Conference on Material, Mechanical 

and Manufacturing Engineering (IC3ME), (2015). 

[18]  Z. A. Hamid, and M. Abou Elkhair, “Development of electroless nickel–phosphorous composite deposits for wear 

resistance of 6061 aluminum alloy,” Materials Letters, Vol. 57, No. 3, pp. 720-726, (2002). 

[19]  H. Matubara, M. Mikinori Kobayahi, H.  Nishiayma, N. Saito, “Co-deposition characteristics of nanodiamond 

particles in electrolessly plated nickel films,” Electrochemistry, Vol. 72, No. 6, pp. 446-448, (2004). 

[20]  D. Gawne and U. Ma, “Structure and wear of electroless nickel coatings,” Materials science and technology, Vol. 

3, No. 3, pp. 228-238, (1987). 

[21] Y. Zhang, and M. Yao, “Studies of electroless nickel deposits with low phosphorus content,” Transactions of the 

IMF, Vol. 77, No. 2, pp. 78-83, (1999). 

[22]  R. Guo, S. Jiang, C. Yuen,  M. Ng, J. Lan and G. Zheng, “Influence of deposition parameters and kinetics of 

electroless Ni-P plating on polyester fiber,” Fibers and Polymers, Vol. 13, No. 8, pp. 1037-1043, (2012). 

[23]  P. Liu, C. Zhu, W. Zhu and J. Hui, “Effect of Thermal Treatment on Composite Coatings of Electroless Ni-P/Nano-

Diamond on Pure Aluminum Substrate,” Key Engineering Materials, Vol. 499, pp. 68-73, (2012). 

[24]  S. Alirezaei, S. Monirvaghefi, M. Salehi and A. Saatchi, “Effect of alumina content on surface morphology and 

hardness of Ni-P-Al2O3 (α) electroless composite coatings,” Surface and Coatings Technology, Vol. 184, No. 2-3, 

pp. 170-175, (2004). 

[25]  L. Chen, L. Wang, Z. Zeng, J. Zhang, “Effect of surfactant on the electrodeposition and wear resistance of Ni–Al2O3 

composite coatings,” Materials Science and Engineering: A, Vol. 434, No. 1-2, pp. 319-325, (2006). 

[26]  P. Gadhari, and P. Sahoo, “Optimization of electroless Ni–P–Al2O3 composite coatings based on multiple surface 

roughness characteristics,” Procedia Materials Science, No. 5, pp. 21-30, (2014). 

[27]  S. Anvari, F. Karimzadeh and M. Enayati, “Wear characteristics of Al–Cr–O surface nano-composite layer 

fabricated on Al6061 plate by friction stir processing,” Wear, Vol. 304, No. 1-2, pp. 144-151, (2013). 

[28]  P. Gadhari and P. Sahoo, “Effect of annealing temperature and alumina particles on mechanical and tribological 

properties of Ni-P-Al2O3 composite coatings,”  Silicon, Vol. 9, No. 5,  pp. 761-774, (2017). 



 های نانوکامپوزیتی الکترولس...یابی پوششساخت و مشخصه 86

 

 

 1402، دوسال سی و چهار، شمارۀ      نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

[29] S. Allahkaram, M. Honarvar Nazari, S. Mamaghani, and A. Zarebidaki., “Characterization and corrosion behavior 

of electroless Ni–P/nano-SiC coating inside the CO2 containing media in the presence of acetic acid,” Materials & 

Design, Vol. 32, No. 2, pp. 750-755, )2011(. 

 



Journal of Metallurgical and Materials Engineering, 34, 2, 2023. (87-96) 
 

 

 
Ferdowsi 

University of 

Mashhad  

 

 

Journal of Metallurgical and Materials 

Engineering 
 

https://jmme.um.ac.ir 

 

Iron&Steel  

Society of Iran 

 

 

Investigating the microstructure and strength properties of 500 series aluminum casting alloy 

modified with rare earth element erbium 
Research Article 
Mohammad Alipour1  

DOI:10.22067/jmme.2023.81595.1106

1- Introduction 
It is well known that Al alloys are very popular for 
structural applications due to their low density, high 
strength, weldability and good workability. In particular 
the extruded profiles are used for making crash boxes in 
cars, fuselage stringers and frames for airframe structures. 
In particular the grain refinement in Al alloys is mainly by 
heterogeneous nucleation and by grain growth. Several 
studies have shown the importance of addition of various 
grain refiners like Al-10Ti, Al-5Ti-1B, Al-8B to 
aluminium alloys has influenced the microstructure, 
mechanical and tribological properties. Especially the 
combination of new processing technique like strain 
induced melt activation process and grain refiners have 
enhanced the mechanical properties of Al Al-Mg-Cu 
series. On the other hand the rare earth elements like La, 
Sc, Ce and Er are also used for refining grain sizes and 
modifying the eutectic microstructures. Fang et al. studied 
the effect of rare earth element like Er on the mechanical 
and corrosion characteristics of AlZnMgCu alloy. The 
secondary precipitate like Al3Er with size of 15-25 nm was 
found to inhibit the recrystallization contributing in high 
resistance to stress corrosion and improved fracture 
toughness. In their work, Liu et al. studied the effect of Sc 
and Zr addition on hardness and tensile properties of 
AlZnMgCu alloy sheets fabricated by a combination of hot 
and cold rolling. With the increase in Sc and Zr addition, 
the alloy found to exhibit resistance to recrystallization by 
inhibiting dislocation mobility. Hardness and tensile 
strength was found to be enhanced due to presence of large 
volume fraction of precipitates of Al3Sc and Al3Zr. The 
main goal of this research is to study the effect of adding 
the rare earth element Er on the microstructure and 
mechanical properties of Al-3Mg-2.5Cu alloy. This series 
of alloy which has been used in casting has not been used 
in any scientific research on this alloy before. In addition, 
the aim of this research is to improve the properties of this 
series of alloys without mechanical work and only by 
adding rare earth elements. 
 

2- Experimental  
Al-3Mg-2.5Cu alloy was used as base alloy. The melting 

steps of the alloy were carried out in an electric resistance 
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furnace using a silicon carbide crucible. Al-3Mg-2.5Cu 

alloy samples were cut into various 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 up to ~750°C. Er was 

added to the molten alloy at a temperature of 750°C using 

Amighan Al-30Er in different percentages of 0.5, 1, 1.5 

and 2% by weight. After the successful addition of Er, the 

melt was poured into a permanent mold designed and 

manufactured according to ASTM B557M-10. A scanning 

electron microscope equipped with X-ray energy 

diffraction analysis (EDX) was used for microstructural 

studies. The cut parts of the alloy were polished and then 

etched using sandpaper to obtain the desired structure. The 

average grain size of the samples was measured according 

to ASTM: E112 standard. The phase was determined by 

X-ray diffraction method. Tensile test was performed on 

all the samples at room temperature with the SANTAM 

machine with a strain rate of 1 mm/min. Four samples were 

prepared and tested for each of the percentages and the 

average value was reported in the article. 

 

3- Results and Discussion 
Figure 1 shows the electron microscope image and 

elemental analysis of Al-3Mg-2.5Cu base alloy. 

Separation of alloy elements occurs during solidification 

of the alloy and causes a high concentration of Cu and Mg 

in the inter-dendritic regions. 

Figure 2 shows the effect of different amounts of Al-30Er 

on grain size in Al-3Mg-2.5Cu alloy. It was found that the 

average grain size of Al-3Mg-2.5Cu base alloy was around 

550 μm. The addition of Er to the Al-3Mg-2.5Cu alloy has 

reduced the primary columnar and coarse α-Al grains and 

turned them into fine coaxial α-Al grains with an average 

size of 62 μm. The main reason is that Al3Er particles act 

as nucleation agents during the solidification of α-Al 

grains. It can be clearly seen that the microstructure of 

Amighan Al-30Er consists of a-Al background and Al3Er 

intermetallic phase. The Al3Er phase is uniformly 

distributed in the -Alα field. Several mechanisms have 

been proposed for the granulation process. In some 

https://jmme.um.ac.ir/article_43961.html?lang=en
https://mechanic-ferdowsi.um.ac.ir/?lang=en
https://jmme.um.ac.ir/
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mechanisms, it has been said that the presence of particles 

such as Al3Er is effective in the stages of grain crushing. 

The presence of some alloying elements, especially Mg 

and Cu, improves the performance of alloys such as Al-

30Er. By increasing the weight percentage of Er, these 

particles stabilize the grain boundaries, increase the grain 

size and lead to an increase in strength. 

 

 
Fig. 1. (a) Results from map analysis in sample unrefined. 

 
Figure 3 shows the ultimate tensile strength of Al-

3Mg-2.5Cu alloy under different conditions. As shown in 

Figure 3, the average ultimate tensile strength (UTS) of the 

samples increases from 225 ± 8 to about 310 MPa after 

adding Er. The mechanical (tensile) properties of Al-3Mg-

2.5Cu-xEr alloy mainly depend on the shape, size and size 

distribution of α-Al grains, eutectic structure and 

distribution of intermetallic phases among dendrites or 

grains. The main reason for this improvement is probably 

due to the smaller size of the grains of the casting material, 

which leads to a more uniform and finer distribution of the 

secondary phases (intermetallic) in the Al-3Mg-2.5Cu-xEr 

alloy. It is clear that according to Hall-Patch theory, the 

finer the grains, and the higher strength. 

 

 
Fig. 2. Grain size variations with Er contents. 

 

 
Fig. 3. UTS of unrefined and Er refined samples at the 

different conditions. 

 

4- Conclusion 
1- The tensile properties of cast Al-3Mg-2.5Cu alloys 

mainly depend on the shape, type and size of α-Al 

grains and the distribution of secondary phases. 

2- Amijan Al-30Er has a significant effect in reducing the 

grain size, changing the dendritic morphology and 

creating a fine and uniform microstructure. 

3- The most optimal percentage for Amighan Al-30Er is a 

weight percentage in which the highest strength is 

achieved. 

4- The final tensile strength of cast alloys increases 

significantly with the addition of Er. This is mainly due 

to the more uniform and finer distribution of the 

secondary phase and grains as well as the distribution 

of Al3Er intermetallic phases within the context. 

5- The average ultimate tensile strength (UTS) of the 

samples increases from 225 ± 8 to about 310 MPa after 

adding Er. 
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دهند که با ینشان م یجقرار گرفته است. نتا یمورد بررس  Al-3Mg-2.5Cu یختگیر یاژآل یزساختار و ر یبر خواص کشش   Erاثر افزودن  یقتحق ینادر     چکیدهچکیده
  ینیومآلوم یاژآل هایو سطوح شکست نمونه    یزساختارها . ریدرس  یکنواختکرده و به ساختار   ریزها را توان دانهیم یختگی،ر یاژبه آل Er یدرصد وزن  یکافزودن 

و  تیز ساختار نوک  یکرا اصلاح کرده و از   یوتکتیکساختار   Erافزودن  ،قرار گرفتند. در ضمن  یمورد بررس  (SEM) یروبش  یالکترون یکروسکوپ با م یختگیر

ستحکام کشش      قویتت Erبا افزودن  یکرد. خواص کشش   یلتبد یزر ایو شاخه  یبریساختار ف  یکمانند درشت به   صفحه  با افزودن   Mpa 310 یینها یشده و ا
شان داد که حفره  نگاریمطالعات شکست   ین،. همچنیدحاصل گرد  Er یدرصد وزن  یک   یو درشت به ساختار کرو   یدهها از حالت کش یتو دندر یزشده ر هاین

صل  یلاند که دلشده  یلتبد ش     یا ش ستحکام ک ست. با افزودن   یینها یا صد  1بالا بوده ا صد بهبود خواص   Er   ،38 یوزن در ستحکامی در سبت به   ا ه  ب پایه آلیاژن
 دست آمد.

 

 ..ریزساختارریزساختار  مکانیکی،مکانیکی،  خواصخواص  خاکی،خاکی،  نادرنادر  عناصرعناصر    ییددییکلکل  ییهاهاواژهواژه

 
Investigating the Microstructure and Strength Properties of 500 Series Aluminum Casting Alloy 

Modified with Rare Earth Element Erbium 

 

Mohammad Alipour1 

Abstract The effects of rare earth Er additions on the microstructure and tensile properties of cast Al–3Mg–2.5Cu 

aluminum alloy have been investigated. The results show that by adding 1 wt.% Er grain refiner in the aluminum cast 

alloy, the grains can be refined to a fine degree. The microstructures and fracture surfaces of cast aluminum alloy samples 

were examined by scaning electron microscopy (SEM). In addition, the rare earth Er modified the eutectic structure from 

a coarse plate-like and acicular structure to a fine branched and fibrous one. The tensile properties were improved by 

the addition of rare earth Er, and good ultimate tensile strength (310 MPa) was obtained when the rare earth Er addition 

was 1 wt.%. Furthermore, fractographic examinations revealed that refined pore and spheroidized α-Al dendrite were 

responsible for the high ultimate tensile strength. Adding of 1 wt.% rare earth Er make about 38% enhancement in tensile 

strength compared to that of unreinforced aluminum alloy. 

 

Keywords  Rare earth materials, Mechanical Properties, Microstructure.
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 مقدمه

 یتو تقو یدجد یاژهایآل یدر جهت طراح یمستمر هایتلاش
یختهربه  نیاز ساختن برآوردهموجود به منظور  یاژهایخواص آل

صورت گرفته است.  یافتهارتقا یکیبا خواص مکان ینیومآلوم گری

 تریناز مهم یاستحکام بالا، برخ با ومینیآلوم یاژهایآل یدر طراح
 یمیاییش یبدر نظر گرفته شوند، ترک ایدکه ب هاییجنبهعوامل و 

بر خواص  یزساختارر شده اثرات حاصلو  یدتول یو پارامترها

بر  یمبتن یدبا ینیومآلوم گرییختهر یاژهایهستند. آل یکیمکان
مناسب  یحرارت یاتمناسب، و سپس عمل یمیاییش یبترک یطراح
 گرییختهر یاژهایباشند. آل شده یطراح خواص ساخت یبرا
 یرسازیدر برابر پ Al-Zn-Mg-Cu یستمبر س یمبتن ینیوم آلوم

. [1]بالا هستند  یژهاستحکام و یداشته و دارا یواکنش مطلوب
 یرخواص جامع جذابشان، نظ یلمستحکم به دل ینیومآلوم یاژهایآل

و مقاومت در برابر  یسفت پذیری،شکلکم، استحکام بالا،  یچگال
هوافضا مورد استفاده قرار  عیصنادر  تردهبه طور گس ی،خستگ
 .[5-2] اندگرفته

 یحبا تلق توان یرا م ینیومآلوم یاژهایآل هایدانه ریزکردن 
انجام داد.  یبه خوب B یاو  Ti یحاو ینیومآلوم یهایژانذوب با آم

ها وجود دارد. به عنوان مثال، یژاندر استفاده از آم یاریبس یایمزا
 های. استفاده از غلظت[5]کرد  یتتوان تقویرا م یکیخواص مکان

 یدشد یشو جدا یزساختاردر ر یهمگنبه نا یاژیعناصر آل یبالا
 یلبه دل گری،یخته. در محصولات رشودیممنجر  یهثانو یفازها

و مقدار رسوبات، خواص  یوتکتیک یتنوع اندازه ذره، مقدار فازها
 اییژهوتوجه لذا . کندیم ییرتغ یگربه محل د یاز محل یکیمکان

 Al یاژهایانجماد آل بازه ینح یاژیعناصر آل یشبه کاهش جدا
 .[12-6]معطوف شده است 

،  La یژهبه و ی،استفاده از عناصر نادر خاک   یر،اخ هایدهه در 
Ce ،Nd ،Y ،Sc به طور گستتتترده مطالعه     ینیومآلوم یاژهای  در آل

ست    شان م  ین. ا[16-13]شده ا ساختار که ر دهد یمطالعات ن   یز
 یرنظ یژگیهاو یرو سا یکیاصلاح شده، خواص مکان یاژهایآل ینا

  یو مقاومت در برابر خوردگ یکیاپت یفیتک یکی،الکتر یرسانندگ
سبت به آل  یبهتر شان      یاژن شده ن دهند. اثرات عناصر   یماصلاح ن

  یمربوط به ساختارها  ینیومآلوم هاییاژدر آل یواسطه و نادر خاک 
را به خود جلب   اییژهوباشتتد که توجه یمخاص آنها  یالکترون

با  ینیومآلوم یاژهایدر آل یادر خاکنموده استتت. اثرات عناصتتر ن 
 یلبزرگ و تما یشتتعاع اتم یل. به دلشتتودیم یینآنها تع هیتما

 4f یا 5dالکترون  یک، و sدادن دو الکترون مدار  آنها به از دست

بد  به    یل و ت خاک   یتی،ستتته  رف یونشتتتدن  نادر  در  یفلزات 
 .[17,18]فعال هستند  یاربس یمیاییش هایواکنش
پژوهش، مطالعه اثر افزودن عنصتتتر نادر  نیا یاصتتتل هدف 
تار  یبر ر Er یخاک  کان  زستتتاخ -Al-3Mg اژی آل یکیو خواص م

2.5Cu  از  یسر  نیا یبر رو یعلم قیتحق چیدر ه قبلا  .باشد یم
ست    یختگیصورت ر  هکه ب اژیآل ستفاده قرار گرفته ا کار  ،مورد ا

 نیپژوهش بهبود خواص ا نینشتده استت. در ضتمن هدف از ا   
با افزودن   و صتتترفا   یکیبدون انجام کار مکان     اژها ی از آل یستتتر

 .باشدیم آنهابه  یعناصر نادر خاک

 
 روش تحقیق

مورد استفاده قرار  یهپا یاژبه عنوان آل  Al-3Mg-2.5Cu یاژآل
با  یکیکوره مقاومت الکتر یکدر  یاژذوب آل مراحلگرفت. 

خالص  انجام شد. عناصر یلسیمس یدکارب بوته یکاستفاده از 
به کار  یهپا یاژآل یهته یبرا یهبه عنوان مواد اول  Cuو  Mg، یصنعت

به قطعات کوچک   Al-3Mg-2.5Cu یاژآل یهانمونهگرفته شدند. 
. شدقرار داده  یتیبوته گراف یکشده و سپس در  یدهبر یمختلف

قرار داده شد. ذوب  یکیکوره مقاومت الکتر یکدر  یتیبوته گراف
صورت گرفت.  C 750~ یتا دما دهیحرارتبا  ینیومآلوم یاژآل

Er  یژانآمبا استفاده از Al-30Er 1، 0.5مختلف  یدر درصدها ،
 افزوده شد. C° 750 یمذاب در دما اژیبه آل یدرصد وزن 2و  1.5
خل    Er آمیزیت موفقاز افزودن  پس  مذاب دا لب      یک ،  قا
ستاندارد   یدائم ساخته    یطراح ASTM B557M-10که طبق ا و 

ستفاده از قالب دائم  یت(. مز1شد )شکل    یختهشده است، ر    ی،ا
( است. در  ی)پرشدگ  یهتغذ یرو به بالا و طراح یپرشدگ  یستم س 
  یدارد که به کاهش به دام افتادگ      یمذاب تلاطم کم  ی،طراح ینا

 انجامد.یم یینها یختگیر هاینمونههوا و تخلخل در 
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 -یروبش یالکترون یکروسکوپم یزساختاریمطالعات ر برای 
SEM  ساخت(Cam Scan MV2300مجهز به آنال )پراش  یز
 برش هایمورد استفاده قرار گرفت. بخش X (EDX)پرتو  یانرژ

سمباده زنی و در ادامه  ،سمبادهاز کاغذ  هبا استفاد یاژآل خورده
 ml HF ،3 ml HCl ،5 ml 2ر )شده و سپس با عامل کل شیپول

HNO3  190و H2O .اچ شدند تا ساختار مورد نظر حاصل گردد )
 ASTM: E112 استاندارد طبق هانمونه اندازه دانه یانگینم

)ساخت  Xفاز با روش پراش پرتو  یینشد. تع گیریاندازه
Philips PW 1830تمام  یرو یکشش آزمایش. ت( صورت گرف

 با نرخ کرنش SANTAMاتاق با دستگاه  دمای در هانمونه

mm/min 1 تهیهدرصدها از  یکهر  یانجام شد. چهار نمونه برا 
 مقاله گزارش شد. در یانگینو مقدار م گرفت قرار آزمون مورد و

 

 نتایج و بحث
 مطالعات ریزساختاری 

صو  (2)شکل   سکوپ م یرت صر  یزو آنال یالکترون یکرو  یاژآل یعن

 یاژیعناصتتر آل یشدهد. جدایمرا نشتتان  Al-3Mg-2.5Cu یهپا
فاق   یاژ انجماد آل  ینح ب    یمات وجود آمدن غلظت    ه افتد و باعث 
 شود.  یم یتیدندر ینب یدر نواح Mg و Cu یبالا

 ییرخ داده است، به غلظت بالا گرییختهر ینکه ح یشیجدا 
شود. یمنجر م یتیدندر ینب یوتکتیک یدر نواح Mg و Cuاز 

 ینکندتر است که ح Mgاز  Cuمشخص است که نرخ نفوذ 

 یوتکتیک یساختارها یدر نواح Cu یانجماد به غلظت بالا
 .[8]انجامد یم

را بر اندازه دانه در  Al-30Erمختلف  یراثر مقاد (3) شکل 
 یانگین. مشخص شد که مدهدینشان م  Al-3Mg-2.5Cu یاژآل

بوده  μm 550در حدود   Al-3Mg-2.5Cu یهپا یاژاندازه دانه آل
 یهاول α-Al های، دانهAl-3Mg-2.5Cu یاژبه آل Erاست. افزودن 

با  ریز ورحمهم α-Al هایکرده و به دانه یزر او درشت ر یستون
است که  ینا یاصل یلکرده است. دل یلتبد μm 62 اندازه یانگینم

 ین( حزنی)جوانه زاییهسته هایبه عنوان عامل Er3Alذرات 

که  شودی. به وضوح مشاهده مکنندیعمل م α-Al هایانجماد دانه
 یفلز ینو فاز ب a-Al زمینهمتشکل از  Al-30Er یژانآم یزساختارر

Er3Al  است. فازEr3Al  زمینهدر  یکنواختبه طور αAl- عیتوز 

شدن  یزدانهر یندفرا یبرا یمتعدد هاییسمشده است. مکان
گفته شده است که  هایسماز مکان یشده است. در برخ یشنهادپ

دانه مؤثر است.  یزشدنر مراحل، در Er3Al یرنظ یوجود ذرات
 ییهایژانبازده آم Cuو  Mg یژهبه و یاژی،آل رعناص یوجود برخ

 یمقدار درصد وزن یش. با افزابخشدیرا بهبود م Al--30Er یرنظ
Erیشدانه را افزا یزشدنکرده، ر تثبیت را هاذرات مرزدانه ین، ا 

 Er یدرصد وزن ی. وقتشوند یاستحکام منجر م یشداده و به افزا
 یزشدنبود و اثر ر واهداست، اندازه دانه ثابت خ wt %1از  یشب

 .شودیدانه حذف م
 

 
 

 نتایج آنالیز عنصری نمونه اصلاح نشده  2شکل 
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 Erاندازه دانه بر حسب میزان عنصر نادر خاکی   3شکل 

 

قبل و   Al-3Mg-2.5Cu یاژآل یزساختارر یرتصاو (4) شکل 
. دهدیممختلف نشان  یوزن یرا با درصدها Erبعد از اضافه کردن 

قابل  ییرتغ Erکه پس از افزودن  دهندیمبه وضوح نشان  یرتصاو
رخ  Al-3Mg-2.5Cu یاژآل یتیدندر یدر مورفولوژ یتوجه

از  یگلبول یزساختارشده، ر صلاحا یاژآل یزساختارهای. ردهدیم
 یکه با فازها دهدیمرا نشان  یهاول α-Al هایدانهمحلول جامد 

 یدارا هاینمونهبا  مقایسه در. اندشدهاحاطه  یتیدندر ینب یهثانو
Er ،دارند. طبق  تریدرشت یاصلاح نشده مورفولوژ هاینمونه

را  هامرزدانه مقدار Erکه افزودن  شودیمملاحظه  (4)شکل 
را بهبود  یفلز بین رسوبات ترهمگن یعداده و بالطبع توز یشافزا
 . بخشدیم

 یاژآل یعنصر یزو آنال یروبش یکروسکوپم یرتصو (5) شکل 
را  Er یدرصد وزن یکاصلاح شده با  Al-3Mg-2.5Cu یختگیر

 یانجام شده رو EDS یزذکر است که آنال یان. شادهدیمنشان 
 یانگردهد که بیم شانرا ن Er3Al یفلز ینب یوجود فازها یاژآل ینا

در  یمیاییش یبترک یانگیناز سطح م Erو  Alبالاتر بودن مقدار 
 هست. یهپا یاژآل

 

 

 
 

 :با پایه آلیاژ تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی ریزساختار  4شکل 

  و Erرصد د 1( ج)،  Erدرصد  0.5 (ب) ،Erصفر درصد  (الف)

Erدرصد  2 (د)
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 Al-3Mg-2.5Cu /1%آنالیز عنصری اشعه ایکس آلیاژ آلومینیوم   5شکل 

 

 استحکام کششی
را تحت  Al-3Mg-2.5Cu یاژآل نهایی کششی استحکام (6)شکل 
 نشان (6) شکل در که طور . هماندهدیممختلف نشان  یطشرا
 هانمونه( UTS) یینها یاستحکام کشش میانگین است، شده داده
. یابدیم یشافزا MPa 310تا حدود  225±8 ز، اEr افزودن از پس

عمدتا  به  Al-3Mg-2.5Cu -xEr یاژ( آلی)کشش یکیخواص مکان
و  یوتکتیک، ساختار α-Al هایدانهاندازه  یعشکل، اندازه و توز

دارد  بستگی هادانه یا یتدندر یاندر م یفلز ینب یفازها یعتوز

از اندازه کوچکتر  یناش الا بهبود، احتم ینا یاصل یل. دل[19]
 یزتریتر و ریکنواخت یعاست که به توز گرییختهرماده  هایدانه

 Al-3Mg-2.5Cu -xEr یاژ( در آلهافلزی ین)ب یهثانو یاز فازها

پچ، هرچه -هال یه. مشخص است که طبق نظرشودیممنجر 
 . [20,21]باشند، استحکام بالاتر خواهد بود  ریزتر هادانه

آن  یلدارد که دل یمقدار کم اولیه هاینمونه ییاستحکام نها 

طرف  از .مرزهاست و هادانهداخل  یانقباض هایوجود تخلخل
 Er3Alذرات  یببا ترس توانیمرا   Cu2.5-Mg3-Al یاژآل یگر،د

. ذرات یداستحکام بخش Al-30 wt% Er یژانپس از افزودن آم
 دارند. یبخش-استحکام یزمدر مکان ی، نقش مهمEr3Al یکروم

اندازه  نکهیبه ساختار با ا  ومیارب نهیاز حد به شتر یبا افزودن ب 
ساختار        جادیماند اما  باعث ایدانه ثابت م شت در  سوبات در ر
و آزمون کشتتش به عنوان   یبارگذار نیمراکز در ح نیشتتده و ا

ترک و در ادامه   یزنمراکز تمرکز تنش عمل کرده و باعث جوانه    
شد. بنابرا     صدها  نیشکست قطعه خواهند   ومیارب یبالا یدر در

 خواهد کرد. دایکاهش پ یکیخواص مکان
 

 
 

 Erهای اصلاح شده با نمونهاستحکام کشش نهایی آلیاژ پایه و   6شکل 

 تحت شرایط مختلف
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الف( آلیاژ پایه، ) :های کشش برای آلیاژ هاینگاری نمونهشکست  7شکل 

 Erب( آلیاژ اصلاح شده با یک درصد وزنی )

 

 مطالعات سطوح شکست
 یطرا تحت شرا گرییختهر یاژهایسطوح شکست آل (7)شکل 

 شودیمبه وضوح مشاهده  (7). طبق شکل دهدیممختلف نشان 

 یدگیبر هایرگه برخی و  نامنظم گسترده یواژکه صفحات کل
نشان  یدهپد ین. اشودیم اهر  یهپا یاژسطح شکست آل یرو

 یژهایانسبت به آل یهپا یاژآل ییدهنده کم بودن استحکام نها
باعث اصلاح  Er(. افزودن 6باشد )شکل یم Erاصلاح شده با 

شده  یواژمهم باعث کاهش صفحات کل ینشده و اهای ثانویه فاز

شود )شکل یمو عمق آنها کمتر  یابدیم یشافزا هایگود و تعداد
b7یکاصلاح شده با  یهانمونه یحالت برا ین(. در کل بهتر 

استحکام را دارا  ینریشتوجود آمد که به ب Er یدرصد وزن

 .باشندیم
 

 گیرینتیجه
 با شده اصلاح  Al-3Mg-2.5Cuآلومینیوم در پژوهش حاضر، 

درصد وزنی(،  2و  0.5 ،1 ،1.5) Erآمیژان  مختلفهای  درصد
 کششیخواص ساخته شده و ریزساختار و گری ریختهبه روش 

 باشد.میآنها بررسی شد. نتایج حاصل به شرح زیر 
، عمدتا  به  Al-3Mg-2.5Cu یختگیر یاژهایآل کششیخواص . 1

 یبستگ یهثانو یفازها یعو توز α-Al شکل، نوع و اندازه دانه

 دارد.

 ییردر کاهش اندازه دانه، تغ ییسزاهب یرثأت Al-30Er آمیژان. 2
 دارد. یکنواختو  یزر یزساختارر یجادو ا یتیدندر یمورفولوژ

 یدرصد وزن یک، Al-30Er یژانآم یدرصد برا ینتربهینه. 3
 شود.یماستحکام حاصل  یشترینبدر آن باشد که یم

به طور  Erبا افزودن  یختگی،ر یاژهایآل یینها یکشش استحکام. 4

 یعتوز یلعمدتا  به دل ین. ایابدیم یشافزا یقابل توجه
 یفازها یعتوز ینها و همچندانهو  ثانویهفاز  یزترتر و ریکنواخت

  باشد.یم ینهدر داخل زم Er3Al یفلز ینب

 افزودن از پس ها( نمونهUTS) یینها یاستحکام کشش نیانگیم. 5
Erتا حدود  225±8  ز، اMPa 310 ابدییم شیافزا. 
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