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و اشعه  ) XRD (X، پراش سنجي اشعه     )DSC(، با استفاده از روشهاي گرماسنجي       Ni-Al در يك آلياژ دو جزيي       ′γگذاري  مراحل اوليه رسوب   -چكيده  
هـايي از آليـاژ رقيـق       به اين منظور نمونه   .  مورد مطالعه قرار گرفت    TEM و   FEG-SEMي  الكتروني و مشاهدات ريزساختاري با ميكروسكوپهاي الكترون      

11.6 at.%Al Ni-گذاري  تهيه شده و رسوبγ′ با نرخهاي سرمايشاز دماي انحلال  در آنها در حين سرمايش پيوستهoCs-1مـورد بررسـي    ٠٣/٠ و ٢٥، ١٧٠
 اما با كاهش نـرخ      .افتد از طريق منظم شدن توأم با جدايش فازي اتفاق مي          ′γزني همگن ريع، جوانه دهند كه در اثر كوئنچ س     نتايج نشان مي  . قرار گرفت 

الـذكر  توانايي روشهاي تجربي فوق. گيردبه صورت ترجيحي و ناهمگن روي عيوب ريزساختاري انجام مي     گذاري  زني و رسوب  جوانهoCs-1٢٥سرمايش به 
  .. نيز موضوع ديگري است كه در اين مقاله مورد ارزيابي قرار گرفته است′γاريدر تشخيص و شناسايي مراحل اوليه رسوب گذ
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Abstract: The initial stages of the γ′ precipitation in a dilute Ni-Al binary alloy, Ni-11.6 at.%Al, were studied using differential  
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scanning calorimetry (DSC), X-ray diffraction (XRD), electron diffraction and electron microscopy (FEG-SEM and TEM) 
techniques. Three samples were similarly solution treated and then cooled to room temperature under different cooling rates, 170 ،
25 and 0.03oCs-1. The results indicate a clearly homogenous γ′ nucleation during rapid quenching which takes place via 
simultaneous ordering and phase separation. However, by decreasing the cooling rate to 25oCs-1 the nucleation mechanism 
changes to heterogeneous on the preferred nucleation sites. The capability of the mentioned empirical techniques for studying the 
initial stages of the γ′ is another subject which is studied in this article.  
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  مقدمه -١

 يكي از مكانيزمهاي اصلي استحكام بخشي       ′γرسوب گذاري    

سينتيك . شوددماي بالا در سوپرآلياژهاي پايه نيكل محسوب مي       

 Ni-Alآلياژهاي پايه نيكل و آلياژهـاي       سوپر در ′γ رسوبات ١رشد

، امـا بـه     ]٥-١[اي مورد مطالعه قرار گرفته اسـت        طور گسترده   به

وق اشـباع و يـا سـينتيك        خود واكنش تجزيه محلـول جامـد ف ـ       

 در حين سرمايش پيوسته از دماي انحلال كمتر         ′γرسوب گذاري 

بدون شك يكـي از مهمتـرين دلايـل آن ايـن            . توجه شده است  

است كه فقط تعداد محدودي از روشهاي آزمايشگاهي توانـايي          

  . ]٦[گذاري را دارند تشخيص و ثبت مراحل اوليه رسوب

 در ســوپر ′γاريگــذمباحــث نظــري در خــصوص رســوب   

گيرند و از    انجام مي  Ni-Alآلياژهاي پايه نيكل در آلياژهاي مدل       

نتايج آنها براي بهبود كيفي عمليـات حرارتـي و يـا آلياژسـازي              

در ايـن سيـستم، اغلـب     . شـود سوپرآلياژهاي صنعتي استفاده مي   

 به خصوص در ميزان فوق اشـباع        ۲زنياتفاقات حين جوانه   ثبت

عـدم   زيـرا    ]۷[زمينـه خيلـي مـشكل اسـت       بالاي محلول جامد    

گـذاري، نـاچيز     در مراحل اوليه رسوب    γ′  و γ شبكه بين  ٣انطباق

زني آسـان و    است و اين امر باعث جوانه     )  درصد ٠٥/٠كمتر از   (

 )Jm-2 ۰۵/۰-۰۱/۰( پـايين     انرژي فصل مشترك   با γ′ ٤سيمايهم

 از اين رو اغلب جلوگيري از تجزيه محلـول جامـد            . ]٨[شودمي

ا ميزان فوق اشباعي بالا، حتي تحت سرمايش خيلـي سـريع از             ب

 و همـين موضـوع در بعـضي    ]٩[ دماي انحلال هم مشكل است 

مـــوارد، باعـــث اخـــتلاف نظـــر در خـــصوص مكانيزمهـــاي 

كـه بـه      ]۱۶-۱۰[  شده است  Ni-Al آلياژهاي  در ′γگذاري رسوب

ناتوانـايي روشـهاي     رسـد يكـي از علتهـاي اصـلي آن،         نظر مـي  

مــايش و تحليــل مــورد اســتفاده بــراي تــشخيص و مختلــف آز

  . شناسايي مراحل اوليه رسوب گذاري باشد

گــذاري، اغلـب بــراي بررســي و ثبــت مراحــل اوليــه رســوب    

تغييـرات خـواص فيزيكـي مـورد         گيري مبتنـي بـر    روشهاي اندازه 

امـا يكـي از معايـب روشـهاي         . ]۲۱-١٧[انـد   استفاده قـرار گرفتـه    

اص آن اسـت كـه بـر خـلاف روشـهاي            گيري تغييرات خـو    اندازه

هيچ گونه اطلاعـاتي در خـصوص انـدازه،          مشاهده ميكروسكوپي، 

مورفولوژي و توزيع رسوبات تـشكيل شـده در ريزسـاختار ارائـه             

البته بـه اسـتثناي   (مهمترين عيب روشهاي ميكروسكوپي     . دهندنمي

هاي  نيز آن است كه استحاله) ٥ميكروسكوپهاي مجهز به محفظه داغ

دهنـد و غالبـاً       بالا را پس از يك مرحله سرمايش نـشان مـي           دماي

هـا در حـين    نمونـه  تغييرات احتمـالي ايجـاد شـده در ريزسـاختار      

  .سرمايش بعد از رسوب گذاري ايزوترمال قابل تمايز نيست

دهـد كـه انـرژي     مرور مطالـب فـوق بـه خـوبي نـشان مـي               

  در سيـستم دو جزيـي      γ′اكتيواسيون براي شروع رسوب گذاري    

Ni-Al   ولي در مورد شـروع يـا عـدم شـروع           .  بسيار پايين است

در حين سرمايش پيوسـته از دمـاي انحـلال و            γ′رسوب گذاري 

قبل از پيرسازي ايزو ترمال تحقيقات سيستماتيكي انجام نگرفته         

 لازم اسـت    γ′لذا براي مطالعه مراحل اوليه رسوب گذاري      . است

انحلال و قبـل    كه رسوب گذاري آن در حين سرمايش از دماي          

براي اين منظور، لازم است كـه       . از پيرسازي بعدي بررسي شود    

 Ni-Alيك آليـاژ رقيـق از آلـومينيم در سيـستم دو جزيـي               : اولاً

انتخاب شود تا پتانسيل رسوب گذاري پايين آن، اجازه رسـوب           

گذاري كامل را درحين سرمايش پيوسته قبل از پيرسازي ندهـد           

ي مناسبي استفاده شـود كـه تـوان ثبـت     از روشهاي تجرب : و ثانياً 

اين دو مـورد، در  . را داشته باشند γ′مراحل اوليه رسوب گذاري   

  مورد توجه قرار گرفته و غالباً با استناد به   تحقيقات ديگران كمتر  
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Time 

  .ها سيكلهاي عمليات حرارتي اعمال شده روي نمونه-۱شكل

  

ات سيـستماتيك،  و بدون انجام مطالع ـ γ′تشكيل سريع رسوبات  

. در مورد مراحل اوليه رسوب گذاري آن، اظهار نظر شده اسـت           

، با انتخاب يك آلياژ كم آلومينيم از        در اين تحقيق  بر اين اساس،    

سـعي شـده اسـت كـه مراحـل اوليـه             Ni-Alسيستم دو جزيي    

، قبل از اينكه به مرحله رشد و درشـت شـدن            γ′رسوب گذاري   

 توانـايي تعـدادي از       و ضـمن آن    برسند مورد مطالعه قرار گيرند    

مـورد  روشهاي تجربي براي مطالعه مراحل اوليه رسوب گذاري         

   .بررسي و ارزيابي قرار گيرد

  

   مواد و روش تحقيق-۲

   آلياژسازي-١-٢

  درصـد  ٩٨/٩٩از نيكل و آلومينيم فلزي خالص با خلوص بيش از              

 اسـتفاده ) Ni-11.6 at.%Al ) Ni-5.7wt.%Al براي ساخت آلياژ

كـوره قوسـي تحـت      در يـك    عمليات ذوب و انجماد آلياژ      . شد

حفاظت گاز آرگن و با استفاده از قالـب مـسي ديـسكي شـكل               

يكنواختي تركيب شـيميايي     براي اطمينان از   .انجام گرفت  آبگرد

عمليات ذوب و انجماد، چندين مرتبـه تكـرار          آلياژ ريخته شده،  

كمتر   اوليه اختلاف وزن ديسك ريخته شده نسبت به شارژ       . شد

با تقريب  دست آمد و لذا تركيب شيميايي آلياژ  درصد به  ٠٢/٠از  

با ايـن   . خوبي، همان تركيب وزني شارژ اوليه در نظر گرفته شد         

حال، براي اطمينان از يكنواختي تركيب شيميايي آليـاژ، سـطوح           

 ريخته شده پس از سنگ زني، ساب زني و تميزكاري از            ديسك

ــو   ــده م ــه پراكن ــد نقط ــلچن ــشري  رد تحلي ــنجي ن ــف س  ٦طي

هـاي  تـك نمونـه   تـك  عـلاوه بـر آن،    . قرار گرفت  )كوانتومتري(

سـنجي توزيـع    ريزساختاري مورد مطالعه تحـت تحليـل طيـف        

دست آمده، با تقريب بـسيار        نتايج به . قرار گرفتند ) EDS(٧انرژي

 را براي آلياژ ريخته شده Ni-11.6 at.%Al خوبي تركيب وزني اوليه

  .ندكنتأييد مي

  

   عمليات حرارتي-٢-٢

متـر از    ميلـي  ١٠×٥×٣هـاي عمليـات حرارتـي بـا ابعـاد         نمونه   

 ٨ديسك ريختگي بريده شده و داخل كپسولهاي كوارتز خلأ شـده          

ها در يـك كـوره مقـاومتي آزمايـشگاهي و           نمونه. قرار داده شدند  

تحـت عمليـات    ) ١ (شـكل مطابق با سـيكل نـشان داده شـده در           

شـود    مشاهده مي ) ١(گونه كه در شكل       همان .حرارتي قرار گرفتند  

سـازي در    ساعت همگن  ٣٠ها شامل سيكل عمليات حرارتي نمونه   
o
Cو سپس عمليات انحلالي در       ١٢٠٠ 

o
Cدقيقه  ٤٥ به مدت    ١٢٥٠ 

ها بلافاصله در محيطهاي مختلف شامل مخلـوط آب         نمونه. است

   و نمك، هوا و كوره بـه ترتيـب بـا ميـانگين نـرخ سـرمايش                 ٩يخ
o
Cs

-1
 سـرد شـده در كـوره،        نمونـه .  سرد شدند  ٠٣/٠ و   ٢٥،  ١٧٠ 

 كوارتز و به آرامي تا      پس از خاموش كردن كوره در داخل كپسول       

دماي محيط سرد شد اما دو نمونه ديگر پس از شكـستن كپـسول              

بـراي  . محافظ آنها، يكي در هوا و ديگري در آب يخ سرد شـدند            

متر در   ميلي ١خي به قطر    ها، سورا گيري نرخ سرمايش نمونه    اندازه

اي با همان ابعاد ولي بدون محافظ كوارتز ايجـاد شـده        عمق نمونه 

متـصل بـه يـك نـشانگر         Kمتـري نـوع      ميلي ١و نوك ترموكوپل    

امكان انتقـال سـريع و       اين وضعيت . ديجيتالي در آن قرار داده شد     

راحت نمونه را با خود سيم ترموكوپل به داخل محيط سرد كننـده   

بـا  . كـرد   گيري دقيقتر نرخ سرمايش فـراهم مـي       ظر و اندازه  مورد ن 

ها تا دمـاي محـيط بـا اسـتفاده از يـك             ثبت زمان سرمايش نمونه   

عـلاوه بـر    . دسـت آمـد     ها به كرنومتر، نرخ سرمايش متوسط نمونه    

آنها، يك نمونه سرد شده با نـرخ سـرمايش         
o
Cs

-1
 نيـز تحـت     ١٧٠

 oCs-1 (oC/min١٠نرخ سـرمايش    با DSC) (۱۰ گرماسنجي آزمايش

  .قرار گرفت) ١٧/٠
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  ها روشهاي تحليل نمونه-٣-٢

هاي عمليات حرارتـي شـده آليـاژ         در نمونه  ′γگذاريرسوب   

Ni-11.6 at.%Al بـــا اســـتفاده از مـــشاهدات ريزســـاختاري بـــا 

ــي ــكوپهاي الكترون ــشر   ميكروس ــگ ن ــه تفن ــز ب ــشي مجه  روب

و روشـهاي پــراش  ) TEM (۱۲و عبـوري ) FEG-SEM(۱۱ميـدان 

ــي و ) X) XRD اشــعه ۱۳يســنج ــورد DSCو اشــعه الكترون  م

مطالعه قرار گرفتند كه در ادامه، جزييات هريك از ايـن روشـها             

  . شوندتوضيح داده مي

  

   تحليل ريزساختاري -١-٣-٢

هاي عمليات حرارتـي شـده بـا اسـتفاده از       ريزساختار نمونه    

ــي   ــكوپهاي الكترون ــدلFEG-SEMميكروس و  JEOL 7000 م

TEM  مدلTECNI F20 PHILIPS- مورد مطالعه قرار گرفت .  

كاري مكـانيكي   زني و صيقل  با سنباده  FEG-SEMهاينمونه   

كــاري نهــايي از سوسپانــسيون در مرحلــه صــيقل. آمــاده شــدند

.  ميكـرون اسـتفاده شـد      ٠٤/٠بنـدي  با دانـه   ۱۴سيليكاي كلوييدي 

 شستشو و تميزكاري كامل، بـه       پس از  شده كاريصيقل هاينمونه

 دقيقه در محلـول شـامل اسـيد نيتريـك،           ١٢٠مدت زمان حدود  

 شـده و    ۱۶ حكاكي ١ : ١ :٢ نسبت  و آب مقطر با    ١٥گلاشيالاسيد استيك   

ــا در  FEG-SEMميكروســكوپ تحــت مطالعــه ريزســاختاري ب

هـاي فويـل نـازك      نمونـه . قرار گرفتنـد   ١٧حالت الكترون ثانويه  

TEM     يـد پرك   %١٠اتانول و   % ٩٠در محلول محتوي لريـك در   اس

 ٧٥ ولـت و جريـان       ١٥و تحـت ولتـاژ حـدود         -oC٢٠دماي حـدود    

 بـا ولتـاژ شـتاب الكترونـي          شده و  ١٨كاري الكتريكي آمپر صيقل  ميلي

KV۲۰۰    مورد مطالعه ريزسـاختاري قـرار       ١٩ در مد ميدان تاريك 

مد ناحيـه   الگوي پراش الكتروني در TEM هاياز نمونه. گرفتند

 براي شناسايي انعكاسهاي خيلي     نيز تهيه شد و   ) SAD(٢٠منتخب

براي )  دقيقه ۲حدود  ( نسبتاً زيادي    ۲۱ضعيف نيز مدت زمان ثبت    

  .پراش سنجي الكتروني در نظر گرفته شد

  

  Xبا پراش اشعه   تحليل ساختاري-٢-٣-٢

 موجــود در ′γو رســوبات γبــراي پــراش ســنجي فــاز زمينــه    

مـدل   Xهـا در دمـاي محـيط از دسـتگاه اشـعه             ريزساختار نمونـه  

PHILIPS   اي استفاده شـد     سنج كنترل شونده رايانه   مجهز به پراش .

ها قبل از انجام تحليل، با سنباده زنـي و          سطوح مورد بررسي نمونه   

. هاي متالوگرافي صـاف و صـيقل شـدند        كاري در حد نمونه   صيقل

 مـس بـوده و تمـامي اسـكنها بـا      Kα  توليد شده مربوط بهX اشعه

 ثانيـه در هـر      ٥/٠داقل زمـان شـمارش       درجه و با ح    ٠٢/٠فواصل  

نرم افزار   مجهز به  مورد استفاده    XRDدستگاه  . فاصله انجام گرفتند  

X'Pert               بود كه با استفاده از آن پيكهاي تداخل يافته فـاز زمينـهγ  و 

 و مطـابق روش     ]٢١[نگري با اعمال ضريب تصحيح راش     ′γرسوبات  

 جداسازي مـورد     پس از  ]٢٢[كار رفته توسط كامارا و همكارانش       به

 Kα2و Kα1  اجـزاء به اين منظور از طـول مـوج  . تحليل قرار گرفتند

  .استفاده شد ]٢٣[گزارش شده براي مس در منبع  Xاشعه 

  

   تحليل گرماسنجي-٣-٣-٢

 Ni-11.6 at.%Al  آليـاژ  در′γگـذاري براي تعيين دماي رسوب   

 با نـرخ  هاي سرد شدهگونه كه قبلاً نيز ذكر شد، يكي از نمونه  همان

سرمايش
o
Cs

-1
 نرخ سرمايش   با DSC تحت آزمايش    ١٧٠

o
Cs-1١٧/٠ 

 و 404C مـدل   NETZSCH دسـتگاه     به اين منظـور از     .قرار گرفت 

-به خاطر انرژي بسيار پايين رسوب. هاي آلومينايي استفاده شدبوته

 در اين آلياژها، وزن نمونه نسبت به روند معمول در ايـن             ′γگذاري

گرم در نظر گرفته شد تا مقدار  ميلي١٢٠ود آزمايشات، بيشتر و حد  

گـذاري افـزايش يافتـه و دمـاي      انرژي آزاد شده در حـين رسـوب       

در عـين حـال     . گذاري قابـل تـشخيص و شناسـايي باشـد         رسوب

، تا حد ممكن كمتر درنظر گرفته شد تا شيب دمايي    ضخامت نمونه 

ونـه  از بوته آلومينـايي خـالي بـه عنـوان نم          . در آن به حداقل برسد    

استاندارد استفاده شد وآزمايش تحت دمـش گـاز آرگـون بـا دبـي        

mlit/min نمونه تا .  انجام شد  ١ oC١٠ گرم شـده و پـس از         ١٠٠٠ 

  . سرد شد١٧/٠ oCs-1بانرخ  دقيقه نگهداري در اين دما،

  

   نتايج و بحث-٣

   مشاهدات ريزساختاري-١-٣

  هــــاي  نمونـــه FEG-SEMريزســــاختار ) ۲ (شـــكل در    
  



 

١٣  )مواد پيشرفته در مهندسي (١٣٨٩بهار ، ١، شمارة ۲۹استقلال، سال 

  
  :تحت نرخهاي سرمايش Ni-11.6 at.%Al آلياژ FEG-SEM ريزساختارهاي- ۲شكل

   .oCs-1۰۳/۰) ج( ؛ oCs-1۲۵)ب( ؛ oCs-1۱۷۰) الف(

  

Ni-11.6 at.%Al     تحت نرخهاي سـرمايش مختلـف نـشان داده

با مورفولـوژي    ′γرسوبات   )ج-۲(كه شكل     حالي در. شده است 

 را بـه    oCs-1۰۳/۰ي  شبه مكعبي مربوط به نـرخ سـرمايش تعـادل         

شكلهاي دهد اما در ريزساختار     طور واضح و مشخص نشان مي     

  بـه ترتيـب مربـوط بـه نرخهـاي سـرمايش            ) ب-۲(و  ) الف-۲(
o
Cs

-1
 و   ١٧٠

o
Cs

-1
فقط تصاوير مـات و مبهمـي از رسـوبات           ٢٥

 يكنواخـت در شـكل      ۲۲ريزساختار مخملي . قابل تشخيص است  

جاييهـا و در       نابـه  و عدم مشاهده هرگونه رسوب روي     ) الف-۲(

در الگـوي    ′γ ۲۴ ابرشـبكه  ۲۳ايعين حال مشاهده نقـاط مـاهواره      

، همگي دلالت دارند بر اينكه      )الف-۳ (شكلپراش الكتروني در    

واسـطه نوسـانات     بـه Ni-11.6 at.%Alگـذاري در آليـاژ   رسوب

زنـي  گسترده يكنواخت اما محدود، اتفاق افتاده كه بيانگر جوانـه         

يـك نتيجـه مهـم از       . در اين آلياژ است    ′γ  و يكنواخت  ۲۵همگن

اي پراش الكتروني آن است كـه حتـي رسـوبات           الگوي ماهواره 

 نيـز داراي تركيـب تعـادلي و         ′γبسيار ريز و غير قابل مـشاهده        

بر ايـن اسـاس، بـه خـوبي معلـوم           .  هستند Ni3Alاستوكيومتري  

زنـي و رشـد كلاسـيك، مكـانيزم اصـلي            جوانه: شود كه اولاً    مي

 در  ۲۶سد انـرژي  :  است و ثانياً   Ni-Alگذاري در آلياژهاي    رسوب

 آنقدر پايين است كه سرمايش سريع       ′γزني رسوبات   برابر جوانه 

در صـورت   . شـود   زني همگن در اين آلياژها مـي       منجر به جوانه  

زني در آلياژها، چنين رفتار عجيبـي       ناچيز بودن سد انرژي جوانه    

لاً توسط محققـان ديگـري      در جوانه زني غير منتظره نيست و قب       

  هرچنـد بعـضي از محققـان       . ]۲۶-۱۰[نيز گـزارش شـده اسـت      

   را مكـانيزم    ۲۷ با مشاهده اين رفتار، تجزيـه اسـپينودال        ]۱۴-۱۶[

 )ب()الف(

 )ج(



١٤  )مواد پيشرفته در مهندسي (١٣٨٩بهار ، ١، شمارة ۲۹استقلال، سال 

    
   Ni-11.6 at.%Al به همراه الگوي پراش الكتروني مربوط به آلياژ TEM ريزساختار- ۳شكل

  .oCs-1۲۵)ب( و oCs-1۱۷۰) الف (:تحت نرخهاي سرمايش  

 
بـه هـر حـال، هـيچ       . انـد  ذكر كرده  ′γگذاري  اصلي براي رسوب  

ــكوپ     ــات ميكروس ــپينودال در مطالع ــه اس ــواهدي از تجزي ش

، ]۲۴ و   ۱۲[الكتروني اين آلياژها، در اين تحقيق و نتايج ديگران          

  .  مشاهده نشده است]۲۷-۲۹[

گذاري گسترده و همگن مربوط بـه نـرخ         تغيير رفتار رسوب     

، به رسوب گذاري محـدود      )الف-۳(، شكل   oCs-1۱۷۰سرمايش  

 مطـابق   oCs-1۲۵جاييهـا در نـرخ سـرمايش          روي نابه ۲۸ترجيحي

 كه در ميزان فوق اشـباعي پـايين،         بيانگر آن است  ) ب-۳(شكل  

زني، و رشد بعدي از      از طريق جوانه   γتجزيه اوليه محلول جامد     

 ـ .]٢٩-٢٧،  ١٢[افتند  طريق مكانيزمهاي رشد اتفاق مي     ر اسـاس    ب

زني بـا كـاهش نـرخ سـرمايش،         اصول كلاسيك حاكم بر جوانه    

زنـي افـزايش    و نيز سد انرژي براي جوانه     ۲۹شعاع جوانه بحراني  

شـود و   زنـي همگـن مـشكل مـي       يافته و شـرايط بـراي جوانـه       

 روي ۳۰بــه صــورت نــاهمگن ′γزنــي و رشــد ترجيحــي  جوانــه

، ۱۱،  ۸[ شـود جاييها و ساير عيوب ريزساختاري انجـام مـي          نابه

با وجود اين، نتـايج ايـن تحقيـق در سـازگاري            . ]۳۰ و   ۲۹،  ۲۴

 ′γزني رسـوبات    كامل با نظريه محققاني است كه معتقدند جوانه       

 همگن ولي رشد بعدي آنها بـه صـورت نـاهمگن و             به صورت 

   .]۳۱ و ۱۲[گيرد ترجيحي صورت مي

 ناشي از سـرمايش سـريع از        ۳۱خاليغلظت اضافي جاهاي     

عامـل ديگـري    ) به خصوص دماي انحلال بـالا     (لال  دماي انح 

زنـي و رشـد     است كـه همـواره تـأثير آن بـر سـينتيك جوانـه             

هـاي   با تـشكيل خوشـه     .رسوبات مورد بحث قرار گرفته است     

 در حين كوئنچ سريع از دماي بالا و تقويت نفوذ           ٣٢جاي خالي 

- زني نـاهمگن و سـينتيك رسـوب   ذاتي اتمهاي محلول، جوانه 

غلظتهاي بالاي جاي خالي و      .]٣٤- ٣٢[شوند ع مي گذاري تسري 

تجزيه محلول جامد فوق اشباع باعث ترغيب جاييها نه تنها  نابه

شوند بلكـه باعـث شـروع        در حين كوئنچ مي    Ni-Alآلياژهاي  

بـر  . ]۱۴[شـوند   گذاري در دماي پايين پيرسازي نيز مي      رسوب

نقش جاهاي خالي اضافي مربوط به نرخ سرمايش        اين اساس،   

oCs-1۱۷۰       را نسبت به نرخ سرمايش oCs-1۲۵     در تسريع نفـوذ 

 و  ′γاتمي و به تبع آن افزايش جزيي كـسر حجمـي رسـوبات              

با ايـن  . نبايد ناديده گرفت ]Ni-11.6 at.%Al ]۳۵ سختي آلياژ

 ]۱۳[ و هيراتا و همكارش    ]۳۶[حال، با استناد به نظريات راسل     

بحراني در اين آليـاژ   با توجه به اينكه انرژي آزاد تشكيل جوانه       

بسيار پايين اسـت، جاهـاي خـالي اضـافي نقـشي در تقويـت               

نداشته بلكه فقط باعث تسريع     ) الف- ۲(   در شكل  ′γزنيجوانه

 ′γنفوذ اتمي در مراحل رشـد ترجيحـي و نـاهمگن رسـوبات           

  . شده اند )ب- ۲(  مطابق شكل

 
   نتايج پراش سنجي-٢-٣

ــب     ــماغل ــيماييه ــشترك س ــصل م ــالاي ف ــر γ′/γ  ب  در اكث

 ، باعث   Ni-Alسوپرآلياژهاي پايه نيكل و به خصوص آلياژهاي        

شـده و تمـايز آنهـا را از          ′γ و   γ روي هم افتادن پيكهاي پـراش     



 

١٥  )مواد پيشرفته در مهندسي (١٣٨٩بهار ، ١، شمارة ۲۹استقلال، سال 

گونه موارد    در اين  .]۳۹-۳۷،  ۲۲[سازد  يكديگر بسيار مشكل مي   

ــعه     ــراش اش ــازي از پ ــاختاري و ف ــي س ــل كم ــراي تحلي  Xب

ود كه از قابليـت تفكيـك       ش استفاده مي  ٣٣سينكروترون پر انرژي  

 XRDتـري نـسبت بـه       اي بـالا و فلاكـس طـولاني مـدت         زاويه

اما روشـهاي مرسـوم پـراش        .]۴۰-٣٨[معمولي برخوردار است  

) ٤(و ) ٣(هاي شكل نيز به ترتيب مطابق XRDسنجي الكتروني و

 تـا حـدود     ′γبراي تشخيص تشكيل يا عـدم تـشكيل رسـوبات           

  . زيادي جوابگو هستند

 در الگوهاي پـراش     ′γ ضعيف مربوط به ابرشبكه      انعكاسهاي   

رغــم مــشاهده خــود  علــي) ۳( مطــابق شــكل SADالكترونــي 

 ′γ، بيانگر آن است كـه رسـوبات         TEMرسوبات در ريزساختار    

حتي در حين سرمايش خيلي سريع از دماي انحلال نيـز شـكل             

اين امر، ضمن تأييد مباحث قبلـي، پـايين بـودن سـد             . گيرندمي

 ـ   را مـورد تأكيـد قـرار        Ni-Al در سيـستم     ′γه زنـي    انرژي جوان

 بـه   TEMعلت عـدم مـشاهده رسـوب در ريزسـاختار           . دهد  مي

شود كه ناشي ازتركيب شيميايي،  مربوط ميγ′/γناكافي  ۳۴وضوح

هيراتــا و . ســاختار و دانــسيته مــشابه ايــن دو فــاز اســت     

 نيز انعكاسهاي بسيار ضعيفي از ساختار مربـوط         ]۱۳[ همكارش

 Ni-12.2 را در الگـوي پـراش الكترونـي آليـاژ     ′γشـبكه  بـه ابر 

at.%Al          مشاهده كرده و بدون مشاهده خود رسوبات شعاع آنها 

  .اندزده  آنگستروم تخمين۱۲را كوچكتر از 

نـشان داده   ) ۴(هـا در شـكل       نمونـه  XRDالگوهاي پـراش       

هاي مربوط به  در نمونه′γالعاده ريز رسوبات اندازه فوق. اندشده

 نرخ سرمايش  دو
o
Cs

-1
و  ١٧٠

o
Cs

-1
 به ترتيب مطابق شـكلهاي      ٢٥

و نزديكي پارامتر شبكه كريستالي رسـوبات       ) ب-۲(و  ) الف-۲(

مطـابق شـكلهاي     γ′/γباعث تداخل پيكهاي پراش    γبا فاز زمينه    

رسـد  شده است كه در نگاه اول به نظر مـي         ) ب-۴(و  ) الف-۴(

ات كــه هــيچ رســوبي تــشكيل نــشده اســت، امــا پــس از عمليــ

 و اعمال تقريـب     X'Pertجداسازي پيكها، با استفاده از نرم افزار        

در  ′γ ظاهر شـده و بيـانگر وجـود رسـوبات          ′γراشينگر، پيكهاي 

) ج-۴(در الگوي پـراش شـكل       . ريزساختار اين دو نمونه است    

مربوط به نمونه سرد شده با نرخ سرمايش
o
Cs

-1
 نيز تعدادي ٠٣/٠

 جداســازي، مــشخص و  بــدون نيــاز بــه عمليــات′γاز پيكهــاي

 نـانومتر در ايـن      ۴۰حدود  به   ′γدر واقع رشد رسوبات   . متمايزند

) ج-٢(شـكل   نمونه و ايجاد مورفولـوژي شـبه مكعبـي مطـابق            

و در نتيجـه جـدايش       γ′/γمنجر به افزايش ميـزان عـدم انطبـاق          

  . پيكهاي دو فاز از يكديگر شده است

  

   تحليل گرماسنجي-٣-٣

ــدودي       ــي از محـ ــك يكـ ــدون شـ ــل بـ تهاي روش تحليـ

محدود بودن حداكثر نرخ اعمال سرمايش يا       ) DSC(گرماسنجي

 است و لذا بـا ايـن روش، امكـان           K/min٤٠گرمايش به حدود    

گذاري در نرخهاي گرمايش يا سـرمايش   بررسي استحاله رسوب  

كـه نـرخ      در حـالي  . ]۴۳-۳۸[ وجـود نـدارد      K/min٤٠بالاتر از   

 براي آلياژهـاي رسـوب      سرمايش محيطهاي كوئنچ مورد استفاده    

سخت براي دستيابي به محلول جامد فوق اشباع، معمولاً خيلـي           

رغـم اعمـال نـرخ     علـي  ,با وجود اين.  استK/min٤٠ بالاتر از

سرمايش پـايين حـدود      
o
Cs-1روي نمونـه و فـراهم بـودن         ١٧/٠ 

، هيچ نقطـه مـشخص قابـل        ′γگذاريفرصت كافي براي رسوب   

  آليــاژDSC  در منحنــيگــذاري ايــن فــازبحثــي بــراي رســوب

Ni-11.6 at.%Al هرچنـد  . شـود مشاهده نمـي ) ۵ (شكل مطابق

هاي پرآلـومينيم و     براي نمونه  DSCتحت شرايط يكسان آزمايش   

 به وضـوح    ′γگذاري، پيك مربوط به رسوب    ′γكسرحجمي بالاي 

اما بر اساس مشاهدات ريزساختاري و      . ]۳۵[مشاهده شده است    

جي ملاحظـه كـرديم كـه       سـن به خصوص نتـايج تحليـل پـراش       

   حتـي تحـت نـرخ سـرمايش خيلـي بـالاتر از              ′γگـذاري رسوب
o
Cs-1منحنـي  ]۶[جكسون و همكارانش  . شود نيز شروع مي   ١٧/٠  

DSCمربوط به آلياژ Ni-13 at.%Alرا فقط براي نرخ سرمايش   

oC/min٥) oCs-1اند اما در نتايج آنهـا نيـز پيـك            ارائه كرده ) ٠٨٥/٠

آنهـا نـشان    . شـود مـشاهده نمـي    ′γاي  گذاري مشخصي بر  رسوب

اند كه با كاهش درصد آلومينيم آليـاژ تحـت تبريـد لازم بـراي                داده

 و به تبع آن انحراف از كسر حجمي تعادلي به طور ′γگذاريرسوب

رسـد كـه    بر اين اساس به نظر مي . يابنداي افزايش مي  قابل ملاحظه 

ــوب    ــنش رس ــاي واك ــودن گرم ــايين ب ــذاريپ ــين  و′γگ    همچن
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  :تحت نرخهاي سرمايش  Ni-11.6 at.%Al مربوط به آلياژ  X نمودارهاي پراش اشعه- ۴شكل

  .oCs-1۰۳/۰) ج( و oCs-1۲۵)ب(، oCs-1۱۷۰) الف(
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  .oC۱۰۰۰ از دماي K/min۱۰ تحت نرخ سرمايش DSC سيكل سرمايش منحني- ٥شكل

  

 منجر Ni-11.6 at.%Alپايين بودن كسرحجمي رسوبات درآلياژ 

ــه نا ــودن نقطــه رســوب ب ــيمــشخص ب ــذاري در منحن  DSCگ

  .شده است) ۵( شكل

  

  گيري  نتيجه-۴

 بـا  Ni-11.6 at.%Al  در آليـاژ ′γگـذاري  از بررسي رسـوب   

  .دست آمدند استفاده از روشهاي تجربي مختلف، نتايج زير به

زنــي و رشــد  بــا همــان مكــانيزم جوانــه′γگــذاريرســوب - ۱

ــي  ــام م ــذيردكلاســيك انج ــد . پ ــاچس ــرژي ن ــراي ان يز ب

زنـي همگـن تحـت سـرمايش     منجر به جوانـه   ′γزني جوانه

سريع با نرخ    
o
Cs

-1
شود اما با كاهش نرخ سرمايش       مي ١٧٠

ــه  ب
o
Cs

-1
ــاميكي،   ٢٥ ــه ترمودين ــروي محرك ــاهش ني  و ك

 نـاهمگن و ترجيحـي روي       بـه صـورت    ′γگـذاري  رسوب

 .افتدعيوب ريزساختاري اتفاق مي

الكترونـي   به خصوص پراش سـنجي       سنجيپراشروشهاي   -٢

از توانـايي    ′γگـذاري براي مطالعه كيفي مراحل اوليه رسوب     

 و مـشاهدات    DSCتشخيص بالاتري نـسبت بـه روشـهاي         

گرماي آزاد شده در مراحل اوليه      . ميكروسكوپي برخوردارند 

 پــايينتر از آن اســت كــه بتــوان بــا روش ′γگــذاري رســوب

ــنجي  ــت  آن را DSCگرماس ــدازه گرف ــر، .ان ــوي ديگ   از س

گـذاري  غم اينكه ريزساختار مات و مبهمي از رسـوب        ر  علي

شـود، امـا بـا توجـه بـه           مشاهده مي  FEG-SEMدر   ′γاوليه  

 ، در ريزسـاختارهاي γ′/γتشابه سـاختار، دانـسيته و تركيـب        

TEM گذاري گونه آثاري از رسوب    هيچγ′  در حين سرمايش

 . خوردسريع از دماي انحلال به چشم نمي
 
  قدرداني -٥

گــروه م آزمايــشات تجربــي ايــن تحقيــق در قــسمت اعظــ  

دانـشكده مهندسـي متـالورژي و مـواد         ميكروسكوپ الكترونـي    

دانشگاه بيرمنگهام انگلستان انجام گرفت و لذا نويـسندگان ايـن           

دانند كه مراتب تشكر و قـدرداني خـود را     مقاله بر خود لازم مي    

 Ian P. Jonesدريغ جناب آقاي پروفسور نسبت به حمايتهاي بي

 .اعلام كنندرئيس گروه ميكروسكوپ الكتروني اين دانشگاه 

  

  واژه نامه

1. growth 
2. nucleation 
3. mismatching 
4. coherent 

5. hot stage electron microscopy 
6. optical emission spectrometry 
7. energy dispersive spectrometry 
8. evacuated quartz capsules 

9. ice brine 
10. differential scanning 

calorimetry (DSC) 
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11. field emission gun scanning electron 
microscopy 

12. transmission electron microscopy 
13. diffractometry 
14. colloidal silica 
15. glacial acetic acid 
16. etching 
17. secondary electron 
18. electropolishing 

19. dark field mode 
20. selected area diffraction pattern 

(SAD) 
21. exposure time 
22. mottled microstructure 
23. satellite pattern 
24. superlattice 
25. homogenous nucleation 
26. barrier energy 

27. spinodal decomposition 
28. preferred precipitation 
29. critical nuclei  
30. heterogeneous nucleation 
31. excess vacancy concentration  
32. vacancy clusters 
33. High energy synchrotron 
34. contrast 
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