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. شود  ، با اعمال عمليات حرارتي بر روي ماده آمورف اوليه توليد مي           FINEMET با نام تجاري     Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3ريستالين  آلياژ نانوك  -چكيده  
هاي سينتيكي تحول ساختار آمورف به نانوكريستالين، امكان كنترل ريزساختار را از نظر اندازه و كسر حجمي فاز نانوكريستالين و              تعيين مشخصه 

در اين پـژوهش سـينتيك نـانوتبلور        . سازد  ه خواص مغناطيسي مطلوب را از طريق انتخاب شرايط بهينه عمليات حرارتي ميسر مي             لذا دستيابي ب  
 در شرايط غيرهمدما و با استفاده از روشهاي هم تبديلي و ايزوسينتيك             (DTA) به كمك دستگاه تحليل  حرارتي تفاضلي         FINEMETآلياژ آمورف   

تغيير ريزساختار و خواص مغناطيسي نمونه آمورف در طي فرايند نانوتبلور در دماي             .  بررسي شده است   C/min۲۰˚ و   ۱۵،  ۱۰،  ۵در نرخهاي گرمايش    
˚C۵۶۰ به ترتيب توسط پراش اشعه ايكس (XRD)و منحنيهاي پسماندنگار مورد بررسي قرار گرفته است .  
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Abstract: The soft magnetic nanocrystalline Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3 alloy (FINEMET®) is produced by heat treatment of 
amorphous precursor. Determining kinetic parameters of amorphous structure transformation to nanocrystalline allows the 
control of microstructure (e.g. size and volume fraction of nanocrystalline grains) in order to achieve desired soft magnetic 
properties by optimizing the heat treatment conditions. In this research, the nanocrystallization kinetics of amorphous FINEMET 
alloy were studied using isoconversional and isokinetic methods under non-isothermal conditions of various heating rates  
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ranging from 5 to 20˚C/min. The changes in the microstructure and magnetic properties of amorphous ribbon during 
nanocrystallization process were studied using X-ray diffractometry and hysteresisgraph, respectively. 
 
Keywords: nanocrystallization, amorphous, FINEMET, activation energy, isokinetic, isoconversional, melt spinning. 

    

  

  مقدمه -١

ــستالين    ــه  FINEMETآلياژهــاي نانوكري ــلب ــوددلي ن  دارا ب

كاربردهـاي وسـيعي در صـنايع و        خواص مغناطيسي نرم عالي،     

ــف    ــسي مختلـ ــزات الكترومغناطيـ ــه تجهيـ ــستاز جملـ  ههـ

ــسفورماتور ــسگرهاي هاتران ــان، ح ــدان  ،جري ــسگرهاي مي  ح

 فرايند توليد اين    .اند  پيدا كرده  و غيره     چوكها، فيلترها  مغناطيسي،

اده از   بـا اسـتف    آلياژها شامل دو مرحله اصلي توليد نوار آمـورف        

عمليات حرارتي    و ۱مذاب ريسي انجماد سريع به روش     تكنيك  

هـاي ايـن     از مشخـصه   ].۳-۱ [اسـت  نانوتبلور نوارهاي آمورف  

 بالا، تلفـات    ۲ اشباع و تراوايي مغناطيسي    توان به القاي    آلياژها مي 

 پايين و غيره اشـاره كـرد كـه از           ۳هسته پايين، تنگش مغناطيسي   

آنها در مقياس نـانومتري در طـي        تغييرات شيميايي و ساختاري     

 عمليـات حرارتـي آليـاژ     ]. ۳[گيـرد     عمليات حرارتي نشأت مـي    

FINEMET ــا تركيــب ، يــك ســاختار Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3 ب

    بـا انـدازه دانـه تقريبـي        α-FeSiهاي بـسيار ريـز        همگن از دانه  

 را ايجــاددر يــك زمينــه آمــورف توزيــع شــده  نــانومتر ۱۵-۱۰

تشكيل نانوكريستالهاي جفت شـده توسـط       ع  در واق ]. ۱[ كند  مي

برهمكنش تبادلي، موجب كاهش قابل توجه تـنگش مغناطيـسي          

، و افزايش تراوايي مغناطيـسي      HC،  نيروي پسماندزدا ،  λSاشباع،  

 .]۴و ۱[شود  مي

ــاي       ــواص آلياژهـ ــه خـ ــا كـ ــط FINEMETاز آنجـ  توسـ

گيـرد، سـينتيك    شـان تحـت تـأثير قـرار مـي          كريستاليزاسيون اوليه 

]. ۵ [اي برخوردار اسـت     ريستاليزاسيون اين آلياژ، از اهميت ويژه     ك

 شـامل دو  FINEMETبه طور كلي تبلور آلياژهاي نانوكريـستالين       

 C۶۰۰-۵۰۰˚در مرحلـه اول كـه در دماهـاي بـين            : مرحله اسـت  

 هاي بسيار ريز به طور اتفـاقي جهتگيـري شـده            افتد، دانه   اتفاق مي 

Fe-Si    با ساختار bcc   ه دوم كـه در دماهـاي بـالاتر از           و در مرحل ـ

افتـد، كـسرهاي كـوچكي از تركيبـات       اتفـاق مـي  C۶۰۰˚حـدود  

شــوند كــه بــه دليــل   تــشكيل مــيFe3B يــا Fe2Bبرايــدي ماننــد 

ند شو  باعث افت خواص مغناطيسي نرم مي     مغناطيس سخت بودن    

 دستيابي به خواص مغناطيسي نرم مطلوب، عمليـات      برايلذا  ]. ۶[

ــانوتبلور ايــن آلي   اژهــا در محــدوده دمــايي تبلــور اوليــه انجــام  ن

  .گيرد مي

ــاژ       ــه آلي ــور اولي ــي تبل ــدا Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3در ط  ابت

هاي غني از مس توسط يك فرايند اسپينودال و يا جوانـه              خوشه

هـاي جوانـه    زني در فاز آمورف تشكيل شده و به عنـوان مكـان          

 و  Nbاز،  به محض تشكيل اين ف    . كنند   عمل مي  α-FeSiزني فاز   

B        به دليل حلاليت ناچيز، از فاز α-FeSi       پس زده شده و در فاز 

، فاز آمورف باقيمانـده را      B و   Nbتجمع  . كنند  آمورف تجمع مي  

 را در   .b.c.c بـا شـبكه      α فـاز    هاي  پايدار كرده و نهايتاً رشد دانه     

  ].۷[كند  بازه دمايي كريستاليزاسيون اوليه متوقف مي

، و Ea و تعيين انرژي فعالسازي تبلـور،  مطالعه سينتيك تبلور    

، به درك بهتر فراينـد تبلـور   n، ۴پارامترهايي از قبيل توان اورامي    

به طور كلـي روشـهاي مختلفـي    ]. ۵[كند   مواد آمورف كمك مي   

تـوان آنهـا را در دو     بررسيهاي سينتيكي وجود دارد كه مـي  براي

  : گروه عمده طبقه بندي كرد

در آنهــا مكــانيزم اســتحاله در  كــه ۵روشــهاي ايزوســينتيك .۱

زمان مورد بررسي، يكسان فرض شده      / سرتاسر محدوده دما  

و پارامترهاي سينتيكي نسبت به زمان و دمـا ثابـت در نظـر              

   .شوند گرفته مي

 بررسيهاي سـينتيكي در     براي كه عموماً    ۶تبديلي  روشهاي هم  .۲

شــرايط غيرهمــدما مــورد اســتفاده قــرار گرفتــه و در آنهــا  

ي سينتيكي وابسته به ميزان اسـتحاله انجـام گرفتـه           پارامترها

هايي مانند تبلـور غالبـاً        تحليل سينتيك استحاله  . كند  تغيير مي 

بــر طبــق فرضــيات ايزوســينتكي انجــام شــده و روشــهاي  

   بررسي سينتيك تبلور مواد آمورف      برايتبديلي به ندرت      هم
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سطح آزاد نوار

سطح در تماس با ديسك نوار

  
با طيفهاي پراش اشعه ايكس سطوح آزاد و در تماس  -١ شكل

  .Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3ديسك نوار مذاب ريسي شده 

  

 
، در مورد آلياژهاي آمـورف    ]. ۸[اند    مورد استفاده قرار گرفته   

هاي فازي فعال شونده با گرما بيشتر فيزيكي هستند           استحاله

در حقيقت، تبلور يك فرايند پيچيـده همـراه بـا           . تا شيميايي 

ن آن را يك فرايند     توا  جوانه زني و رشد بوده و بنابراين نمي       

اي در نظـر گرفـت و ايـن در حـالي اسـت كـه                  تك مرحله 

بررسيهاي ايزوسينتيكي معمولاً منتج به يك انرژي فعالسازي        

شـده كـه يـك      ) ميـانگين / انرژي فعالسازي ظـاهري   (منفرد  

از طـرف   . دهـد   تصوير كلي از فرايند تبلور را به دسـت مـي          

 انتخـاب مـدل     در) رو عدم قطعيت   و از اين  (ديگر، دشواري   

ســينتيكي مناســب در تحليــل ايزوســينتيك موجــب برتــري 

. شـود   تبديلي نسبت به روشهاي ايزوسينتيك مي       روشهاي هم 

تبديلي روشهايي بدون  در واقع با توجه به اينكه روشهاي هم

 هستند، تحليـل سـينتيكي بـا اسـتفاده از ايـن روشـها               ۷مدل

سـينتيكي را   قطعيتر بوده و مقـادير دقيقتـري از پارامترهـاي           

ولي بـدون مـدل بـودن ايـن روشـها سـبب             . كند  حاصل مي 

به عنـوان مثـال بعـديت       (هاي ريزساختاري     شود كه داده    مي

از فاز رسوب كننده در طي اسـتحاله بـه دسـت            ) ،m،  ۸رشد

در واقع تعيـين دقيـق مقـدار انـرژي فعالـسازي، تنهـا        . نيايد

نبـوده  موضوع در بررسي سينتيكي فرايند تبلور مواد آمورف         

و تكامل ريزساختاري در طي حرارت دهي غيرهمـدما نيـز           

از آنجا كه تعيين بعديت رشد كريـستال        . اهميت زيادي دارد  

ــديلي    ــا اســتفاده از روشــهاي هــم تب و مكــانيزم واكــنش ب

رسـد روشـهاي ايزوسـينتيك و       امكانپذير نيست، به نظر مـي     

ور تبديلي مكمل يكديگر بوده و درك بهتري از فرايند تبل           هم

 ].۹و ۸ [دسازن فراهم ميآلياژهاي آمورف 

  

   روش انجام آزمايشات-۲

 Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3 با تركيب شيميايي     FINEMETآلياژ     

به روش ذوب القايي تحت اتمسفر آرگن تهيه شده و نوارهـاي            

 بـه   mm۸/۰ و   µm۲۵آمورف با ضـخامت و پهنـاي بـه ترتيـب            

در فرايند مـذاب  . روش مذاب ريسي با ديسك مبرد توليد شدند     

ريسي، سرعت خطي ديسك و فشار تزريـق مـذاب بـه ترتيـب              

به منظور بررسي آمورف    . د تنظيم ش  mbar۳۰۰ و   m/s۳۰برابر با   

بودن ريزساختار نوارهاي انجماد سـريع يافتـه، از روش پـراش            

 بـراي و ) Cu Kα) Å۵۴۱۸۶/۱=λ با اشـعه  (XRD)اشعه ايكس 

دستگاه پسماند نگار مـدل  گيري خواص مغناطيسي از يك     اندازه

MATS-2010S     سينتيك فراينـد   .  در حالت استاتيك استفاده شد

نانوتبلور اين آلياژ با اسـتفاده از يـك دسـتگاه تحليـل حرارتـي               

ــلي  ــدل (DTA)تفاض  در NETZSCH STA 409 PC/PG م

 درجـه سـانتيگراد بـر دقيقـه         ۲۰ و   ۱۵،  ۱۰،  ۵نرخهاي گرمايش   

يـت پـس از مـشخص شـدن         در نها . مورد بررسي قـرار گرفـت     

محدوده دمايي تبلور اوليه و با اسـتفاده از اطلاعـات بـه دسـت               

 براي عمليات حرارتي C۵۶۰˚آمده از بررسيهاي سينتيكي، دماي      

آنيل انتخاب و ريزساختار و خواص مغناطيسي نمونه آنيل شـده    

  . تحت بررسي قرار گرفت

  

   نتايج و بحث-۳

 سـطح نـوار مـذاب    در الگوهاي پراش اشعه ايكـس هـر دو           

 تنهـا يـك     ،)۱( شكل،   Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3ريسي شده آلياژ    

شود كه بيـانگر آمـورف بـودن           مشاهده مي  θ۲≈۴۵˚ پهن در    قله

  . ر نوار انجماد سريع يافته استساختا

پس از اطمينان از آمورف بـودن ريزسـاختار نمونـه انجمـاد               

 از  FINEMETژ   بررسي سينتيك نانوتبلور آليـا     برايسريع يافته،   

  ي  منحنيهــا)۲(  شــكلدر .  اســتفاده شــدDTAتحليـل حرارتــي  
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  آمورفنوار همدما غيرDTAمنحنيهاي  -٢ شكل

Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3  و ۱۵، ۱۰، ۵در نرخهاي گرمايش

˚C/min۲۰.  

  

DTA           غيرهمدماي نوار آمورف در نرخهـاي گرمـايش مختلـف 

ستاليزاسيون اوليـه    كري يها  رسم شده كه بيانگر افزايش دماي قله      

در بررسي تأثير نرخ گرمايش بـر       . استبا افزايش نرخ گرمايش     

 مـشخص شـده اسـت كـه         FINEMETخواص مغناطيسي آلياژ    

ــه   ــدن دان ــوچكتر ش ــايش موجــب ك ــرخ گرم ــزايش ن ــاي  اف ه

ــه بزر  ــستالين و در نتيج ــسي  ترگنانوكري ــي مغناطي ــدن تراواي ش

منجـر بـه    تـر    از سوي ديگر، نرخهاي گرمـايش آهـسته       . دشو مي

شدن مغناطيسي  تكامل بيشتر فرايند نانوكريستاليزاسيون و جفت       

تر شـده و در نتيجـه ناهمـسانگردي مـؤثر           اي مـستحكم    بين دانه 

   .]۳ [شود كوچكتر و خواص مغناطيسي نرم بهتر مي

، Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3به طور كلي در آلياژ نانوكريـستالين           

حرارتـي، عمـدتاً ناشـي از       افزايش تراوايي اوليه بعد از عمليات       

كاهش تنگش مغناطيسي اشباع بوده و مشخصات ريزسـاختاري         

نظير اندازه دانه و كسر حجمي فاز نانوكريـستالين نقـش تعيـين             

اي در آن دارد؛ به طوري كـه ثابـت شـده اسـت خـواص                  كننده

 nm۲۰هاي زير حدود      مغناطيسي نرم مطلوب تنها در اندازه دانه      

ر اين آلياژها تنگش مغناطيسي اشـباع را        د]. ۱۰[دشو  مشاهده مي 

  ]:۱۱[ به دست آورد زيرتوان از طريق رابطه  مي

)۱(  ( )cr am
s cr s cr sv 1 vλ = λ + − λ  

بـر  . اسـت  بيانگر كسر حجمي فـاز نانوكريـستالين         vcr آنكه در   

  ، تـنگش مغناطيـسي اشـباع آليـاژ نانوكريـستالين           )۱(طبق رابطه   

  ي يــــستالهابــــا موازنــــه تــــنگش مغناطيــــسي اشــــباع كر

α-FeSi) ۶-۱۰x۶- ≈FeSi
sλ ــراي ــنگش  )Fe-20at.%Si بـ و تـ

۱۰x۲۰+ ≈am-۶(مغناطيــسي اشــباع زمينــه آمــورف 
sλ ( تعيــين

FeSivطور مثـال بـا قـراردادن          به. شود  مي 0.7 0.8≈  در رابطـه    −

يـستالين حاصـل     آلياژ نانوكر   براي λSفوق، مقادير قابل قبولي از      

از آنجا كه تنگش مغناطيسي فاز نانوكريـستالين و         ]. ۱۰[د  شو  مي

ند، لذا با كنترل كـسر حجمـي        ا  فاز آمورف باقيمانده، تقريباً ثابت    

توان تنگش مغناطيسي اشـباع كـل مـاده را           فاز نانوكريستالين مي  

دهـد كـه      اين امر نشان مـي    . كنترل كرده و به حدود صفر رساند      

تـوان بـا      ي نرم آلياژهـاي نانوكريـستالين را مـي        خواص مغناطيس 

   .]۱۱و ۱۰ [استفاده از عمليات حرارتي مناسب بهبود بخشيد

مقدار كسر حجمي فاز كريستاليزه شده در يك دماي معـين              

توان از طريق منحنيهاي تحليـل حرارتـي و بـا اسـتفاده از               را مي 

و ۱۲[ محاسبه كـرد     ۱۰ و روش مساحت نسبي    ۹فرضيه بروچارت 

0Aه   از رابط  αدر اين روش    ]. ۱۳ Aα آيـد كـه       به دست مـي    =

A0     تبلور يعني بين دماي      قله مساحت كل زير T1   يعني جايي كه 

 يعنـي جـايي كـه تبلـور كامـل           T2شود و دماي      تبلور شروع مي  

 T0 و دمـاي دلخـواه   T1 مساحت بـين دمـاي      Aشود، بوده و      مي

يــرات كــسر حجمــي فــاز  منحنيهــاي تغي)۳( شــكلدر . اســت

نانوكريستالين بر حسب دما در نرخهاي گرمايش مختلـف نـوار           

ــورف  ــه   Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3آم ــت ك ــده اس ــشان داده ش  ن

در اين منحنيها، يك دوره اوليـه كنـد         .  شكل هستند  Sصورت    به

)α<0.1 ( شود كـه بيـانگر مرحلـه جوانـه زنـي فـاز               مشاهده مي

نـشان دهنـده   ) α<0.8>0.1 (مرحلـه ميـاني   . استنانوكريستالين  

]. ۱۴[هـاي تـشكيل شـده در مراحـل اوليـه اسـت                رشد جوانـه  

 Nb عنـصر    α-FeSiهـاي     مشخص شده است كه بـا رشـد دانـه         

شود كـه ايـن امـر مـانع از            بيشتري به زمينه آمورف پس زده مي      

   شده و لذا در مرحله سـوم نـرخ تغييـرات            FeSiرشد بيشتر فاز    
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 جمي فاز نانوكريستالين بر حسب دما درتغييرات كسر ح -٣ شكل

  .C/min۲۰˚و ۱۵، ۱۰، ۵نرخهاي گرمايش 

 نمودار انتخاب نرخ گرمايش و دما جهت دستيابي به كسر -٤ شكل

  .حجمي معيني از فاز نانوكريستالين

  

 توانهاي اورامي به دست آمده از روش ازاوا در دماهاي - ١ جدول

  .Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3مختلف براي آلياژ 

  (C˚) دما   )n(توان اورامي 

۳۶۳/۱  ۵۳۰  

۳۰۹/۱  ۵۴۰  

۲۸۷/۱  ۵۵۰  

  

  .يابد كسر حجمي فاز كريستاليزه شده كاهش مي

تـوان نمودارهـايي را بـراي      مـي  DTAهاي    با استفاده از داده      

مقادير معين و ثابت كسر حجمـي فـاز نانوكريـستالين در نـوار              

گرمـايش و دمـا      بر حسب نـرخ      Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3آمورف  

توان مقـادير نـرخ       مي, از طريق اين نمودار   ). ۴( شكل ،رسم كرد 

دستيابي به كسر حجمي    براي  گرمايش و دماي عمليات حرارتي      

  .دلخواه از فاز نانوكريستالين را به دست آورد

  

   محاسبه توان اورامي -۳-۱

  معادلهتوسط اغلب FINEMETسينتيك تبلور آلياژ آمورف    

JMA۱۱۵[د شو  مي توصيف:[  

)۲(  ( )( )n1 exp ktα = − −  

 ثابت سرعت است كـه تـابعي از دمـا و وابـسته بـه                k آنكه در   

 تـوان  nزنـي و سـرعت رشـد كريـستالها بـوده و             سرعت جوانه 

ن توا  را ميnمقدار . اورامي است كه مرتبط با مكانيزم رشد است       

ين  تعي ـ ۱۲حرارتـي و روش ازاوا    با استفاده از منحنيهـاي تحليـل        

شود كه ثابت سرعت مستقل از دما         در اين روش فرض مي    . كرد

  ]:۱۵و ۱۳[باشد

)۳(  ( ){ }
( )

T

d log Ln 1
n

d log

⎡ ⎤− −α⎣ ⎦ = −
β

  

 نرخ گرمـايش    β بيانگر كسر حجمي فاز كريستاليزه شده و         αكه  

 ۴ يـا   ۳،  ۲،  ۱ بسته به مكانيزم تبلور ممكن اسـت         nمقدار  . است

عـدي از   ب  زني سطحي و رشد يـك        نشان دهنده جوانه   =۱nباشد؛  

زنـي حجمـي و رشـد يـك            بيـانگر جوانـه    =۲nسطح به داخل،    

 =۴nزني حجمي و رشد دوبعـدي و           نمايانگر جوانه  =۳nبعدي،  

]. ۱۶[اسـت بعـدي     زني حجمـي و رشـد سـه         نشان دهنده جوانه  

)  با استفاده از رسم نمـودار      nمقدار   )log Ln 1⎡ ⎤− −α⎣  بـر حـسب     ⎦

( )log β   ختلف براي استحاله فـاز آمـورف بـه فـاز       در دماهاي م

 محاسـبه شـده و      Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3نانوكريستالين در آليـاژ     

  .  ارائه شده است)۱( جدولنتايج حاصله در 

شود، مقدار توان اورامي به دست آمده  طور كه مشاهده مي همان   

زني سطحي و رشد يك   كه نشان دهنده جوانه۱تقريباً برابر است با 

. استزني نزديك به صفر   از سطح به داخل در سرعت جوانهبعدي

مقدار توان اورامي به دست آمده در توافق با مقادير گـزارش شـده              

] ۱۷[ و همكـارانش     ۱۴و همچنين زو  ] ۵[ و همكارانش    ۱۳توسط لو 

، FINEMETن با بررسي سينتيك نـانوتبلور آليـاژ         ااين محقق . است

  .اند گزارش كرده) n<2>1(مقدار مشابهي را براي توان اورامي 



١٦  ١٣٩١بهار ، ١، شمارة ٣١، سال مواد پيشرفته در مهندسي 

   محاسبه انرژي فعالسازي تبلور-۳-۲

به طور كلي، انـرژي فعالـسازي بـه صـورت مقـدار آسـتانه                  

انرژي كه بـالاتر از آن، نوسـان انـرژي در كمـپلكس فعالـسازي       

شود و براي     براي وقوع واكنش مقدماتي، كافي است تعريف مي       

به . اشته باشد بايست يك مقدار مشخص و ثابتي د        هر واكنش مي  

، انـرژي  FINEMETهر حال بـراي تبلـور اوليـه آليـاژ آمـورف          

متعلق نبوده و متعلق به چنـدين       ) اتم آهن (فعالسازي به يك اتم     

علاوه بر اين تبلور اوليـه آليـاژ   . است) Fe, Si, B, Nb, Cu(اتم 

 يك فرايند بسيار پيچيده توأم با جوانه زني         FINEMETآمورف  

حت شرايط به طور پيوسـته متغيـر محـيط           ت α-FeSiو رشد فاز    

اي بـا     بديهي است كه چنين واكنش تبلـور اوليـه        . استشيميايي  

يــك مقــدار انــرژي فعالــسازي معــين و تــشكيل يــك ســاختار 

بنـابراين از   . افتـد   از كمپلكس فعـال شـده اتفـاق نمـي         ) آرايش(

، كـه بيـانگر انـرژي       Ea(α)عبارت انـرژي فعالـسازي موضـعي،        

اي است كه كـسر حجمـي فـاز كريـستاليزه             حلهفعالسازي در مر  

، براي توصيف انرژي فعالسازي متغيـر كـه         است αشده برابر با    

زنـي و رشـد در فراينـد تبلـور        منعكس كننده تغيير رفتار جوانـه     

البته گزارش شده اسـت كـه مقـادير         ]. ۵[شود    است، استفاده مي  

يبـاً  انرژي فعالسازي به دست آمده از روشهاي ايزوسـينتيكي تقر         

ــا مقــدار   حاصــل شــده از روشــهاي هــم تبــديلي  Eavgبرابــر ب

در ادامه بررسيها، به منظور محاسبه انرژي فعالـسازي         ]. ۸[ است

ــاژ    ــستالين در آليــ ــه نانوكريــ ــورف بــ ــاز آمــ ــول فــ تحــ

Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3و ۱۵ از روشــهاي ايزوســينتيك كيــسينجر 

 ۱۶ ازاوا - وال -اصلاح شده كيسينجر و روشهاي هم تبديلي فلين       

(FWO)   ۱۷ سـونوز  - اكاهيرا -كيسينجر و (KAS)     اسـتفاده شـده 

  .است

  

  كيسينجرروش ايزوسينتيك  -۳-۲-۱

ــن    ــارانش ۱۸ف ــاز  ] ۱۱[ و همك ــور ف ــسازي تبل ــرژي فعال   ان

α-Fe(Si) ــاي ــتفاده از روش FINEMET در آلياژهـ ــا اسـ  را بـ

  :رابطه زير تخمين زدند و كيسينجر

)۴(  a
2

p ap

E KRLn Ln
RT ET

⎛ ⎞ ⎛ ⎞β⎜ ⎟ = − + ⎜ ⎟
⎜ ⎟ ⎝ ⎠⎝ ⎠

  

ل و  آ   ثابت گازهـاي ايـد     R،  قله دماي   Tp نرخ گرمايش،    β آنكه  

aE      انرژي فعالسازي تبلور و K  بـا  . اسـت  ۱۹نمـايي    فاكتور پيش

)رسم منحني    )2
P PLn T 1000 Tβ توان انـرژي فعالـسازي        مي −

در اين پژوهش با اسـتفاده   .  را به دست آورد    α-Fe(Si)تبلور فاز   

ــاي  از داده ــول    DTAه ــراي تح ــسازي ب ــرژي فعال ــدار ان ، مق

ــاژ  ــستاليزاسيون در آليـ ــر Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3نانوكريـ ، برابـ

kJ/mol۳۹۳د تعيين ش.  

  

  كيسينجرشده  روش ايزوسينتيك اصلاح -۲ -۲ -۳

 ۲۱كا و سـا ۲۰ كه توسط ماتوسـيتا  كيسينجرروش اصلاح شده       

 ،۱۳[ اسـت  زير ارائه شده است، بر اساس معادله        ۱۹۸۰در سال   

  ]: ۱۹و ۱۸

)۵(  
n

a
2

PP

mE
Ln LnK

RTT
β

= − +  

رشـد كريـستال    ) تعداد ابعاد ( بعديت   m توان اورامي و     n آنكه  

بوده و ثوابـت عـددي وابـسته بـه مكـانيزم تبلورنـد؛ در مـورد                 

از زني حجمـي   در مورد جوانه . است n=m=1زني سطحي     جوانه

زني حجمـي از    و در مورد جوانه n=m=3يك تعداد جوانه ثابت     

ولـي در   . اسـت  m=3 و   n=4يك تعداد جوانـه رو بـه افـزايش          

زنـي    زني حجمي يا جوانـه      برخي موارد، هيچ يك از انواع جوانه      

 و  nافتد و منجر به مقادير غير صحيح          سطحي خالص اتفاق نمي   

m بعـد از مـشخص شـدن        ]. ۱۹و  ۱۳[ دشـو    ميm و  n   مقـدار ،

تـوان بـا اسـتفاده از شـيب نمـودار          را مـي   aEانرژي فعالسازي   

( )n 2
PLn Tβ    بر حسب P1 T   در تحقيق حاضر،   .  به دست آورد

۳/۱nبــا در نظــر گــرفتن  m= و رســم منحنــي ) ۱جــدول  (=

( )1.3 2
P PLn T 1000 Tβ با اسـتفاده از شـيب نمـودار كـه برابـر             −

a1.3E R− مقدار انرژي فعالـسازي كريـستاليزاسيون فـاز          است ،  

α-Fe(Si) برابر kJ/mol۳۹۶د محاسبه ش.  

  

  روشهاي هم تبديلي براي محاسبه انرژي فعالسازي -۳ -۲ -۳

  :  توان به دو دسته طبقه بندي كرد روشهاي هم تبديلي را مي   

  .  روشهاي غير همدما-۲، وشهاي همدما ر-۱
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   α-Fe(Si)  تغييرات انرژي فعالسازي فاز -۵ شكل

 به صورت تابعي از كسر حجمي فاز FWOبه دست آمده از روش 

  .Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3نانوكريستالين در آلياژ 

(y = (648.2902962-4.84868615x-
0.01285207x2)/(1+0.012360977x-0.00020352x2)) 

  

   :زير هستندروشهاي هم تبديلي بر اساس معادله سينتيكي    

)۶(  ( ) ( )d k T f
dt
α
= α  

معادلـه  .  مدل واكنش اسـت    f(α) ثابت سرعت و     k(T)كه در آن    

  ]:۹[توان به شكل انتگرالي ذيل نيز بيان كرد  را مي) ۶(

)۷(  ( ) ( )
1 T0 a

0 0

k E
g f d exp dT

RT

−α ⎛ ⎞⎡ ⎤α = α α = −⎜ ⎟⎣ ⎦ β ⎝ ⎠∫ ∫  

جـود نداشـته ولـي    راه حل دقيقي براي انتگرال دمايي مـذكور و        

هاي مختلفي بـراي آن بيـان شـده و منـتج بـه روشـهاي                  تقريب

ترين اين روشها   مختلفي شده است كه تنها به دو نمونه از متداول         

  :دشو اشاره مي

  

 FWOروش هم تبديلي 

 با استفاده از تقريـب    ) ۷(در اين روش انتگرال دمايي معادله          

  ]:۹[يد آ  به دست ميزيرساده شده و معادله  ۲۲دويل

)۸(  ( ) aE
ln 1.052 Const.

RT
β = − +  

 نيز يك روش هـم      FWOخطي است و بنابراين روش      ) ۸(معادله  

 در T/1 بــر حــسب lnβبــا رســم نمــودار . اســتتبــديلي خطــي 

كسرهاي نانوكريستالين مختلف، انرژي فعالسازي از طريق شـيب         

 تغييرات انرژي   )۵( شكلدر  . شود   تعيين مي  (1.052Ea/R-)نمودار  

 به صورت تابعي از كـسر       α-Fe(Si)زي كريستاليزاسيون فاز    فعالسا

 نـشان  Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3حجمي فاز نانوكريـستالين در آليـاژ      

  . داده شده است

تغيير انرژي فعالـسازي در جريـان فراينـد نـانوتبلور نـشان                

دهد كـه     دهنده تغيير مكانيزم در جريان واكنش است و نشان مي         

 يك واكـنش پيچيـده و     FINEMET آلياژ   نانوكريستاليزاسيون در 

 ].۱۴ [استاي  چند مرحله

كه انرژي فعالسازي ظـاهري، از دو بخـش انـرژي       از آنجايي    

 تـشكيل   EG، و انرژي فعالسازي رشد،      ENزني،    فعالسازي جوانه 

زني غالـب    شده و در مرحله اوليه كريستاليزاسيون، فرايند جوانه       

، برحـسب   Eaي فعالـسازي،    ، لذا با استفاده از منحني انـرژ       است

در . =EN=E(α=0) ۲۹/۶۴۸: ، خـواهيم داشـت    αكسر كريـستالين،    

رود كـه فراينـد رشـد غالـب باشـد            مرحله نهايي نيز انتظار مـي     

حـال بـا اسـتفاده از معادلـه         ]. ۷۲/۱۷۳EG=E(α=100)=] ۵بنابراين  

ــسازي   مــيكيــسينجرپيــشنهاد شــده توســط  تــوان انــرژي فعال

  ]:۲۰[داريم . سبه كردكريستاليزاسيون را محا
  

)۹(  N G
a

E mE
E

m 1
+

=
+

 
  

۳/۱nكه با در نظر گرفتن       m=  مقـدار انـرژي     ،)۱( جـدول    ،=

ــاز   ــستاليزاسيون ف ــسازي كري ــر α-Fe(Si)فعال  kJ/mol۳۸۰ براب

  .آيد دست مي به

  

 KASروش هم تبديلي 

را ) ۷(ه  ، انتگرال دمـايي رابط ـ    ۲۴ و وايت  ۲۳بر طبق تقريب موري   

، اسـت  Ea/RT برابر   y كه در آن     exp(-y2)/y2توان به صورت      مي

  ]:۹[تخمين زد 

)۱۰(  
( )

0 a
2

a

k R E
ln ln

E g RTT

⎛ ⎞⎛ ⎞β
= −⎜ ⎟⎜ ⎟ ⎜ ⎟α⎝ ⎠ ⎝ ⎠

  

  

 T/1 بر حسب    ln(β/T2) و رسم نمودار     )۱۰(با استفاده از رابطه     

در كسرهاي كريستاليزه شده مختلف، مقدار انرژي فعالسازي به         

ــي  ــت م ــد دس ــكلدر . آي ــرات ا)۶( ش ــسازي   تغيي ــرژي فعال ن

 به صورت تابعي از كسر حجمـي        α-Fe(Si)كريستاليزاسيون فاز   

 نـشان داده شـده      Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3فاز نانوكريستالين آلياژ    

  .است
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  .Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3هاي سينتيكي مختلف براي آلياژ نانوكريستالين ي به دست آمده با استفاده از مدل انرژي فعالساز-٢ جدول

ــرژي  ــسازي انـ فعالـ

(kJ/mol)  
  روش

 كيسينجر  ۳۹۳
 اصلاح شده كيسينجر  ۳۹۶
۳۸۶  KAS 
۳۸۰  FWO 

  

  
   α-Fe(Si) تغييرات انرژي فعالسازي فاز -۶ شكل

 به صورت تابعي از كسر حجمي فاز KASبه دست آمده از روش 

  .Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3نانوكريستالين در آلياژ 

(y = (669.1541027-5.31043183x-
0.01050636x2)/(1+0.012345677x-0.00020388x2))  

  

هــاي منحنــي فــوق   بــا اســتفاده از دادهFWOمــشابه روش    

با . =۸/۱۶۸EG=E(α=100) و   =EN=E(α=0) ۱۵/۶۶۹: خواهيم داشت 

۳/۱nدر نظر گرفتن  m= مقدار انرژي فعالسازي ) ۱(جدول ، =

آيـد   دست مي    به kJ/mol۳۸۶ برابر   α-Fe(Si)كريستاليزاسيون فاز   

، كيـسينجر كه در توافق با مقـادير بـه دسـت آمـده از روشـهاي                

 مقـادير  )۲( جـدول در .  اسـت FWO و كيـسينجر شـده   اصـلاح 

هاي سـينتيكي   ي به دست آمده با اسـتفاده از مـدل         انرژي فعالساز 

 . مختلف ارائه شده است

انرژي فعالسازي تبلور آليـاژ آمـورف       ] ۲۱[لو و همكارانش       

FINEMET     ــر ــديلي براب ــم تب ــهاي ه ــتفاده از روش ــا اس  را ب

kJ/mol۳۰±۳۸۶      انـرژي فعالـسازي را     ] ۱۷[ و ژو و همكارانش

 بـه دسـت     kJ/mol۳۷۰در بررسيهاي همدماي انجام شده برابـر        

  دسـت آمـده      اند كه در تطابق با مقادير انرژي فعالسازي به          آورده
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 Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3 الگوي پراش اشعه ايكس نوار -۷ شكل

  .C۵۶۰˚ دقيقه در دماي ۶۰آنيل شده به مدت 

  

 لازم به ذكر اسـت كـه اختلافـات          .باشد  در طي اين پژوهش مي    

توان به پيچيدگي فراينـد       ي در مقدار انرژي فعالسازي را مي      جزي

، وضـعيت اوليـه نمونـه آمـورف و          FINEMETنانوتبلور آليـاژ    

  ].۱۴[داد  استفاده شده نسبت ي سينتيكيهمچنين دقت روشها

پس از انجام بررسيهاي سينتيكي و مشخص شدن محـدوده             

آنيـل   عمليـات حرارتـي      بـراي  C۵۶۰˚دمايي تبلور اوليه، دماي     

 الگوي پراش اشعه    )۷( شكلدر  . دهاي آمورف انتخاب ش     نمونه

.  دقيقه نشان داده شده اسـت      ۶۰ايكس نمونه آنيل شده به مدت       

ختار از حالت آمورف بـه      ، سا Fe3Siبا تشكيل فاز فرومغناطيسي     

 كـه بـه طـور       Fe3Siنانوكامپوزيتي متشكل از فاز نانوكريستالين      

. يكنواخت در زمينه آمورف پراكنـده شـده، تبـديل شـده اسـت             

ــرر     ــه ش ــتفاده از رابط ــا اس ــسي ب ــاز فرومغناطي ــه ف ــدازه دان ان

)
B

0.9t
B cosθ

λ
=

θ
  .  به دست آمدnm۱۳برابر با ) 

كـه انـدازه       هنگـامي  FINEMETستالين  در آلياژهاي نانوكري     

   باشد، بردارهاي مغناطش از جهـات      nm۱۵-۱۰دانه در محدوده    
  



 

١٩  ١٣٩١بهار ، ١ شمارة ،٣١، سال مواد پيشرفته در مهندسي 

  .Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3هاي آمورف و نانوكريستالين آلياژ   مقايسه خواص مغناطيسي نمونه- ٣ل جدو

  HC )Am-1(  BS ) mT(  riµ  rmaxµ  نمونه

  ۳۲۵۶۳  ۱۱۶۶  ۶/۶۰۵  ۰۲/۱۴  آمورف

  ۱۰۹۴۹۹  ۱۶۷۵۹  ۱۲۰۲  ۶۵۸/۲آنيل شده

  

  
  .C۵۶۰˚ دقيقه در دماي ۶۰ آنيل شده به مدت Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3 حلقه پسماند مغناطيسي نوار -۸ شكل

  

هـاي منفـرد تبعيـت        گيري شده دانه   آسان به طور تصادفي جهت    

شـوند كـه بـه طـور         نكرده و توسط برهمكنش تبادلي وادار مـي       

ن ناهمسانگردي مؤثر به مقدار     موازي قرار گرفته و در نتيجه ميزا      

ولي در مـواد دانـه درشـت كـه          . يابد  اي كاهش مي    قابل ملاحظه 

گيـري شـده     مغناطش از جهات آسـان بـه طـور اتفـاقي جهـت            

ــه ــرد تبعيــت مــي  دان ــاطش  هــاي منف ــد مغن ــد، فراين  توســطكن

در واقـع  . شـود  ها كنترل مي ناهمسانگردي مغناطيسي بلوري دانه 

ه دانه، ناهمسانگردي مغناطيـسي بلـوري   در اين محدوده از انداز   

 يعني به قدر كافي كوچك براي دستيابي به خواص          J/m3تا چند   

  ].۶[يابد  مغناطيسي نرم عالي كاهش مي

 در دو حالت    Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3خواص مغناطيسي آلياژ       

حلقه .  مقايسه شده است)۳( جدولآمورف و نانوكريستالين، در   

 ارائـه شـده   )۸( شـكل  آنيل شده نيـز در       پسماند مغناطيسي نوار  

 بـه   C۵۶۰˚شود، آنيل در دمـاي        طور كه مشاهده مي     همان. است

 دقيقه منجر به بهبود قابل توجه خواص مغناطيسي نرم          ۶۰مدت  

از جمله كاهش چشمگير نيروي پسماندزدا و افزايش قابل توجه 

خواص مغناطيسي نرم   . دشو   اشباع و تراوايي مغناطيسي مي     القاي

عالي به دست آمده پس از عمليـات نـانوتبلور، ايـن آلياژهـا را                

صاً هـسته    كاربردهاي مختلف و مخصو    برايكانديدهاي مناسبي   

  . ندك ترانسفورماتورها معرفي مي

 
   نتيجه گيري-۴

 و توليـد شـده      Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3ساختار نوارهاي آلياژ     .١

ده ، كاملاً آمورف بوµm٢٥به روش مذاب ريسي با ضخامت 

 دقيقـه   ٦٠ و زمـان     C٥٦٠˚و با عمليات حرارتـي در دمـاي         

 با ميانگين اندازه دانه     Fe3Siهاي    دانه(ساختار نانوكريستالين   

nmدست آمد به)  توزيع شده در زمينه آمورف١٣.  

 بـا  FINEMETمقدار توان اورامي براي آلياژ نانوكريـستالين       .٢

ان دهنده   به دست آمد كه نش     ٣/١استفاده از روش ازاوا برابر      

زني سطحي و رشد يك بعدي از سطح بـه داخـل در               جوانه

  .استزني نزديك به صفر  سرعت جوانه

ــاژ   .۳ ــستاليزاسيون اوليــه آلي ــسازي نانوكري ــرژي فعال مقــدار ان

Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3       با استفاده از روشهاي ايزوسينتيك و 

  .دست آمد  بهkJ/mol٣٨٨تبديلي تقريباً برابر  هم
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ور منجر به بهبود چشمگير خواص مغناطيـسي        عمليات نانوتبل  . ۴

 از جمله كاهش نيـروي      Fe73.5Si13.5B9Cu1Nb3نمونه آمورف   

ــه   ــسي ب ــسماندزداي مغناطي ــي Am-1٧/٢پ ــزايش تراواي  و اف

 .دشو  ميT٢/١ و القاء اشباع به ١٠٥مغناطيسي به بالاتر از 

  

  واژه نامه

1. melt spinning process 
2. permeability 
3. magnetostriction 
4. avrami exponent 
5. isokinetic methods 
6. isoconversional methods 
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