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، مقاومـت  ييگرماپايداري , )عدم انحلال در الكتروليت و مقاومت به اكسيداسيون(مواد بر پايه فريت نيكل به دليل مقاومت شيميايي  - چکیده
ند خنثي در سيستم الكتروليز آلومينيـوم مطـرح و مـورد    به خصوص از نوع سرمت به عنوان آ ييگرمامكانيكي، رسانايي لازم و مقاومت به شوك 

بـا    Cu/NiFe2O4سـرمت   يهـا  و نمونـه   NiOدرصد  ١٥و  ١٠، ٥٠ با مقادير NiO/NiFe2O4 يكامپوزيت يها نمونه پژوهشدر اين . اند توجه قرار گرفته
 ـ  يهـا يبررس، )XRD( ١کسيا پراش اشعه ليتحلو توسط  به روش متالورژي پودر تهيه شد مسدرصد  ١٥و  ١٠, ٥مقادير   يميكروسـكوپ الکترون

و مقاومـت   ٦ش رسانايييآزما, )٥ش خمش سه نقطه اييآزما( ٤يو چقرمگ ٣و خواص مكانيكي مانند استحكام يچگال يرياندازه گ، )SEM( ٢يروبش
نسبي كامپوزيت با افزايش درصد نيكل  يگالميزان چNiO/NiFe2O4 دهد كه براي كامپوزيت مينتايج نشان . قرار گرفتند يابيمورد ارز ٧به خوردگي

 ـ  NiOامـا از آنجـايي كـه   . شود مي کمکه استحكام همواره  ييابد در حال ميافزايش و در بالاتر از آن كاهش % ٥تا  و مقاومـت خـوردگي    يچقرمگ
براي سرمت بر پايه فريت . خنثي ايجاد نمايدتواند شرايط بهينه را به عنوان يك آند  مي %١٠ NiO/NiFe2O4كامپوزيت دهد،  ميكامپوزيت را افزايش 

همـواره اسـتحكام   پانزده درصد كه با افزايش مس تا  يابد در حالي ميافزايش و در مقادير بالاتر كاهش  ده درصد مس نسبي تا ينيكل ميزان جگال
مت با افزايش درصد مس به ي سرها انايي نمونهرس. تر استگير مس نرخ افزايش استحكام چشمپنج درصد لازم به ذكر است كه تا . يابد ميافزايش 

  .استيابد و تنها نقطه ضعف سرمت در مقايسه با كامپوزيت كاهش مقاومت به خوردگي با حضور فاز فلزي  ميگيري افزايش  طور چشم
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Abstract: Nickel ferrite based cermets and their relevant composites have been widely used as inert anodes for aluminum 

electrolysis due to their good combination of chemical resistance, thermal stability and mechanical properties. In this study, 

various NiO/NiFe2O4 composites consisting of 5, 10 and 15% NiO in conjunction with Cu/NiFe2O4 cermets containing 0.5, 10 

and 15% Cu were prepared by powder metallurgy method. The degradation resistance of the developed inert composites was 

examined under hot corrosion condition by plunging samples in to the molten electrolyte at 1000ºC. The strength, toughness, 
hardness, relative density, microstructural observation, phase analysis and electrical resistivity were evaluated by 3-points 

bending tests, Vickers method, Archimedes method, scanning electron microscope, x-ray diffraction and conventional direct 

current four-probe techniques, respectively. The experimental results for NiO/NiFe2O4 composites showed that a significant 

improvement of toughness and degradation resistance continuously occurred with a moderate decrease in strength by increasing 

NiO content, while the relative density was increased only up to 5%NiO content. By increasing the Cu content in the cermet 

samples, all the properties such as strength, toughness and electrical conductivity were improved considerably but the degradation 

resistance decreased. 
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  مقدمه -1

و  ها فعالیت تر شیبتولید آلومینیوم  ندیدر فرا ي اخیرها در سال

ي خنثـی در  هـا  ها بر روي مسئله بهبود و توسـعه آنـد   پژوهش

ي کربنـی موجـود در   هـا  به جاي آنـد  ها جایگزینی آن يراستا

ن ی ـدر ا. تمرکز یافته اسـت  8هرولت–ي الکترولیز هالها سلول

ک نمـک خورنـده   ی ـکه ) Na3AlF6(مذاب  تیولیند از کریافر

نـا در آن  یکه آلوماست ت استفاده شده یاست به عنوان الکترول

 ـ  آنـد و کاتــد   ییایمیسـتم الکتروش ـ یک سیــواسـطه  ه حـل و ب

ژن در یون اکس ـی ـ . شـود یاء م ـی ـم در کاتد احینیآلوم يها ونی

 يو د دیمنواکس ـ يد و با کربن به شکل گازهـا یسطح آند اکس

. شـود  یم ـج مصرف یبتدر ید و آند کربنیآید کربن در میاکس

 ـیاز نوع فلور ين گازهایعلاوه بر ا واسـطه واکـنش   ه د کربن ب

 یسـلامت  يشـود کـه بـرا   یت متصاعد م ـیبا الکترول یآند کربن

ر ی ـغ یک آنـد خنث ـ یاست که  ین در حالیا ،استبسیار مضر 

ب از مزایـاي  ی ـرتن تیبد. کندید میژن تولیفقط گاز اکس یکربن

تـوان بـه عـدم     یي خنثی در مقایسه با آندهاي کربنی م ـها آند

عدم نیاز بـه تعـویض    ،نبودن یمصرف ،آلودگی زیست محیطی

الکترولیز، کاهش  ندیفرا يها سلول یآند و عدم توقف چرخش

 .]7- 1 [ و کاهش مصرف انرژي الکتریکی اشاره نمود ها نهیهز

الکترولیـز   يخنثـی بـرا   آنددسته  چهارپژوهش  ها پس از سال

 يا آلیـاژ ی ـ يآنـدهاي فلـز  که شـامل   اند شده یوم معرفیآلومین

 يهـا  تی ـفر( یکیسـرام ، )کـرم  - کلین ،کلین- آهن ،کرم- آهن(

 ،کـل یماننـد ن  يفلـز  يهـا  دیاکسو  ي،کبالت و رو ،مس ،کلین

و  ها تیه فریبر پا( ها سرمت، )ها نل آنیقلع و اسپ ،میتیل ،میسر

 و) هـا  آن ياژهایمس و آل ،کلین يرده و فاز فلزب نام يها دیاکس

  بــا حضــور انــواع     هــا  تیـ ـه فریـ ـبــر پا ( هــا  تیـ ـکامپوز

  . دهستن) يفلز يدهایاکس

 یخـوب  یو رسانایی الکتریک ـ يچکش خوار يآلیاژ يآندها   

   دارنـد  یکم ـ یو مقاومت به خـوردگ  یگرمای ياما پایدار ،دارند

 اند ینه ترد و شکنندهدر زم یسرامیک يکه آندها ، در حالی]9و 8[

از دیرگدازي و مقاومت  یول ،ضعیفی دارند یهدایت الکتریک و

آندهاي از نوع سـرمت  . ] 15-10 [برخوردارند یخوب یخوردگ

مقاومـت بـه خـوردگی و    (با داشتن خصوصیات مثبت سرامیک 

رسـانایی و مقاومـت بـه    (و فلز ) اکسیداسیون و دیر گدازي بالا

ند شرایط و خواص بهینه را بـه عنـوان   توا می) بالا ییگرماشوك 

در این میان  .یک آند در محیط الکترولیز آلومینیم را فراهم نماید

ساخته شده بر پایه فریت نیکل به دلیل استحکام بـالا،   یآند خنث
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مناسـب   یبالا و مقاومت به خوردگ يخوب در دماها يپایدار

دسـت  ج بیبر اساس نتا. ]19- 16[مورد توجه قرار گرفته است 

ا ی ـرکونیز ،]12[م ید وانـاد یمانند اکس ـ یباتیش ترکیآمده با افزا

ه یبه مواد بر پا ]10[ مید باریو اکس] 15[م یبیترید ایاکس ،]11[

کاربرد به عنـوان   يتوان خواص آن را در راستا یکل میت نیفر

 ـاکثر. بهبـود داد  یآند خنث تواننـد مقاومـت بـه     یهـا م ـ  نت آی

ش یرشـد دانـه و افـزا    ،نلیاسـپ  لیواسطه تشـک ه را ب یخوردگ

هـا   ناز آ ین بعض ـی ـعلاوه بر ا. ش دهندینگ افزاینتریت زیقابل

 يری ـشـکل گ  ه علترا ب یکیالکتر ییم رساناید باریمانند اکس

رسـانا ماننـد انـواع      یبـات یل ترکیو تشک یژنیاکس یخال يجاها

 يانتقال فـاز  ا توسطیرکونیز. دهند یش میم افزایبار يها تیفر

 یاستحکام خمش% 5/0زان یک میتا  يفشار يها حوزه جادیو ا

امـا مقاومـت بـه     ،دهـد  یش م ـیهـا را افـزا   تیفر یو چقرمگ

بـر  . ]11[ابـد  ی یکاهش م ـ ها زتركیجاد ریل ایبه دل یخوردگ

 - مـس  يش درصـد فـاز فلـز   یبا افـزا  یک کار پژوهشیاساس 

د یاکس% 10کل با یت نیت فرینه در کامپوزیک حد بهیکل تا ین

امـا   ،ابـد ی یکـاهش م ـ  یر چنـد مقاومـت بـه خـوردگ    کل هین

کـه بـه کـاهش تخلخـل      دارد یش ـیافزاروند  یاستحکام خمش

 ییرسانا ی،است که همواره چقرمگ ین در حالیا. مربوط است

بـر   یبررس ـ. ]16[ابد ی یش میافزا ییگرماو مقاومت به شوك 

م در ینیدهـد کـه وجـود آلـوم     ینشـان م ـ  ياژیآل يها آند يرو

 يدیلم اکس ـیل ف ـیل تشـک یبه دل ياژیو آل ينوع فلز از يها آند

نمــک  ییایمیســطح آنــد آن را از حملــه شــ ينــا بــر رویآلوم

کل یه نیبر پا ياژهایآل. ]8[د ینما یت مذاب محافظت میولیکر

 ـبا عنصـر آل  ب ی ـل ترکیل تشـک ی ـم و آهـن بـه دل  ینیآلـوم  ياژی

ت ی ـد و فریه محـافظ اکس ـ یل لایکل در مغز و تشکید نینایآلوم

 يلازم را بـرا  یکل در سطح استحکام و مقاومت به خـوردگ ین

  . ]9 [د نآور یز فراهم میط الکترولیشرا

درکامپوزیـت  NiO تاثیر درصد اکسید فلزي  پژوهشدر این    

ي  با زمینه ها اکسید نیکل ودرصد مس در سرمت -فریت نیکل 

مـورد بررسـی    هـا  فریت نیکل بر روي ریز ساختارو خواص آن

  .است گرفته

   پژوهشروش  -2

   ها ساخت نمونه ندیفراه و یمواد اول -2-1

ــرا ــه  يبـ ــاخت نمونـ ــا سـ   ، NiFe2O4 ،xNio-NiFe2O4ي هـ

xCu-NiFe2O4    از پودرهاي مس، اکسید آهن، اکسـید نیکـل ،

به عنوان مـواد  ) (Pechiney-Altech-France% 9/99با خلوص 

 متـالورژي پـودر   نـد یفرااز  پـژوهش در این  .اولیه استفاده شد

کـه در ابتـدا    بـه طـوري   اسـتفاده شـد،   هـا  براي ساخت نمونـه 

بــا نســبت اســتوکیومتري در یــک   NiOو  Fe2O3پودرهــاي 

و  يکـار  بایساعت آس ـ پنجاز نوع فست میل به مدت  بآسیا

کلسـینه   ºC1000 ساعت در دماي  سهسپس در کوره به مدت 

در . کـل حاصـل شـود   یت نی ـتـا فر  ]12- 10و 20- 14[ شـدند 

راي ساخت کامپوزیت یا سرمت به ترتیـب پـودر   مرحله بعد ب

NiO  یاCu      10،  %5ي  هـا  بـه صـورت جداگانـه بـه نسـبت %

مخلـوط   بدر آسیا به پودر فریت نیکل اضافه و دوباره%  15و

  تحـت فشـار  ي بدست آمـده  ها مخلوط. ندشدو همگن سازي 

 MPa100 در قطـر و  متر یلیم 50 یی به ابعادها متراکم و قرص

ي هــا در نهایــت نمونــه. شــدر ضــخامت تهیــه د متــر یلــیم 5

در اتمســفر   ]Cº1300 ]12،14،20کــامپوزیتی تحــت دمــاي  

در ] Cº1200 ]10 -19ي سـرمتی در دمـاي   ها معمولی و نمونه

. پخـت شـدند  ) اتمسـفر محافظـت شـده   ( یک محیط احیـایی 

نـا و  یاز مخلـوط آلوم  يشـامل بسـتر   يا اتمسفر محافظت شده

و مجموعـه   نمونه قرار داشت يوبر ر  ،50: 50کک به نسبت 

ون یداس ـیاز اکس  تـا  گرفـت قـرار   یت ـیک بوته گرافیدر داخل 

 .شود يریم در ضمن پخت جلوگیسیلید سیا کاربیکربن 

  

   یز حرارتیآنال -2-2

تعیین دماي مناسب براي کلسیناسیون و سنتز فریت نیکل  يبرا

ي هـا  یی از مخلوط اکسید آهن و اکسید نیکل به نسبتها نمونه

مختلـف مـورد    يهـا  شـده در زمـان   9يکـار  ابیآسمختلف و 

 STA504مـدل  توسط دسـتگاه  ش آنالیز حرارتی افتراقی یآزما

 .قرار گرفتند
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  ریزساختاري و اندازه گیري خواص  ارزیابی فازي، -2-3

ي مورد مطالعه با استفاده از دستگاه تفـرق  ها نمو نهفازي  لیتحل

 Philips  Xpert High Scoreمـدل  ) XRD( سنجی اشعه ایکس

له یز سـاختار بـه وس ـ  ی ـرمطالعه . انجام گرفت) Co kαبا تابش (

در  .انجــام گرفــت Vega3-Tescanمــدل   SEMکروســکوپیم

نقطه اي در نواحی فازي مختلـف توسـط سیسـتم     لیتحلضمن 

EDX10  يری ـگ با انـدازه  ینسب یچگال. مورد مطالعه قرار گرفت 

 یسه آن با چگالیدس و مقابا روش ارشمی ها نمونه یجرم حجم

 یوزن ـ%10نمونـه   يبه عنوان مثال برا. محاسبه شده است ينظر

بـه صـورت    ينظـر  یچگال ،کلیت نیفر یوزن%90-کلید نیاکس

  .محاسبه شد ادامه

ρ
th

NiO = 6.67 gr/cm3      
ρ

th
NiFe2O4 = 3.7 gr/cm3      

ρ
th

Comp. = ρth
NiO × VNiO + ρth

NiFe2O4 × VNiFe2O4 

VNiO ( کلید نیاکس یرحجمکس )= 

10/6.67/(10/6.67+90/3.7)=0.058 
VNiFe2O4 = 1- VNiO =  1-0.058= 0.942 

ρ
th

Comp. =6.67 x 0.058 + 3.7 x 0.942 = 3.87 gr/cm3 ,  
ρ دسیمارش   = 3.42 gr/cm3    

%ρ ینسب  = 3.42/3.87 x 100 = 88.5% 

ز گیري انقباض حجمی از مقایسه ابعاد قرص قبل و بعـد ا  اندازه

بـا اسـتفاده از    هـا  نمونه یاستحکام و چقرمگ .زینتر انجام گرفت

ي زینتـــر شـــده هـــا روش ســـه نقطـــه اي بـــر روي نمونـــه

(3mm×4mm×45mm)  با سرعت بارگـذاري mm/min 5/0   بـه

 ـن Ffهـا   محاسبه شد که در آن )2(و  )1( يهاله رابطهیوس  يروی

 b ،شـود یم ـ يری ـش خمـش انـدازه گ  یشکست که توسط آزمـا 

فاصـله   mm 3(، L( ضـخامت نمونـه    w ،)mm 4( مونهعرض ن

ک ی ـ F(a/w)جـاد شـده و   یار ایعمق ش ـ mm 35(، a(ها  گاه هیتک

   .است ار به ضخامت نمونهیتابع بر حسب نسبت عمق ش

)1                                                  (σf =3/2FfL/(bh2) 

)2(                                           K1C= σf (πa)1/2 F(a/w) 

   10 يو زمـان بارگـذار  30N  يبـا نیـرو   کـرز یبا روش و یسخت

 ییرسـانا  يهـا  شیآزمـا . قـرار گرفـت   يری ـه مورد انـدازه گ یثان

  يهـا  نمونـه  ياي بـر رو  به روش پروب چهـار نقطـه   یکیالکتر
3mm 45×4×3 لهیکه به وس يطوره ب ش شده انجام گرفت،یپول 

ل ان مورد نظر به دو سر نمونه اعمـا یو جرولتاژ  DCه یمنبع تغذ

ر ی ـا پروب در فواصـل متغ یسپس توسط دو جاروب کننده  .شد

عکـس مقاومـت    و قرار گرفت يریژه مورد اندازه گیمقاومت و

 ـانـدازه گ  يبـرا . در نظر گرفته شـد  ییژه به عنوان رسانایو  يری

مخلــوط پــودري از  گــرم  100حــدود  یمقاومــت بــه خــوردگ

، 2بـه   3برابر بـا   AlF3 به NaFبا ترکیب AlF3  ،CaF2کریولیت ،

و در یک بوته گرافیتـی بـا    فلورید کلسیم تهیه 5%لومینا و آ%  5

نمونه مورد آزمایش کـه  . تر ذوب شدیل یلیم 200حجمی حدود 

توسط یـک سـیم فـولادي    بود،  پیش گرم شده Cº 800 تا دماي

ساعت  6و زمان حدود  Cº 1000در داخل الکترولیت در دماي 

 AlCl3% 30ش شده توسط محلول یي آزماها نمونه .شد ور غوطه

بـه طورکامـل   و  مورد شستشـو قـرار گرفـت    Cº 100در دماي 

میزان خوردگی به وسیله تغییرات وزن نمونه قبل و . دخشک ش

ــبعــد از غوطــه وري مــورد ارز ــرار گرفــت یابی ــرا .ق هــر  يب

هـا مـد نظـر     نن آیانگیو م ه نمونه استفادهسجداقل  يریگ اندازه

  .شدقرار گرفته 

  

  بحث و نتایج-3

  ینتایج آنالیز حرارت -3-1

کاري شده به  هاي آسیاب براي نمونه)) 1(شکل ( DTA11 یمنحن

را نشـان   C1200◦مدت یک ساعت یک پیک گرما زا در دماي  

وجـود  ]. 14[دهد که مربوط به تشـکیل فریـت نیکـل اسـت      یم

اند مربوط بـه بـالا بـودن    تو میC1200◦ شیب منفی در منحنی تا 

و شـکل گیـري مولکـول     12انرژي فعال سازي لازم بـراي نفـوذ  

  .فریت نیکل باشد

)) 2(شـکل  ( شـده   DTAبـراي نمونـه    xطیف تفرق اشعه    

 دهـد  را نشان نمـی  هیچ گونه پیکی از اکسید نیکل و اکسید آهن

و تاییـد کننـده نتـایج     گیري کامـل فریـت نیکـل    انگر شکلیکه ب

  . است )1(به در شکل  DTAمربوط 

  از یک ساعت  يکار ابیآسبا افزایش زمان  )3( شکلمطابق    
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  گراد یدما، درجه سانت
  

  ک ساعتیشده در  يکار بایل حرارتی افتراقی مخلوط پودري اکسید آهن و اکسید نیکل به نسبت استوکیومتري و آسیتحل -  1شکل 
  

  

  
  شده  DTA اکسید آهن و اکسید نیکل مخلوط پودري Xالگوي تفرق اشعه  - 2شکل 

  

  

براي مخلوط پودري اکسید آهن و  DTAهاي  منحنی – 3شکل 

  شده به نسبت استوکیومتري به مدت يکار ابیآساکسید نیکل 

 .ساعت 5) ب  و یک ساعت )الف

ــه  ــل از    5ب ــت نیک ــکیل فری ــاي تش ــاعت دم  س

◦C1200  ــه ب
◦C1000پـودر بـا    ده فعال شـدن ذرات یرسد که مربوط به پد می

در حقیقت به واسـطه افـزایش   . است يکار ابیآسافزایش زمان 

یکی ،ناپایـداري  ي پسماند ناشی از انرژي کرنشـی الاسـت  ها تنش

و تمایل به تشکیل فریت نیکل با آزاد شدن انرژي افـزایش   پودر

یابد و در نتیجه انرژي اکتیواسیون لازم براي تشـکیل فریـت    می

  . یابد مینیکل کاهش 

ل یتشـک  يکلسیناسـیون بـرا   يهـا  ندیفرامین اساس تمام بره   

  در دمـاي   Fe2O3و  NiOکل بر روي مخلـوط پـودري   یت نیفر
 ◦C1000 لیتحل. انجام گرفت XRD راي نمونه مخلوط پودري ب

دهد که  هیچ گونه  میساعت نشان  5شده به مدت  يکار ابیآس

کـه نشـانه بـالا بـودن     )) 4(شـکل  (گیرد  میفاز جدیدي شکل ن

  .است   NiFe2O4انرژي اکتیواسیون براي تشکیل 
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  .ساعت 5شده به مدت  يکار ابیآس به نسبت استوکیومتريNiO وFe2O3 نمونه خام مخلوط پودري  Xالگوي تفرق اشعه  - 4شکل 

  

  
  : Cº 1300تهیه شده در دماي   xNiO/NiFe2O4هاي کامپوزیتنمونه Xالگوي تفرق اشعه  - 5شکل 

  %.NiFe2O4 85%- NiO15) دو % NiFe2O4 90%- NiO10 )ج ،NiFe2O4 95%- NiO5% )ب ،NiFe2O4 )الف

  

 xNiO/NiFe2O4کامپوزیت  -3-2

بـراي انـواع    Xنتـایج تفـرق اشـعه    ) د الـف تـا    -5( يها شکل

را  ºC1300زینتر شده در دماي  xNiO/NiFe2O4  يها کامپوزیت

یت نیکل است ها، فر دهد که فاز نهایی براي تمام نمونه می نشان

نیـز   NiOهـاي   شـدت پیـک   NiOو متناسب با افـزایش مقـدار   

  . یابد افزایش می

چگـالی نسـبی   % NiO5   با افزایش درصد اکسـید نیکـل تـا      

هاي کامپوزیتی بر پایه فریت نیکـل زینتـر شـده در دمـاي      نمونه

Cº1300      یابـد   افزایش امـا در بـالاتر از آن همـواره کـاهش مـی

بـه   NiO 5% گفت بـراي مقـادیر بـالاتر از    توان می)). 6(شکل (

  NiFe2O4و NiOدلیل ازدیاد فصل مشترك کم تراکم بین دو فاز 

چگـالی  ) 1(یابد، به طوري که مطابق جـدول   چگالی کاهش می

ــبی از  ــراي % 92نس ــه  NiFe2O4 ب ــت% 5/86ب ــراي کامپوزی   ب

NiO 15 %رسد می.  

  کننـده تاییـد  )  7(تصاویر میکروسکوپ الکترونی در شـکل     

تـرین   کم% 5است به طوري که براي ) 1(نتایج مربوط به جدول 

هـاي بـین فـازي و     درصد نیکل وجود مـرز  15تخلخل و براي 

  .مشهودتر است ها و تخلخل ها توزیع حفره
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C زینتر شده در دماي NiO/NiFe2O4  xنسبی کامپوزیت  یتغییرات چگال - 6شکل 
  .NiOبه عنوان تابعی از درصد   1300◦

 

    
  ب  الف

    
  د  ج

Cدر دماي  NiO/NiFe2O4  xنمونه هاي کامپوزیت  SEMتصویر  - 7شکل 
  .x%=15)د( و x%=10) ج(، x%=5) ب( ، x=0) الف(: 1300◦
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  بر حسب درصد اکسید نیکل xNiO/NiFe2O4هاي  خواص فیزیکی و مکانیکی کامپوزیت - 1جدول 

 نسبی یچگال نمونه

 (%) 

 تخلخل

(%) 

اض انقب

 (%) حجمی 

استحکام 

 (MPa) خمشی 

سختی 

)HV( 

  یچقرمگ

m)√MPa( 

  رسانایی الکتریکی

Ω.cm)-1( 

درصد افت وزنی در 

 یشات خوردگیآزما

FN 92  8 6/23 3/64 526  3  043/0 7 

FN5 5/93 5/6 6/30 5/95 806 3/3 095/0 5/5 

FN10 5/88 5/11 28 50 883 55/3 056/0 76/3 

FN15 5/86 5/13 37/16 40 938 75/3 073/0 5/0 

  

هاي  براي نمونه  EDX لیتحلنتایج مربوط به  - 2جدول 

  NiOبا درصد مختلف  xNiO/NiFe2O4کامپوزیتی 

 محدوده فازي Fe/Ni نمونه

FN 9/1 NiFe2O4 

FN15 

2:A NiFe2O4 

29/0:B  NiO 

31/0 : C  NiO 

1/2D :  NiFe2O4 
  

شـود   مـی  مشاهده )1( لاز طرفی مطابق نتایج داده شده در جدو

% NiO5 که با افزایش  مقدار اکسید نیکل انقباض حجمی ابتدا تا

 که براي کامپوزیـت بـا   یابد به طوري میو سپس کاهش  افزایش

NiO5 % و بـــراي کامپوزیـــت بـــا%  6/30،انقبـــاض حجمـــی 

NiO15%، 37/16 %یکه تایید کننـده نتـایج مربـوط چگـال     است 

% 5ت تـا  ی ـکامپوز انقبـاض  شیافـزا . ))1(جـدول  ( استنسبی 

کـاهش  نتـر و  یکل به عنوان کمـک ز ید نیمربوط به عملکرد اکس

توانـد مربـوط بـه غلبـه     یبالاتر م يها درصد يزان انقباض برایم

کل نسـبت  یت نید و فریاکس يها ن دانهیمتخلخل ب يجاد فضایا

   .آن باشد ينتریبه نقش کمک ز

د نیکـل  یاستحکام خمشی کامپوزیت با افزایش درصـد اکس ـ    

  اسـتحکام از  که طوري به ))8(شکل (است  همواره کاهش یافته

 MPa 3/64    براي نمونه فریـت بـهMPa 7/45    بـراي نمونـه بـا   

NiO 15 %تواند بـه دلیـل ایجـاد فصـل مشـترك       رسد که می می

د وجود هرگونـه عیـوبی مانن ـ  ]. 20[ضعیف در کامپوزیت باشد 

 هـا  تخلخل باعث بروز تمرکز تنش و افزایش احتمـالی ریزتـرك  

 SEM نتـایج مشـاهدات میکروسـکوپی   . دشـو  میدر کامپوزیت 

ریز سـاختار بـه سـمت     NiOدهد که با افزایش درصد  مینشان 

توانـد   مـی کـه خـود    ))9(شـکل  (کند  میمیل پیدا دانگی  درشت

  .دلیلی بر کاهش استحکام باشد

دهد  میفریت نیکل سختی آن را افزایش  حضوراکسید نیکل در   

 براي نمونـه  HV 938کل به یت نیبراي فر HV526که از  به طوري

NiO 15 %در حقیقـت بلورهـاي کریسـتالی اکسـید نیکـل      . رسد می

ج یمطـابق نتـا   .]20[ ي فریت نیکـل دارنـد  ها سختی بالاتري از بلور

XRD ) کـل و  یند ین اکسیب ینلیا اسپیگونه انحلال  چیه ،))5(شکل

ا ی ـ ییایمیکوش ـیزین اتصـال ف یبنـابرا  .ردی ـگ یکل شکل نم ـیت نیفر

 ـ و مسـیر   فیضـع  بـه نسـبت  هـا   ن آنیفصل مشترك شکل گرفته ب

 بـه علـت   NiOبنابراین بـا افـزایش   . استبراي رشد ترك  يآسانتر

رشد ترك کاهش  يطولانی و پیچیده تر شدن مسیر رشد ترك انرژ

 شود ید ترك در نمونه ظاهر مومت به رشک افزایش مقایو  ابدی یم

  .))1(جدول ( است یجه آن  افزایش چقرمگیکه نت

) 2(جـدول و  )10(شـکل در  EDX لیتحلبا توجه به نتایج    

نمـایش داده شـده بـر روي تصـاویر      DوA، B،  Cبراي نقـاط  

شود کـه   میدیده   )الف- 10( میکروسکوپی الکترونی در شکل

ي هـا  و دانه) Aنقطه (کل فریت نی مربوط به ي سیاه رنگها دانه

اي پراکنده  ي بین دانهها در مرز تر شیبکه ) Bنقطه (سفید رنگ 

هم چنین در تصویر شکل . استاند مربوط به اکسید نیکل  شده

یی که بافت لایـه  ها دانه استنمایی بالاتر  که با بزرگ )ب- 10(

یی که بـافتی صـاف و   ها اکسید نیکل و دانه) Cنقطه (اي دارند 

  .استفریت نیکل  )Dنقطه ( دارندصیقلی 
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Cدماي  رزینتر شده د NiO/NiFe2O4  xکامپوزیت یتغییرات استحکام خمشی و چقرمگ - 8شکل 
  .NiOبه عنوان تابعی از درصد  1300 ◦

  

    

  ب  الف

    

  د  ج

Cدر دماي  NiO/NiFe2O4 xنمونه هاي کامپوزیت  SEMتصویر  - 9شکل 
  .x%=15)د(   x%=10) ج(   x%=5) ب(    x=0) الف( 1300 ◦

                                       

 هـا  نمونه ينتایج مقاومت به خوردگی برا )1(جدول با توجه به 

سـاعت   6 يور و مدت زمان غوطـه  C 1000° ییط دمایدر شرا

نمونـه   یکـاهش خـوردگ   دهنـده ت نشان یولیدر نمک مذاب کر

قـت بـا حضـور    یدر حق. است NiOافزایش درصد با  یتیکامپوز

ل کـاهش غلظـت آن   یکل به دلیت نیه فریکل فشار تجزید نیاکس

ان شد ین گونه بیا. ابدی یش میآن افزا ییگرما يداریو پا کاهش

ل به انحـلال دارد و اکثـر   یتما تر شیبکه (آهن  تیکه فعال است

  ت را یــش غلظــت آهــن در الکترول یافــزا یتجربــ يکارهــا
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 الف                                                                                           ب

    

    
  ج

 لیتحل )ج(متفاوت وبزرگنمایی در دو  اکسید نیکل در ساختار مربوط به نحوه توزیع فریت نیکل و SEM تصاویر) ب(و ) الف( –10 شکل

EDS  مربوط به نقاطA، C ،B  و D   

  

A 

C D 

B 
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  .Cº1200در دماي  Cu10%با   NiFe2O4 براي نمونه سرمت بر پایه  Xالگوي تفرق اشعه  - 11شکل 

  

  بر حسب درصد مس  xCu/NiFe2O4 يها خواص فیزیکی و مکانیکی سرمت - 3جدول 

 نسبی  یچگال نمونه

(%) 

 تخلخل

(%) 

 انقباض حجمی

(%) 

 استحکام خمشی
(MPa) 

  سختی 

)HV( 

  یچقرمگ

m)√MPa( 

  ریکیرسانایی الکت

Ω.cm)-1( 

FN 92 8 6/23  3/64 526 3 043/0 

FNC5 5/94 5/5 4/33 150 400 1/4 48/0 

FNC10 2/95 8/4 3/34 170 7/357 7/4 62/0 

FNC15 7/86 3/13 20 178 06/230 9/5 93/0 

  

ابـد  ی یکاهش م )د نموده اندییتا یخوردگ هاي شیدر ضمن آزما

هرچنـد بـا حضـور     )1(ج ارائه شده در جدول یمطابق نتا]. 12[

 هـاي  نمونـه  یک ـیالکتر ییکـل رسـانا  یت نی ـکـل در فر ید نیاکس

ج وجـود  یدر نتـا  يادیز یابد اما پراکندگییش میافزا یتیکامپوز

]. 10[یز اشاره شـده اسـت   گران نین موضوع توسط دیدارد که ا

کل ید نیمتفاوت دو فاز اکس هاي یگیژل ویتواند به دلیم ن امریا

ک نمونـه  یزان تخلخل از یرات نامنظم در مییغکل و تیت نیو فر

  .گر باشدیبه نمونه د

 
 xCu/NiFe2O4سرمت  -3-3

یم ر مسـتق ی ـم و غیسرمت به دو شـکل مسـتق   هاي ساخت نمونه

ــت  ــام گرف ــتق .انج ــدیفرام یدر روش مس ــدون  ینتریز ن ــگ ب ن

افتـه از مخلـوط   یتـراکم   هـاي  نمونـه  يه بر رویون اولیناسیکلس

و مـس بـه نسـبت مـورد نظـر      کل ید نید آهن، اکسیاکس يپودر

طـور کـه در    م همـان یر مستقیکه در روش غ یحالانجام شد، در 

 یکل انجام ت نیل فریتشک يه برایون اولیناسیکلس ،شد قبل اشاره

بـر     XRDنتـایج مطالعـات   . شـد و سپس با پودر مس مخلوط 

بـا بسـتر    پخـت شـده در اتمسـفر   % Cu10 روي نمونـه سـرمت  

دهد که  میم نشان یمستق ندیفراو در  Cº 1200محافظ در دماي 

در  البتـه  .اسـت   Cu، NiFe2O4فاز نهایی براي نمونه پخت شده 

یی از اکسید نیکـل و اکسـید آهـن نیـز مشـاهده      ها پیک) 11(شکل 

که نشان دهنده عدم تکمیل واکنش فریتی شدن در حضـور   شود می

 پـژوهش ن ی ـمورد مطالعـه در ا  يها ل نمونهین دلیبه هم. استمس 

ي هـا  از طرفـی حضـور پیـک   . م سـاخته شـدند  یر مستقیبه روش غ

دهنـده اکسیداسـیون ضـعیف مـس در     ضعیفی از اکسید مس نشـان 

بسـتر محـافظ    یبـه عبـارت  . اسـت حضور اتمسفر با بسـتر محـافظ   

  .دینما  يریون مس جلوگیداسیاز اکس يتواند بطور موثر یم

  بـا  شـود کـه     یم ـ مشاهده) 12(و شکل ) 3(با توجه به جدول     
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  .Cuبه عنوان تابعی از درصد  C ◦1200زینتر شده در دماي  NiFe2O4 xCu/نسبی سرمت  یتغییرات چگال - 12شکل 

 

 
 الف

               
 ب                                                                                      ج

  .x%=15 )ج( و  x%=10) ب(، x%=5) الف( :C◦1200در دماي   Cu/NiFe2O4  xسرمت  هاي نمونه SEMتصویر  - 13شکل 

  

به دلیل ذوب مس و زینتـر در حضـور   % 10درصد  مس تا  افزایش

 ـا ، امـا در بـالاتر از  اسـت  فاز مذاب تراکم پذیري افزایش یافتـه  ن ی

هاي فریت نیکل توسـط   به دلیل عدم تر شوندگی خوب دانه درصد

هـا   گیري حفـره  زیع غیر یکنواخت فاز مذاب، شکلمذاب مس و تو

که نتیجه آن کاهش  دهدیرخ مدر فصل مشترك فاز مذاب و جامد 

بـراي  % 92بـه طـوري کـه چگـالی نسـبی از      . چگالی خواهـد بـود  

NiFe2O4  تصـاویر  . رسـد  مـی  مـس % 15براي سرمت بـا   7/86%به

 ـ    تاییـد کننـده   )13( میکروسکوپ الکترونی شکل ه نتـایج مربـوط ب
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  .Cuبه عنوان تابعی از درصد   C◦1200 ر دمايزینتر شده د Cu/NiFe2O4  xسرمت  یتغییرات استحکام خمشی و چقرمگ -14 شکل

   

و کـاهش   Cu %10 افزایش انقباض حجمی تـا   . است) 12(شکل 

تاییـد کننـده نتـایج    ) 3(مطـابق بـا جـدول    % Cu 15آن براي نمونه 

فریت نیکل یک . زینتر شده استهاي  نسبی نمونه مربوط به چگالی

با توجه به شـکل  ]. 21[ سرامیک نسبتا ترد و با استحکام پایین است

شود که با حضور فاز فلزي مس استحکام خمشـی     یمشاهده م) 14(

بـراي فریـت    MPa 178براي نمونه فریت نیکل بـه   MPa 3/64از 

تواند بـه دلیـل پـر شـدن تخلخـل       رسد که می مس می% 15نیکل با 

از طرفی حضـور فـاز   . ند زینتر باشدیوسط فاز مذاب در ضمن فرات

فلزي، تـردي و در نتیجـه حساسـیت بـه تشـکیل و رشـد تـرك را        

% Cu10البته نرخ افـزایش اسـتحکام در مقـادیر تـا     . دهد کاهش می

تر است و در بالاتر از آن بـه دلیـل دخالـت پـارامتر عـدم       محسوس

گیـري   آن و شـکل  ترشوندگی مذاب مس، عـدم توزیـع یکنواخـت   

لازم بـه ذکـر اسـت کـه     . تر است ها نرخ افزایش استحکام کم حفره

هاي با درصد مس بالا بیرون زدگـی مـس از سـطح بـه      براي نمونه

هـاي سـرمتی را    حضور فاز فلزي، سختی نمونه. خوبی مشاهده شد

براي نمونه فریتـی   HV 526دهد به طوري که مقدار آن از کاهش می

  .رسد می Cu  15% اي نمونهبر  HV 06/230به 

) ج- 15(و )  ب - 15(در شـکل   EDXل یبا توجه به نتایج تحل   

براي نقاط نمایش داده شده بر روي تصویر میکروسکوپی الکترونی 

)E وF ( در شکل)شود که فاز فلزي در یک بـازه   دیده می) الف- 15

هاي فریت را پوشـش مـی دهـد     نسبتا وسیع در فصل مشترك، دانه

) Fنقطـه  (هاي فریتـی کـه حالـت فرورفتـه  دارنـد       و دانه) Eنقطه (

 .فریت نیکل است 

رسـانایی  فاز فلزي همواره تراکم پذیري، استحکام، چقرمگی و    

زان ی ـکـه م  يطوره دهد ب میسرمت را به طور قابل توجهی افزایش 

کـل بـه   یت نی ـفر يبرا 043/0و  3ب از یبه ترت ییو رسانا یچقرمگ

امـا در هـر   ). )3(جدول (ابد ی یش میمت افزاسر يبرا 93/0و  9/5

بدیهی است که حضور فاز فلزي مقاومت به انحلال سرمت را  حال

  . دهد میدر الکترولیت کاهش 

  

  يریگ جهینت - 4

آهـن   يدهایاز اکس ينمونه مخلوط پودر يبرا XRDو  DTAنتایج  - 1

زا در ک پیـک گرمـا  ی ـک سـاعت  ی ـشده به مـدت   يکار بایکل آسیو ن

که مربوط به شـروع تشـکیل فریـت    است را نشان داده  C1200◦ دماي 

ک ی ـن پیساعت ا 5به مدت  يکار بایش زمان آسیاما با افزا ،استنیکل 

ي هـا  نـد یفراهمـین اسـاس    بر. دهدیخود را نشان م C1000◦  يدر دما

 . انجام گرفت C1000◦ کلسیناسیون در حوالی دماي

ــذیري   -2 ــراکم پـــ ــاکز تـــ ــت  ممیمـــ ــراي کامپوزیـــ   بـــ

 5%NiO/NiFe2O4 شود و ایـن در حـالی اسـت کـه بـا       میحاصل

و  یهمــواره اســتحکام کــاهش و چقرمگــ  ،NiO درصــد افــزایش

افـزایش   x%NiO/NiFe2O4 مقاومـت بـه خـوردگی کامپوزیـت     

ــی ــد م ــی   . یاب ــیش بین ــابراین پ ــیبن ــت   م ــه، کامپوزی ــود ک ش
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 Fو  Eمربوط به نقاط  EDX لیتحلب یبه ترت )ج(و  )ب(،  SEM ریتصو )الف( – 15 شکل

  

NiO/NiFe2O410%       شرایط بهینه را بـه عنـوان یـک آنـد خنثـی

 .داشته باشد

ــزایش   - 3 ــا افـ ــانایی   NiOبـ ــرات رسـ ــکامپوز تغییـ ت یـ

NiO/NiFe2O4   نشـان  ز ی ـافـت و خ ود و از خ ـ نامنظم اسـت

در  ین پراکنــدگیب معــیــک ترکیــ يبــرا یاز طرفــ .دهــد مــی

گـر مشـاهده   یبـه نمونـه د   ياز نمونـه ا  ییرسـانا  يری ـگ اندازه

اما در مجموع رسانایی کامپوزیت در هر حال بالاتر از  ،شود یم

همـواره   يش فـاز فلـز  یبا افزا ها در سرمت. استفریت نیکل 

 .ابدی یش میافزا ییرسانا

نسـبی   یي بر پایه فریت نیکل بالاترین چگالها سرمت براي -4

این در حالی است کـه   است، حاصل شده% Cu10براي سرمت 

ــا     ــس ت ــزایش م ــا اف ــتحکام و چقرمگـ ـ % 15ب ــواره اس    یهم

مـس    ي کـم هـا  این افـزایش در درصـد  . یابد میسرمت افزایش 

 .تر استگیر چشم

فر براي نمونه سرمت زینتر شده در یـک اتمس ـ   XRDنتایج  -5

محــافظ شــده نشــان دهنــده عــدم اکسیداســیون و در مــواردي  

  کـه حـاکی از مـوثر عمـل کـردن       استاکسیداسیون جزیی مس 

  تـر از محـیط خنثـی یـا      لایه محافظ به عنوان یک اتمسـفر ارزان 

 .استخلا 

نشـان   یتیکـامپوز  يهـا  نمونـه  يمشاهدات ریزساختاري برا -٦

E F 
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بـا   NiO/NiFe2O4ت ی ـکامپوز يبـرا  ها ش اندازه دانهیدهنده افزا

ج مربـوط بـه   ید کننـده نتـا  یی ـکـه تا  اسـت  NiOدرصد  افزایش

مشـاهدات ریـز    یاز طرف ـ. اسـت  یکیخواص مکـان  يریگ اندازه

ع همگـن فـاز فلـزي بـر     یسرمت توز يها نمونه يبرا يساختار

از  یدهـد کـه حـاک    یي فریـت را نشـان م ـ  ها روي سطوح دانه

  .است يخوب فاز فلز یترشوندگ
  

  

  نامه واژه
1. X-ray diffraction 
2. scannig electron microscopy  
3. strength 
4. toughness 

5. 3-point bending test 
6. conductivity test 
7. corrosion resistance 
8. hall heroult process  

9. Fast mill 
10. energy dispersive X-ray  
11. differential thermal  analysis 
12. diffusion 
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