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ABSTRACT 

Introduction and Objectives: This study redefines the 1400 °C experiment as an over-temperature degradation test rather than a 

conventional service-temperature oxidation test, and evaluates the microstructural stability limit of conventional and germanium-

modified aluminide coatings on Hastelloy X. 

Materials and Methods: Ge-containing precursor layers were produced by CVD using 600 °C/4 h and 900 °C/2 h routes, followed 

by CVD aluminizing at 1020 °C for 3 h. The coated specimens were exposed at 1400 °C for 55 h and then characterized by mass-

change measurement, cross-sectional BSE observations, semi-quantitative EDS, elemental mapping, and XRD.  

Results: In the available dataset, Al and Ge900-Al showed net mass changes of -0.09687 and -0.09421 mg/cm², respectively, whereas 

Ge600-Al retained a positive net mass change of +0.05971 mg/cm². Ge900-Al showed clearer XRD evidence of retained β-NiAl, while 

Ge600-Al showed the most favorable mass-change response within the present 55 h window.  

Conclusion: The results should be interpreted as a short-window over-temperature degradation response. The behavior of the coatings 

is controlled not only by Ge addition but also by the initial coating architecture, the continuity of Ge/Cr-bearing barrier-like regions, 

and the relative retention of β-NiAl. Because the test temperature exceeds the nominal melting range of Hastelloy X, the results are not 

intended to represent normal service oxidation behavior. 

 
Keywords: Hastelloy X, Aluminide coating, Germanium modification, Over-temperature degradation, Mass change, Microstructural 

stability, β-NiAl. 
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 چکيده 

  شد.  بازتعریف  عادی  سرویس  شرایط  آزمون  نه  و  فرادمایی  تخریب  آزمون  عنوانبه  گرادسانتی  درجه  ۱۴۰۰  آزمون  پژوهش،  این  در  اهداف:  و  مقدمه
   بود. ایکس  هستلوی آلیاژ بر  ژرمانیوم با شدهاصلاح  پوشش دو و  مرجع پوشش شامل آلومینایدی پوشش سه تخریبی پاسخ مقایسه هدف،

  ساعت   دو   مدتبه   گرادسانتی  درجه  ۹۰۰  و  ساعت  چهار   مدت به   گرادسانتی  درجه  ۶۰۰  مسیر   دو   در  ژرمانیوم  سازپیش  هایلایه   ها:روش  و  مواد
 ریزساختار  جرم،  تغییر  فرادمایی،  آزمون  از  پس  شد.  انجام  ساعت  سه  مدتبه  گرادسانتی  درجه  ۱۰۲۰  دمای  در  آلومینایزینگ  سپس  و  شدند  ایجاد

 شد.  بررسی ایکس پرتو پراش و عنصری بردارینقشه کمی،نیمه  عنصری آنالیز  مقطعی،

  شده اصلاح  پوشش  جرم  تغییر  و  -mg/cm²  ۰۹۶87/۰  با  برابر  Al  مرجع  آلومینایدی  پوشش  جرم  تغییر  فرادمایی،  آزمون  ساعت  ۵۵  از  پس  ها:یافته 
Ge900-Al  با  برابر  mg/cm²  ۰۹۴۲۱/۰-  شدهاصلاح   پوشش  کهحالیدر  بود؛  Ge600-Al  جرم  تغییر  mg/cm²  ۰۵۹7۱/۰  +همچنین،   کرد.  حفظ  را 
Ge900-Al داد.  نشان نیکل آلومیناید بتا فاز  نسبی بقای از تریروشن  شواهد دیگر نمونه دو با مقایسه در 

 نواحی  پیوستگی  پوشش،  اولیه  معماری  به  و  نیست  ژرمانیوم  حضور  تابع  تنها  مرزی،  آزمون  این  در  هاپوشش  رفتار  که   داد  نشان  نتایج  گیری:نتیجه 
  موجود  هایداده   محدودیت  و  آزمون  فرادمایی  ماهیت  به  توجه  با  باید  نتایج  این  است.  وابسته  بتا آلومیناید نیکل  فاز  بقای  و  نفوذی  درهم  بر  ثروم

   شوند. تفسیر

 
 . بتا آلومیناید نیکل  فاز  ریزساختاری،  پایداری  جرم،  تغییر  دمایی،فرا   تخریب  ژرمانیوم،  با  اصلاح  آلومینایدی،  پوشش  ایکس،  هستلوی  کلیدی:  یهاواژه
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 مقدمه -۱

  ی دار ی پا   ل ی ، به دل ۱کس ی ا   ی هستلو   اژ ی آل   ژه ی و به   کل، ی ن   ه ی پا   ی اژها ی آل 

مکان  حرارت   ، ی ک ی مناسب  قابل   ی مقاومت  و  در    ت ی مطلوب  استفاده 

  ها ن ی تورب   ، ی احتراق   ی ها بالا، در قطعات داغ سامانه   ی دما   ی ها ط ی مح 

حال در  ن ی دارند. با ا   ی ا کاربرد گسترده   شرفته ی پ  ی حرارت   زات ی و تجه 

دماها   ژه ی و به   د، ی شد   ون ی داس ی اکس   ط ی شرا  عملکرد    ار ی بس   ی در  بالا، 

سرعت  به   ، محافظ   ی ها بدون استفاده از پوشش   اژها ی آل   ن ی ا   ی سطح 

  ک ی به    دار ی پا   ی پوشش   ی ها سامانه   ی طراح   جه، ی و در نت   کند ی افت م 

 (. ۲  و   ۱)   شود ی م   ل ی تبد   ی و صنعت   ی ضرورت کاربرد 

دما   یهاپوشش  انیم  در   ی نفوذ  یهاپوششبالا،    یمحافظ 

ز  یاژهیو  گاه ی جا  ۲یدینایآلوم ا   رایدارند،    رهیذخ  ک ی  جادیبا 

با رشد   یینا یپوسته آلوم  لیامکان تشک  ،یسطح  هیدر ناح   ومینیآلوم

  نیوجود، رفتار ا  نی. با اکنندیمحافظ را فراهم م   انسبت آهسته و  

تشک صرفا  ها  پوشش آلومفاز    هیاول  لیبه  محدود    ۳کلین  دینای بتا 

رشد پوسته  انیها به تعادل مبلندمدت آن یداریبلکه پا شود،ینم

و    هیرلاینفوذ متقابل پوشش و ز  ومی نیآلوم  ره یافت ذخ  ،یدیاکس

 (. ۱-۴وابسته است ) یمرز  هیدر ناح یزساختاریر یداریپا

اند که کنترل نفوذ متقابل و حفظ  نشان داده  نیشیپ  مطالعات 

طول    شیدر افزا  یاکنندهنییپوشش، نقش تع  یزساختاریر  شیآرا

مانع  هیمنظر مفهوم ناح نیا از دارند.  یدینا یآلوم یهاعمر پوشش

به مهم  یکیعنوان  نفوذ  پوشش    یراهبردها  نیتراز  رفتار  بهبود 

شده ز  مطرح  از  یم  ینواح  نیچن  رایاست،  افت    سو کیتوانند 

ز  ومینیآلوم از سو   هیرلایبه درون  کاهش دهند و  از    گر،ید  یرا 

ز عناصر  آن  به  ه یرلایمهاجرت  مشارکت  و  سطح  در  سمت  ها 

 . ( ۳-۵) کنند یری جلوگ  ۴مختلط یدهایاکس  لیتشک

مسئله تنها به رشد پوسته    ، یاچرخه  ون یداسیاکس  ط یشرا  در 

نم تنش  شود،ی محدود    یهایداریناپا  ،یحرارت  یهابلکه 

در فصل مشترک و   شیجدا  ،یی زارشد تخلخل، ترک   ،یکیمکان

نها فرا طورهم به  زین  ۵یزیرپوسته  ت یدر  وارد    ب یتخر  ندیزمان 

در  یدینایومآل یهاافت عملکرد پوشش ل،یدل نی. به همشوندیم

  یکیو مکان  ینفوذ  ،ییا یمیزمان عوامل شکنش همبرهم  جهیعمل نت

 (. ۵-7است )

  عناصر   با  آلومینایدی  هایپوشش  اصلاح  اخیر،  هایسال  در

  روشی  عنوانبه  ،سیلیسیم، زیرکونیوم و هافنیوم  جمله  از  مختلف

  کنترل   و  پوسته   چسبندگی  بهبود  پوشش،   رشد  رفتار   تغییر  برای

  این  در  (.8-۱۰)  است   گرفته  قرار  توجه  مورد  ۶نفوذی  درهمناحیه  

  برای  بالقوه  کنندهاصلاح  یک  عنوانبه  نیز  ژرمانیوم  میان،

  اهمیت   است.  شده  مطرحآلومیناید نیکل    برفازبتا  مبتنی  هایسامانه

  نواحی  تشکیل  در  تواندمی  که  شودمی  ناشی  جاآن   از  ژرمانیوم

  پوشش  لایه  ریزساختار  اصلاح  و  نفوذی  رفتار  تغییر  یافته،واکنش

  های محیط  در  پوشش  پایداری  بر  نتیجه  در  و  کند  ایفا  نقش

 سیلیسیم  اقتصادی،  و  فنی  نظر  از  (.۱۱)  بگذارد  اثر   اکسیداسیونی

  های پوشش  اصلاح  برای  تررایج  ایگزینه  ژرمانیوم  با  مقایسه  در

  تجربه   زیرا  شود،می  محسوب  بالا  دمای  قطعات  آلومینایدی

 نقش  و  دارد  تریپایین  هزینه  و  بهتر  دسترسی  تر،گسترده  کاربردی

 پیشین  مطالعات  در  آلومینایی  پوسته  پایداری  و  تشکیل  بهبود  در  آن

  شباهت   دلیلبه  ژرمانیوم  حال،این  با  (.8-۱۰)  است   شده  گزارش

-نیکل  ترکیبات  تشکیل  امکان  و  سیلیسیم  با  نسبی  شیمیایی 

 از  تواندمی  ،Ge/Cr/Ni  حاوی  یافتهواکنش  نواحی  و  ژرمانیوم

  بقای  و  پوشش  ریزساختاری  آرایش  متقابل،  نفوذ  بر  متفاوتی  مسیر

  انتخاب  از هدف بنابراین، ؛(۱۱) بگذارد اثر بتا آلومیناید نیکل فاز

  اقتصادی  جایگزین  عنوانبه  آن  معرفی  پژوهش،  این  در  ژرمانیوم

  برای   آن  ظرفیت   بررسی  بلکه  نیست،  سیلیسیم  برای  مستقیم

  فرادمایی   تخریب   مسیر  تغییر  و  نفوذی  درهم  ناحیه   مهندسی

 .است  آلومینایدی پوشش

  آشکارسازی   برای  توانندمی  بالا  بسیار  دماهای   دیگر،  سوی   از

  در   باشند.  مفید  آلومینایدی  هایپوشش  ریزساختاری  پایداری  مرز

 شرط  یک  عنوانبه  گرادسانتی  درجه  ۱۴۰۰  دمای  حاضر،  پژوهش

  اسمی  ذوب بازه به نسبت  دما این زیرا شود؛می تعریف دماییفرا

  نباید   بنابراین  و  است   بالاتر  ایکس  هستلوی  آلیاژ  برای  شدهگزارش

  چنین در (.۱۲) شود تفسیر زیرلایه عادی سرویس  دمای عنوانبه

  نیست،  بهتر«  اکسیداسیونی  »مقاومت   صرفا  اصلی  مسئله  شرایطی،

  افت  شدید،  تخریب  مرحله  به  زیرلایه/ پوشش  ورود  مسیر  بلکه

  و   زاییحفره  خوردگی،ترک   ،نیکل  آلومیناید  بتا  فاز  پیوستگی



 

 

  گرادسانتی  درجه  ۱۴۰۰  دمای  انتخاب  است.   غالب   ریزیپوسته

  یا  توربین  سرویس  شرایط  بازنمایی  هدف  با  پژوهش  این  در

  زیرا  است؛   نشده  انجام  ایکس  هستلوی   آلیاژ  متعارف  کاربردهای 

 از   بالاتر  حتی  و  کاربرد  معمول  دمایی  محدوده  از  فراتر  دما  این

  نتایج  رو،این  از  است.  آلیاژ  این  برای   شدهگزارش  اسمی   ذوب   بازه

  یا   سینتیکی  هایداده  عنوانبه  نباید  آزمون  این  از  حاصل

 این  در  شوند.  تفسیر  ترپایین  دماهای  به  تعمیم  قابل ترمودینامیکی

  شرط   یک  عنوانبه  صرفا  گرادسانتی  درجه  ۱۴۰۰  دمای  پژوهش،

 تا  شد  انتخاب  تخریب   دهندهشتاب  آزمون  و  فرادمایی   مرزی

  سریع  افت   برابر  در  پوششی  آرایش   سه  نسبی  پایداری  تفاوت

  نیکل،  آلومیناید  بتا  فاز  ناپایداری  شدید،  نفوذیدرهم  آلومینیوم،

  ؛ شود  آشکار  ریزیپوسته  و  زاییترک   مختلط،  اکسیدهای  تشکیل

ا  جرم،  تغییر  هایداده  بنابراین، پرتو   یسنجفیط  ،7کسیپراش 

  دما   این  در  ۹عنصری  بردارینقشه  و  8کسیپرتو ا   یانرژ  یپراکندگ 

  ریزساختاری   پایداری  حد  و  فروپاشی  مسیر   مقایسه   برای

 .اندرفته کاربه شدید فرادمایی وضعیت  یک در هاپوشش

  تخریبی   پاسخ  بررسی  حاضر  پژوهش  هدف  اساس،  این  بر

  آلیاژ   بر  ژرمانیوم  با  شدهاصلاح  آلومینایدی  هایپوشش  دماییفرا

 مطالعه   تمرکز   .است  گراد سانتی  درجه  ۱۴۰۰  در  ایکس  هستلوی

  ریزی،پوسته  شامل  شدید  تخریب  هاینشانه  شناسایی  بر

  و   محافظ  معماری  ناپیوستگی  مختلط،  تخریب   و  اکسیداسیون

  فرض  پژوهش  این  در  .دارد  قرار  نیکل   آلومیناید  بتا   فاز   نسبی   بقای

 بیش  دمایی،فرا  شرایط  این  در  ها پوشش  پاسخ  تفاوت  که  شودمی

  و  پوشش  اولیه   معماری  کیفیت   به  ژرمانیوم،  صرف  حضور  از

 . است  وابسته ۱۰نفوذمانع شبه نواحی تداوم

 

 مواد و روش تحقیق  -2

 پوشش اعمال و زیرلایه سازیآماده  -۱-2

  عنوانبه  ایکس  هستلوی  ریختگی  آلیاژ  از  پژوهش،  این  انجام  برای

 مترمیلی  ۲۰  قطر  با  دیسکی  صورتبه  هانمونه  شد.  استفاده  زیرلایه

 سیم  وسیلهبه  هانمونه  برش  شدند.  تهیه   مترمیلی  دو  ضخامت  و

  و  موضعی   کارسختی  مکانیکی،  شکل   تغییر  تا   شد  انجام  برش

  از   پس  یابد.  کاهش  امکان  حد  تا  سطح  نزدیک  پسماند  هایتنش

 مش  تا  SiC  کاغذهای  با  ایمرحله  صورتبه  هانمونه  سطح  برش،

  سه  و یک  الماس هایسوسپانسیون با سپس شد، پرداخت   ۱۰۰۰

  برای  هانمونه  ادامه،   در  گرفت.  انجام  نهایی   پولیش  میکرومتر

  استون  در  دقیقه  ۱۵  مدتبه  یک  هر  سطحی،  هایآلودگی  حذف

  ترکیب   شدند.  داده  وشو شست   فراصوت  صورتبه  اتانول  و

 شد.  بررسی  ایجرقه  نشر  سنجطیف  وسیلهبه  نیز  زیرلایه  شیمیایی

لایهبه ایجاد  اصلاحمنظور  فرایند های  ژرمانیوم،  با  شده 

بخار    ۱۱شیمیاییدهی  راکتور رسوبژرمانیوم در یک    دهیرسوب

د نوع  از  بخش   ۱۲داغیواره  افقی  به  مجهز  آزمایشگاهی  ساخت 

با  ژرمانیوم  پودر  مرحله،  این  در  شد.  انجام  خارجی  کلریناتور 

کننده، با نسبت  عنوان رقیقخلوص بالا همراه با آلومینای کروی به

در کلریناتور قرار    (۱:۳)  یک به سه  جرمی ژرمانیوم به آلومینا برابر 

آزمایش  تمام  در  کلریناتور  دمای  شد.  روی  داده  درجه   ۴۵۰ها 

گراد ثابت نگه داشته شد. برای ایجاد دو حالت متفاوت از  سانتی

پیش شد:  لایه  انتخاب  فرایندی  برنامه  دو  ژرمانیومی،   ۶۰۰ساز 

گراد  درجه سانتی  ۹۰۰ساعت و    چهارمدت  گراد بهدرجه سانتی

ای انتخاب شدند که دو  گونهساعت. این دو شرایط به دومدت به

ریزساختار   دو  نتیجه،  در  و  کنند  ایجاد  متفاوت  سینتیکی  رژیم 

یافتگی و تداوم ریزساختاری  ساز با میزان متفاوتی از واکنشپیش

دهی، محفظه تا فشار پایه حاصل شود. پیش از هر مرحله رسوب

مانده  بار تخلیه شد تا اکسیژن و رطوبت باقیمیلی  ۰/ ۱در حدود  

 کاهش یابد. 

 فرایند  تحت   هانمونه  ، ژرمانیوم  دهیرسوب  از  پس

 ۱۰۲۰  دمای  در  شیمیایی  بخار  دهی رسوب  روش  به  آلومینایزینگ

  حالت  سه  تا  گرفتند  قرار  ساعت  سه  مدتبه  و  گرادسانتی  درجه

 Ge900-Al  و  Al،  Ge600-Al  کدهای  شامل   نهایی  پوششی

 مقایسه  هدف  با  پوششی  وضعیت   سه  این  انتخاب  شود.  حاصل

 درجه   ۱۴۰۰  آزمون  در  هاآن  ریزساختاری   پایداری  مرز  مستقیم

مورد  CVD نمایی از سامانه آزمایشگاهیگرفت.  انجام  گرادسانتی

رسوب برای  نمونهاستفاده  آلومینایزینگ  و  ژرمانیوم  در  ها  دهی 

.نشان داده شده است  (۱شکل )



 

   

 
 شیمیایی بخار دهیرسوب  آزمایشگاهی سامانه از نمایی -۱ شکل

  آلومینایزینگ و ژرمانیوم دهیرسوب  فرایند برای  استفاده مورد

 ایکس.  هستلوی آلیاژ هاینمونه 

 

 گراددرجه سانتی ۱۴۰۰ در ۱3دماییفرا آزمون تخریب  -2-2

  شرایط  در  ها پوشش  ریزساختاری   پایداری  مرز   ارزیابی  برای

 درجه   ۱۴۰۰  دمای  در  منتخب   دارپوشش  هاینمونه  دمایی،فرا

  قرار  شدید  تخریب/اکسیداسیون  آزمون  معرض  در  گرادسانتی

 فراتر  و  مرزی  شرایط  عنوانبه  آگاهانه   صورتبه  دما  این  گرفتند.

  شد  گرفته  نظر  در  ایکس  هستلوی  آلیاژ  عادی   سرویس   شرایط   از

  نسبی   رفتار  و  پوشش  فروپاشی  مسیر  بررسی  آن،  هدف  و

  با   ساعت   ۵۵  تا  هانمونه  جرم  تغییر   بود.  شدهاصلاح  هایپوشش

  برای  و  شد  ثبت   گرم  ۰/ ۰۰۰۱  دقت  با  دیجیتال  ترازوی  از  استفاده

  کاربه  Ge600-Al  و  Al،  Ge900-Al  پوشش  سه   پاسخ  مقایسه

نمایی از دستگاه مورد استفاده برای آزمون تخریب فرادمایی  رفت.

 .ارائه شده است  (۲شکل )ها در پوشش

 

 ی و فاز یزساختاریر ییشناسا یهاروش -3-2

ر  یمورفولوژ  یبررس  یبرا تغ  زساختاریسطح،  و   راتییمقطع 

 ۱۴یروبش  یالکترون  کروسکوپیماز    ،ییا یمیش  ب یترک  یموضع

  از نوع  EDS  آشکارسازمجهز به    FEI Quanta 200مدل    یطیمح

EDAX   س  با رانش  ا  یکونی لی آشکارساز  سامانه    ن یاستفاده شد. 

حالت   یربرداریتصو   یبرا ثانو   یها در   الکترون  و  هیالکترون 
 

 
 ارزیابی  برای استفاده مورد آزمون دستگاه از نمایی -2 شکل

 گراد. سانتی  درجه ۱۴۰۰ دمای در هاپوشش  دماییفرا   تخریب

 

  یسطح  یریگ نیانگیو م  یانقطه   یزهایانجام آنال  زیو ن  ۵۱یبازتاب

 کار گرفته شد. به

و پس از آزمون،   شیپ  شدهلیتشک  یفازها  ییشناسا  منظوربه

ااز   پرتو  پراش  شرکت    PW  ۳7۱۰مدل    کس یدستگاه  ساخت 

Philips     تابش الگوها  CuKαبا  شد.  برا  یاستفاده   یپراش 

  ی برا  زیو ن  یدیپوشش و محصولات اکس  یاصل  یفازها  صیتشخ

پ  لیتحل آلوم  یوستگیافت  بتا  افزا  کلین  دینا یفاز  سهم   شیو 

گرفتند.  یدهایاکس قرار  استفاده  مورد    EDS  آنالیزهایمختلط 

نقطهبه میانگینصورت  و  نتایج ای  شدند.  انجام  سطحی  گیری 

شدگی نسبی عناصر  برای مقایسه غنی  اکمی و صرف صورت نیمهبه

یا   استوکیومتری  ترکیب  دقیق  تعیین  برای  تفسیر شدند و  فلزی 

نگرفتند قرار  استفاده  مورد  فازها  قطعی  که .  شناسایی  آنجا  از 

ها  داده  نیموجود گزارش نشده بود، ا  EDS  یهادر داده  ژنیاکس

بنابرا  یکاف  دهایاکس  یقطع  ییشناسا  یبرا   ییتنهابه   ن،ینبودند؛ 

تک   یدیاکس  یفازها نتا  هیبا  مجموعه  و    EDS  ،XRD  ج یبر 

 .شدند ریتفس یزساختاریمشاهدات ر



 

 

 
  آلومینایدی هایپوشش  در محتمل فازهای کیفی  تفسیر برای Al–Ge–Ni سامانه با مرتبط فازی هایدیاگرام طرحواره چارچوب -3 شکل

  ترکیبات و Ni، NiAl از غنی فازهای با  مرتبط کیفی نواحی و Al–Ge–Ni تاییسه  دیاگرام طرحواره نمایش (لف)ا :ژرمانیوم با شدهاصلاح 

  فازی  نمودار (ج) ؛ژرمانیوم–نیکل فلزیبین   ترکیبات و مذاب فاز به   مربوط نواحی و Ni–Ge دوتایی فازی   نمودار (ب) ؛Ni₃Ge با مرتبط

  استفاده EDS و XRD تحلیل از پشتیبانی  برای تفسیری راهنمای عنوانبه هادیاگرام  این  یوتکتیک. ناحیه  تقریبی موقعیت و Al–Ge دوتایی

 .(۱3-۱6) شوندنمی  محسوب فازها قطعی  شناسایی  مبنای تنهاییبه  و اندشده

 

 هاداده  لیتحل -۴-2

اصل انجام شد که   ن ی ا  ه ی جرم بر پا   ر ییتغ   ج ینتا   ر ی مقاله، تفس   ن ی ا   در 

تغ ی منف  ر   ریی شدن  غلبه  با  معمولا  خالص  و   زش یجرم  پوسته 

اکسازدست  افزا  ی د ی رفتن محصولات  ناش  ش ی بر  از رشد   ی جرم 

در   د ی اکس است،  مثبت ی حال سازگار  تغ که  م   ر یی ماندن   تواندی جرم 

چسبندگ   یناش  پوسته،  رشد  در   ر ی خا ت  ا ی  شتر،یب   ی نسب   ی از 

 ار یمع   ییتنها جرم به   ر ییعلامت تغ   ن، ی بنابرا   ؛ غالب باشد   ی زی ر پوسته 

همراه با   ی وزن   ی هاو داده   ست یپوشش ن   ن ی بهتر  ن یی تع   ی برا   ی کاف 

شدند.    ر ی تفس   کس ی و پراش پرتو ا  ی عنصر   ی بردارنقشه   زساختار، ی ر 

ا   ی انرژ   ی پراکندگ   یسنج ف ی ط  ی ها داده   صورتبه   ز ین   کسی پرتو 

 شدند. ر ی عناصر تفس   ی نسب  ی شدگ ی غن   هی و بر پا   ی کم مه ی ن 

 

 بحث  و  نتایج -3

 فاز  تشخیص برای فازی هایدیاگرام چارچوب -۱-3

  هایسامانه  در  محتمل   فازهای  تشخیص  از   پشتیبانی  برای

  طرحواره  چارچوب  (۳)  شکل  ژرمانیوم،   با  شدهاصلاح  آلومینایدی

  در  دهد.می  نشان  را  مرتبط  تاییسه  و  دوتایی  فازی  هایدیاگرام

  سیستم  یک  صورتبه  پایه  رفتار   ،Al–Ge  دوتایی  سامانه

  تشکیل  انتظار  ، رواین  از  و   است   شده  گزارش   ساده   یوتکتیکی

  وجود  دوتایی  نمودار  این  در  پایدار   فلزیبین  ترکیبات  گسترده

  ترکیبات  تشکیل   امکان  Ni–Ge  سامانه  در  مقابل،  در  (.۱۳)  ندارد

  گزارش  ،Ni₃Ge  به  نزدیک  هایگونه  جمله  از  پایدار،  فلزیبین

  به بسته  نیز  Al–Ge–Ni تاییسه  هایدیاگرام در (.۱۴) است شده

  فازهای   و  نیکل  آلومیناید  بتا  فاز  میان  لیتعاد  نواحی  دما،  و  ترکیب 

 (. ۱۶ و ۱۵) شوندمی مطرح یافتهواکنش نواحی/ دارژرمانیوم

  شناسایی   ابزار  عنوانبه  نه  هادیاگرام  این  از   مقاله،  این  در

 زمان هم  تفسیر  برای  کنندههدایت   چارچوب  عنوانبه   بلکه  قطعی،

  و   ایکس  پرتو   انرژی  پراکندگی  سنجیطیف  ،ایکس  پرتو   پراش

 با   مرتبط»  نظیر  عباراتی  بنابراین،  ؛است   شده  استفاده  ریزساختار

Ni₃Ge،»  نیکل  آلومیناید  بتا  فاز»  یا  «ژرمانیوم   حاوی  »ناحیه  

  نظر  در  تفسیری  صورتبه  و  چارچوب همین  در  باید  ،«ماندهباقی

 .شوند گرفته

 
  ۱۴۰۰  دماییفرا  تخریب  آزمون  در  هاپوشش   جرم  تغییر  -2-3

 گرادسانتی درجه

   Al  ،Ge600-Al نمونه  سه  جرم   تغییر   نتایج  ، ( ۴)  شکل   و  ( ۱)  جدول 



 

   

 گراد سانتی  درجه ۱۴۰۰ دماییفرا  تخریب  آزمون در Ge900-Al و Al ،Ge600-Al هانمونه  برای شدهثبت  جرم تغییر هایداده  -۱ جدول

 زمان

(h) 

Al 

 

(mg/cm²) 

Ge900-Al 

 

(mg/cm²) 

Ge600-Al 

 

(mg/cm²) 

۵۵ ۰۹۶87 /۰- ۰۹۴۲۱ /۰- ۰۵۹7۱ /۰+ 

 

 
  گراد.سانتی  درجه ۱۴۰۰ دمای در فرادمایی  آزمون ساعت ۵۵ از پس Ge900-Al و Al، Ge600-Al هایپوشش  خالص جرم تغییر -۴ شکل

  مثبت جرم تغییر کهحالیدر است،  سازگار  اکسیدی محصولات رفتن ازدست  و ریزیپوسته  غلبه با Ge900-Al و Al در منفی جرم تغییر

Ge600-Al است شده  غالب خالص جرم افت مرحله  وارد دیرتر  ساعته  ۵۵ بازه طی پوشش این دهدمی  نشان. 

 

 در   نمونه   سه  هر  .دهند می   نشان   ساعت   ۵۵  زمان  تا   را   Ge900-Alو  

ساعت رفتار   ۵۵  از   پس   اما   بودند،   صفر   جرم   تغییر   دارای   صفر  زمان 

  - mg/cm² ۰۹۶87 /۰به مقدار  Alها از یکدیگر جدا شد. نمونه آن 

که  حالی رسیدند، در   - mg/cm²  ۰۹۴۲۱ /۰  به مقدار   Ge900-Alو نمونه  

را    +mg/cm²  ۰۵۹7 /۰هنوز تغییر جرم مثبت    Ge600-Alنمونه  

داده این  کرد.  نشانحفظ  رشد  ها  توازن  در  تفاوت  دهنده 

دمایی هستند، اما  ریزی در شرایط فرامحصولات اکسیدی و پوسته

 ها کافی نیستند. بندی نهایی پوششتنهایی برای رتبهبه

 تفسیر  این  با  Ge900-Al  و  Al  در  جرم   تغییر  شدنمنفی

  رفتنازدست   و  پوسته  ریزش  پوشش،  دو  این  در  که  است   سازگار

 ،اکسید  رشد  از  ناشی   شدهافزوده  جرم  از  اکسیدی  محصولات

 که  دهدمی   نشان  Ge600-Al  پاسخ  مقابل،  در  است.  گرفته  پیشی

 جرم  افت   غلبه   مرحله  به  هنوز  حاضر   ساعته  ۵۵  بازه   در   نمونه  این

  وزنی  پاسخ   بیانگر  صرفا  نتیجه  .ایناست   نشده  وارد  ،خالص

  یا   برتری  تنهاییبه  و  است   آزمون  مدت  در  نمونه  این  ترمطلوب

 .کندنمی اثبات  را پوشش بلندمدت پایداری

 

 دمایی فرا   آزمون از پس مقطعی ریزساختار کیفی تحلیل  -3-3

  و  Al ،  Ge900-Al  هاینمونه  مقطع  ریزساختار  ،(۵)  شکل

Ge600-Al  گراد سانتی  درجه  ۱۴۰۰  در  دماییفرا  آزمون  از  پس  را  

  و   ترباریک  یافتهواکنش  ناحیه  ،Al  نمونه  در  .دهدمی  نشان

   با   رفتار  این  و  شودمی  دیده  بیشتر  محافظ  ساختار  در  ناپیوستگی 



 

 

 
 ارزیابی برای شدهانتخاب  نواحی و  EDS موضعی آنالیز  نقاط همراهبه مطالعه  مورد هایپوشش  از BSE عرضی مقطع هایریزنگاره  -۵ شکل

  Al نمونه (ج) و Ge900-Al نمونه (ب) ،Ge600-Al نمونه   (الف) :سطح   به نزدیک ناحیه و پوشش مختلف هایبخش  در ترکیبی  تغییرات

 . اندشده  داده نشان Selected Area برچسب با  ترکیب تحلیل برای انتخابی   نواحی و EDS Spot برچسب با موضعی گیریاندازه   نقاط محل

 

 بقای  ،Ge900-Al  در  .است   سازگار  آن  خالص  جرم  افت 

  با   که  شودمی  مشاهده  زیرسطحی  نسبی  انسجام  و  لایه  ترموضعی

  ایکس  پرتو   پراش  در  نیکل  آلومیناید  بتا  فاز   از  بخشی  ماندنباقی

  سطحی   اکسیدهای  هرچند  ، Ge600-Al  در  .دارد  خوانیهم 

  هنوز  ایلایه  معماری  است،   بیشتر  موضعی  ناهمگنی   و  ترضخیم

  رشد   توازن  نظر  از  حاضر،  بازه  در  و  است   تشخیصقابل

  دیگر  پوشش  دو  به  نسبت   متفاوتی  وزنی  پاسخ  ریزیپوسته/ پوسته

 در  تنها   پوشش  سه  میان  اصلی  تفاوت  بنابراین،؛  دهدمی  نشان

  یا   حفظ  نحوه  به  بلکه  شود،نمی   خلاصه  جرم  تغییر  مقدار

 نوع  و  نفوذیدرهم   شدت  پوشش،  ایلایه   آرایش  گسیختگیازهم

  نبود ،Al نمونه در است. وابسته شدهتشکیل اکسیدی محصولات

  ترسریع  پیشروی  موجب   ،ژرمانیوم  حاوی  یافتهواکنش  نواحی

  عناصر   سهم  افزایش  و  آلومینیوم  ذخیره  کاهش  نفوذی،درهم 

  اکسیدهای  تشکیل   نتیجه،   در  است؛  شده   سطحی  ناحیه   در  زیرلایه

  در  است.  کرده  تشدید  را  خالص  جرم  افت   ریزی،پوسته  و  مختلط

Ge900-Al،  باعث   بالاتر  دمای  در  ژرمانیوم  دهیرسوب  مسیر  

  موضوع   همین   و  شده  تریمنسجم   یافتهواکنش  ناحیه  گیریشکل

  کمک   زیرسطحی  انسجام  و  بتا آلومیناید نیکل  فاز  نسبی  حفظ  به

  ریزیپوسته  دهدمی  نشان  خالص  جرم  افت   هرچند  ؛است   کرده

 Ge600-Al  مقابل،  در  است.  بوده   فعال  نمونه  این  در  همچنان

  یافته واکنش  نواحی  حضور  و  متفاوت  ایلایه   آرایش  دلیلبه

  حفظ   ساعته  ۵۵  بازه  در  را  اکسیدی  محصولات  رشد  ناهمگن،

  انداخته  خیرات  به  را  غالب   خالص  جرم  افت   مرحله  به  ورود  و  کرده

  پایه  بر   باید  هاپوشش  عملکرد  ارزیابی  اساس،  این  بر  است.

 ،EDS  هایداده   مقطعی،  ریزساختار  جرم،  تغییر  خوانیهم 

  اساس   بر  صرفا  نه  شود،  انجام  XRD  و  عنصری  بردارینقشه

 .جرم تغییر منفی یا  مثبت  علامت 

 گراد،سانتی  درجه  ۱۴۰۰  در   که  دهدمی  نشان  هایافته  این

  اصلی   شاخص  اگر  باشد.  چندمعیاره  باید  پوشش  عملکرد  ارزیابی

  Ge600-Al  باشد،  خالص  جرم  افت   غلبه  در  خیرات  و  جرم  تغییر

  اگر   اما   دارد؛   تریامیدوارکننده  پاسخ   حاضر   ساعته   ۵۵  بازه   در

 زیرسطحی  انسجام  و  نیکل  آلومیناید  بتا  فاز  نسبی  بقای  معیار،

 . کندمی ارائه تریروشن ساختاری شواهد Ge900-Al باشد،

 

  ایکس  پرتو  انرژی  پراکندگی  سنجیطیف  تحلیل  -۴-3

 منتخب نواحی کمینیمه

 برای  کمینیمه  ایکس  پرتو   انرژی  پراکندگی  سنجیطیف  نتایج

   این  در  چون  اند.شده  ارائه  (۴)  تا  (۲)  جداول  در  منتخب   نواحی



 

   

  دماییفرا   تخریب آزمون از پسج،-۵ شکل Al نمونه در منتخب نواحی کمینیمه  ایکس پرتو انرژی پراکندگی سنجیطیف   نتایج -2 جدول

 (هستند (%.at) شدهشده عناصر فلزی گزارش مقادیر برحسب درصد اتمی نرمال ) گرادسانتی  درجه ۱۴۰۰ در

 احتمالی  فاز/ترکیب AlK MoL CrK FeK CoK NiK GeK نقطه

 Al از غنی غالب/اکسید-آلومینا ناحیه ۰ ۰۲/7 ۵۴/۰ ۳۵/۴ ۲8 ۹۵/۰ ۱۴/۵۹ ۱ نقطه

 غالب-Cr₂O₃ ناحیه ۰ ۲7/۴ ۱۵/۰ 7۴/۲ 8۵/8۹ ۹8/۰ ۰۱/۲ ۲ نقطه

 Ni-Fe-Cr مختلط اکسیدی ناحیه ۰ 7/۴۳ 8۵/۱ ۶۶/۱۹ ۰۹/۲8 ۶۴/۳ ۰۶/۳ ۳ نقطه

 مختلط  اکسید Al/Cr ناحیه ۰ ۴۳/۹ ۶۹/۰ ۰۴/۱۰ 8۹/۴۲ ۵۹/۳ ۳۶/۳۳ ۴ نقطه

 

  تخریب آزمون از  پس الف،-۵ شکل Ge600-Al نمونه در منتخب نواحی کمینیمه  ایکس پرتو انرژی پراکندگی سنجیطیف   نتایج -3 جدول

 د(هستن (%.at) شدهشده عناصر فلزی گزارش مقادیر برحسب درصد اتمی نرمال) گرادسانتی درجه ۱۴۰۰ در دماییفرا 

 احتمالی  فاز/ترکیب AlK MoL CrK FeK CoK NiK GeK نقطه/ناحیه 

 Mo-Ni-Ge از غنی یافتهتخریب ناحیه ۶7/۶ ۶۴/۲۹ ۶۲/۱ ۱/۱۱ ۴۱/۲۰ ۰۹/۲۵ ۴7/۵ ۱ نقطه

 Mo-Ni-Ge از غنی یافتهتخریب ناحیه ۳۶/7 ۵7/۲۹ ۶۴/۱ ۱7/۹ ۳۱/۲۱ ۴۶/۲۵ ۴۹/۵ ۲ نقطه

 Cr از غنی مختلط اکسید ناحیه ۵۴/۱ 87/۱۰ ۶۴/۰ 7۲/۱۰ ۳7/۵7 ۹8/۰ 88/۱7 ۳ نقطه

 Al حاوی مختلط ناحیه ۳7/۳ ۳۶/۲۹ ۲۶/۱ 8۱/۱۱ ۲۵/8 8۵/۲ ۱/۴۳ ۴ نقطه

 Ge همراه با Ni-Fe-Cr یافتهناحیه لایه تخریب ۲۲/۵ ۹/۴۳ ۹۳/۱ ۰۶/۱۹ ۳۱/۲۱ ۰۴/۴ ۵۴/۴ ۱ ناحیه

Al/Cr ۳۵/۳ ۵۹/۲۴ ۳۵/۱ 8۶/۱۱ ۳۲/۳۳ ۶/۱ ۹۳/۲۳ ۲ ناحیه    مختلط اکسید ناحیه حاوی

 

  تخریب آزمون از پس ب،-۵ شکل Ge900-Al نمونه در منتخب نواحی کمینیمه  ایکس پرتو انرژی پراکندگی سنجیطیف   نتایج -۴ جدول

 (هستند (%.at) شدهشده عناصر فلزی گزارش مقادیر برحسب درصد اتمی نرمال )؛ گرادسانتی درجه ۱۴۰۰ در دماییفرا 

 احتمالی  فاز/ترکیب AlK MoL CrK FeK CoK NiK GeK نقطه/ناحیه 

 Ge با همراه Ni از غنی یافتهتخریب لایه ناحیه ۴ ۶۲/۳۳ 7/۲ ۵۲/۲۱ ۵۲/۲۰ ۹/۳ 7۴/۱۳ ۱ نقطه

 Al-Ni-Cr-Fe مختلط اکسیدی ناحیه ۴7/۱ ۴۱/۲7 ۶۵/۱ ۳۹/۲۴ 7۲/۱۹ 77/۳ ۵۹/۲۱ ۲ نقطه

 Mo حاوی مختلط یافتهتخریب ناحیه ۲۳/۲ ۶7/۳۰ ۹۹/۱ ۹۲/۲۵ ۱۱/۲۴ ۴۶/7 ۶۲/7 ۳ نقطه

 زیرلایه از متأثر Ni-Fe-Cr از غنی ناحیه ۱۱/۱ ۲۳/۴۵ ۹7/۱ ۴/۲۲ ۵۵/۲۳ ۴۳/۳ ۳۱/۲ ۴ نقطه

 مانده باقی یافتهتخریب لایه/Ni از غنی باقیمانده ناحیه ۴7/۱ ۲۹/۴۴ ۲/۲ 7۶/۱۹ ۲7/۲۵ ۵۶/۳ ۴۵/۳ ۱ ناحیه

 مانده باقی یافتهتخریب لایه/Ni از غنی باقیمانده ناحیه ۹۲/۰ ۶۹/۴۵ ۰۴/۲ ۴۲/۱۹ ۱/۲۵ ۹۵/۳ 88/۲ ۲ ناحیه

 مانده باقی یافتهتخریب لایه/Ni از غنی باقیمانده ناحیه ۳۵/۱ 8۳/۴۲ ۱۵/۲ ۹7/۱۹ 8۴/۲۵ ۰۱/۴ 8۵/۳ ۳ ناحیه

 مانده باقی یافتهتخریب لایه/Ni از غنی باقیمانده ناحیه ۰7/۱ ۵۹/۴۵ ۲۴/۲ ۴8/۱۹ ۴/۲۳ ۲7/۴ ۹۵/۳ ۴ ناحیه

 



 

 

  ی فازها  ییشناسا   است،  نشده  گزارش  اکسیژن  داده  مجموعه

  از  و  XRD  پراش  یکل  یالگو   و  هاکیپ  ت ی موقع  هیپا  بر  یبلور

  یبرا  EDS  یهاداده  شد.  انجام  مرجع   ی الگوها  با   سه یمقا  قیطر

  یبانیپشت  و  متناظر  یفلز  عناصر  ینسب  یشدگ یغن  و  حضور  دییتأ

  موارد   در  شدند.  گرفته  کاربه  XRD  یفاز  یهاانتساب  از

  مجموعه   گرفتن  نظر  در  با  محتمل  یفازها  ها،کیپ  یپوشانهم 

  .شدند   نییتع  مرتبط  منابع  و  ی عنصر  ب یترک   پراش،  یهاکیپ

  شدگی غنی  پایه  بر   و  احتمالی«  »فاز/ترکیب   صورتبه  تفسیرها

  بیشترین  هاداده  ،Al  نمونه  در   شوند.می  ارائه  عناصر  نسبی

  از  غنی ناحیه  از  که  ایگونهبه  دهند؛می  نشان  را  موضعی  ناهمگنی

Al   از   غنی   شدیدا   نواحی   تا  Cr   مختلط   نواحی   همچنین   و  Ni-Fe-Cr  

  اکسیدهای   تخریب   مسیر   با   امر  این  شود.می  دیده  هم  کنار   در

 دارد. خوانیهم نمونه این در مختلط

 کنار  در   Ge  و  Mo  از  غنی  نواحی  وجود  ،Ge600-Al  در

 نظر  از  نمونه  این  که  دهدمی  نشان  ،Cr  از  غنی  و   Al  حاوی  مناطق

  نمونه  همین  حالاین  با  است؛  دیگر  نمونه  دو  از  ترناهمگن  ترکیبی

  پنجره   به  محدود  وزنی  پاسخ  ترینمطلوب  جرم،  تغییر  آزمون  در

  و  اینقطه   آنالیزهای  ،Ge900-Al  در  داد.  نشان  را  ساعته  ۵۵

  بیشتر  ماندهباقی  ناحیه  که  دهدمی  نشان  سطحی  گیریمیانگین

 مقادیر  در  هنوز  Ge  ثرا  و  است   Fe  و  Cr  ،Ni  عناصر  سلطه  تحت 

 انرژی  پراکندگی  سنجیطیف  مجموع،  در  است.  ردیابی  قابل  کم

 نظر   از  Ge900-Al  که  دهدمی  نشان   کمینیمه  ایکس  پرتو 

 دارد،  تری باثبات  وضعیت  ماندهباقی  فلزی  عناصر  نسبی   یکنواختی

  جرم  افت   مرحله  وارد  دیرتر  حاضر  زمانی  بازه  در  Ge600-Al  ولی

 است.  شده خالص

 

 احتمالی  فازهای برآورد و  کسی ا پرتو پراش تحلیل -۵-3

 Al ،  Ge600-Al  هاینمونه  ایکس  پرتو   پراش   الگوهای  ،(۶)  شکل

  درجه   ۱۴۰۰  در  دماییفرا  آزمون  از   پس  را   Ge900-Al  و

  دستگاه   خام  های فایل  از  الگوها  .دهدمی  نشان  گراد سانتی

  مقایسه   برای  سازینرمال   و  ملایم  هموارسازی  از  پس  و  استخراج

 Ge600-Al  و  Al  هاینمونه  کلی،  طوربه   .شدند  ترسیم  مستقیم

 نشان  را هاپیک شدید پوشانیهم و چندفازی ماهیت  با الگوهایی

  شاخص  پیک  سه  دارای  Ge900-Al  الگوی  کهحالیدر  دهند،می

  بتا   فاز  نسبی  بقای  با  که  است   درجه  ۶۴/ ۶  و  ۴۴/ ۵  ،۳۱  حدود  در

 . است  سازگار نیکل آلومیناید

  ، ۳۶ ،۳۰/ ۵ حدود در شاخص هایپیک حضور ،Al  نمونه در

  سازگار مختلط اکسیدی  حالت  یک   با  درجه  ۶۳/ ۵  و  ۵7/ 8  ،۴۳/ ۶

  و   Cr₂O₃،  α-Al₂O₃  زمانهم   سهم  توانمی  که  ایگونهبه  است؛

  نمونه  در  . دانست   محتمل  را  Ni(Fe,Cr)₂O₄  بر   مبتنی  هایاسپینل

Ge600-Al،  وجود   نیز  و   درجه   ۵8  تا   ۲۴  بازه   در  هاپیک   تعدد  

  ایکس   پرتو   انرژی  پراکندگی  سنجیطیف  در  Mo  از  غنی  نواحی

  تشکیل   تریمتنوع  تخریبی  و  اکسیدی  محصولات   که  دهدمی  نشان

  هایاسپینل  و  NiO،  Cr₂O₃،  α-Al₂O₃  بر  علاوه  بنابراین  اند؛شده

  NiMoO₄  مانند  دارمولیبدن  اکسیدهای  احتمالی  حضور  دار،نیکل

  با   Ge900-Al  الگوی  مقابل،  در  . است   طرح  قابل  Mo₉O₂₅  یا / و

 دیگر   نمونه  دو  به  نسبت   نیکل  آلومیناید  بتا  فاز  دارترمعنی  بقای

 چارچوب  در  نمونه،  این  که  گفت   توانمی  رواین  از  است؛  سازگار

  تداوم  از  تری قوی  شواهد  موجود،  ایکس  پرتو   پراش   هایداده

  بلوری  فازهای  بر  افزون  دهدمی  نشان  پوشش  ریزساختاری

 محصولات   برخی  فراریت   شدند،  شناسایی  XRD  با که  ماندهباقی

 مولیبدن  است.  ثرو م  هاپوشش  جرم  تغییر  تفسیر  در  نیز  اکسیدی

  به   بالا  دمای  اکسیدکننده  شرایط  در  تواندمی  زیرلایه  در  موجود

  تواندمی  اکسید  این  تبخیر  شود؛  منجر  MoO₃  فرار  اکسید  تشکیل

  محصولات  لایه  ناپیوستگی  افزایش  و  تخلخل  ایجاد   جرم،  افت  در

  با  شدهاصلاح  هایپوشش  در  .(۱7)  باشد  داشته  نقش   سطحی

 از   آن  خروج  و  GeO  داکسیمونو   گذرای  تشکیل  نیز  ژرمانیوم

  مشارکت   و  سطحی  ناحیه  ژرمانیوم  کاهش  موجب   تواندمی  ،سطح

 از  پس  XRD  آزمون  که  جاآن   از  .(۱۹  و  ۱8)  شود  جرم  افت   در

 است،  شده  انجام  هانمونه  سردشدن  و  حرارتی  مواجهه  پایان

  اکسیدی  هایگونه  یا  MoO₃  به  مربوط  مستقل  پیک  نشدنمشاهده

 کند؛نمی   رد   را  آزمون  حین  در  هاآن   تبخیر  و  تشکیل  ژرمانیوم،  فرار

  ثبت   را  نمونه  سطح  بر  ماندهباقی  بلوری  فازهای  عمدتا  XRD  زیرا

   رشد  میان  موازنه  حاصل  خالص  جرم  تغییر  بنابراین،   ؛کندمی



 

   

 
  ، Ge900-Al  در   . گراد سانتی   درجه   ۱۴۰۰  در   دمایی فرا   آزمون   از   پس   Ge900-Al  و   Al ،  Ge600-Al  های نمونه   ایکس   پرتو   پراش   الگوهای   - 6  شکل 

  و چندفازی حالت Ge600-Al و Al کهدرحالی  شود،می  مشاهده درجه 6/6۴ و ۵/۴۴ ،3۱ حدود در نیکل آلومیناید بتا فاز اصلی  پیک سه

 . دهندمی  نشان را تریاکسیدی 

 

  است.  فرار  هایگونه  خروج  و  ریزیپوسته  اکسیدی،  محصولات

 تواند می   Ge900-Al  و  Al  هاینمونه  جرم  افت   اساس،  این  بر

 باشد،  فرار   های گونه  تبخیر  و  ریزیپوسته  زمانهم  اثر   حاصل 

  در   که  دهدمی  نشان  Ge600-Al  جرم  تغییر  ماندنمثبت   کهحالیدر

 بر  سطحی  محصولات  رشد  از  ناشی   جرم  افزایش   ساعته، ۵۵  بازه

 .است   داشته  غلبه  تبخیر  و  ریزیپوسته  از  ناشی  جرم  افت   مجموع

 درباره  پیشین  مطالعات  برخی   نتایج  با  برداشت   این

  و   آلیاژها  روی  محافظ  هایپوشش  و  آلومینایدی  هایپوشش

  داده  نشان   که  ایگونهبه  است؛  خوان هم  نیکل   پایه  سوپرآلیاژهای

 پلاتین  لایه   ضخامت   آلومینایزینگ،  فرایند  پارامترهای  است   شده

  آلومیناید-زیرکونیا  هایپوشش  تشکیل  و  Pt-Al  پوشش  در

  اکسیداسیونی  رفتار  و  سطحی  های ویژگی  ریزساختار،  توانندمی

این   دهند   قرار  تأثیر  تحت   را  پوشش از    پاسخ  وابستگیرو  و 

  کیفیت  و فرایندی مسیر به Ge900-Al و Ge600-Al هایپوشش

 پیشین  مطالعات  در  شدهگزارش  روندهای  با  پوشش  اولیه  ساختار

 .(۲۱ و ۲۰) ت اس سازگار

  ها،پیک  توجهقابل  پوشانیهم  دلیل  به  که  داشت  توجه  باید

  الگوی  سه به خام هایداده محدودبودن و کامل ریتولد/فیت  نبود

  احتمالی«   »فازهای  صورتبه  (۵)  جدول  هایانتساب  آزمایشی،

  با  ایکس  پرتو   پراش  نتایج  ترکیب   حال،این   با  اند.شده  ارائه

  سنجیبازگشتی/طیف  الکترون  تصویربرداری   هایتحلیل

  Al  که  است   سازگار  برداشت   این  با  ایکس  پرتو   انرژی  پراکندگی

  ،گرادسانتی  درجه  ۱۴۰۰  دماییفرا  آزمون  از  پس  Ge600-Al  و

  که درحالی  اند،کرده  حرکت   مختلط  اکسیدی  تخریب   سمت به

Ge900-Al  نیکل  آلومیناید  بتا  فاز  معماری  از  دارتریمعنی   بخش  

 . است  کرده حفظ را



 

 

 گراد سانتی  درجه  ۱۴۰۰ در دماییفرا  آزمون از پس  ایکس پرتو پراش الگوهای اساس بر نمونه سه در احتمالی فازهای برآورد -۵ جدول

 بندی جمع  PDFهای  شماره  فازهای احتمالی  نمونه 

Al α-Al₂O₃  ؛Cr₂O₃ ؛  NiCr₂O₄ / NiFe₂O₄ 
۰۰-۰۰۵-۰7۱۲ ; 8۲-۱۴8۴ ; 

 ۰۱-۰8۶-۲۲۶7 / ۰۱-۰88-۰۱۰۹ 

غلبه مسیر تخریب اکسیدهای  

 مختلط 

Ge600-Al 
α-Al₂O₃  ؛Cr₂O₃  ؛NiO  ؛NiMoO₄ / Mo₉O₂₅  ؛ 

 Niهای غنی از  اسپینل 

۰۰-۰۰۵-۰7۱۲ ; 8۲-۱۴8۴ ; ۱۰-۰78-۰۴۲۳ ; 

 ۰۰-۰۳۲-۰۶۹۲ / ۰۱-۰8۱-۱۲۶۳ 

تر با محصولات  سیستم چندفازی 

 دار محتمل تخریب مولیبدن 

Ge900-Al 
  ؛ ( جزئی )   α-Al₂O₃  ؛ فاز بتا آلومیناید نیکل 

Cr₂O₃   ( جزئی ) 
۰۰-۰۲۰-۰۰۱۹ ; ۰۰-۰۰۵-۰7۱۲ ; 8۲-۱۴8۴ 

تر معماری فاز بتا  بقای برجسته 

 آلومیناید نیکل 

 

  وزنی   پاسخ  دارای  نمونه  عنصری  بردارینقشه  تحلیل  -6-3

 ساعته  ۵۵ بازه در ترمطلوب

 عنصری  هاینقشه  و   پراکندهپس  هایالکترون  تصویر  ،(7)  شکل

Al،  Cr،  Ni ،  Fe،  Mo و  Ge   نمونه  مقطع از  را  Ge600-Al  از   پس 

 ، حاضر  پژوهش  در  نمونه  این  دهد.می  نشان  فرادمایی  آزمون

  ساعته   ۵۵  بازه   در  وزنی  پاسخ  ترینمطلوب  دارای  نمونه  عنوانبه

 آرایش مثبت،  جرم تغییر حفظ  ضمن  زیرا شود؛ می  گرفته نظر در

  آزمون  از  پس  نیز  را   تریپیوسته  نسبتا  یافتهواکنش  ناحیه   و  ایلایه

  و   قطعی  برتری  معنای  به  نتیجه  این  حال،این   با  دهد.می  نشان

 .نیست  پوشش این بلندمدت

  و   تیره  سطحی  لایه  یک   پراکنده،پس  های الکترون  تصویر  در

  و   یافتهواکنش  ناحیه  آن،  زیر  در  و  شودمی  مشاهده  پیوسته  نسبتا

  فروپاشی   حالت   با  مقایسه  در  که  دارد  قرار  تریروشن  نفوذیدرهم 

  غنی  نواری  وجود  ،Al  نقشه  دهد.می  نشان  بیشتری  انسجام  کامل،

 با  که  دهدمی  نشان  سطح  نزدیک  ناحیه  در  را  آلومینیوم  از

 بقایای یا و سطحی  محصولات  در دارآلومینیوم نواحی ماندنباقی

  مشخص  شدگیغنی  نیز  Cr  نقشه  است.  سازگار  آلومینایدی  لایه

  بیانگر  تواندمی  که  دهدمی  نشان  زیرسطحی  ناحیه  در  را  عنصر  این

 ،XRD  نتایج  به  توجه  با  و،  کروم  از  غنی  یافتهواکنش  ناحیه  تشکیل

  Mo  نقشه  باشد.  سطحی  اکسیدی  محصولات  در  آن  مشارکت 

  و   زیرسطحی  هایبخش   در  عمدتا   مولیبدن   که  دهدمی  نشان

 سیگنال  ندارد.  خارجی   لایه  در  غالبی  سهم  و   مانده  باقی   زیرلایه

Ge،  ناحیه   در  همچنان  شود،می  مشاهده  کمتری  شدت  با  هرچند 

 .است  ردیابی قابل شدهاصلاح

 در عمدتا عنصر دو این که  دهندمی نشان Fe و Ni هاینقشه

 اند.شده  توزیع  مقطع  داخلی  های بخش  و  زیرسطحی  نواحی

 نفوذی درهم  با  یافتهواکنش  ناحیه  در  هاآن  غلظت   نسبی  افزایش

  نسبی   پوشانیهم  است.  سازگار  پوشش  سمت به  زیرلایه  عناصر

 همراه  سطح،  نزدیک  ناحیه  از  هاییبخش  در  Fe  و  Ni،  Cr  توزیع

  مختلط  فازهای  و  واکنشی  محصولات  تشکیل  با  ،XRD  نتایج  با

  در  Al  بیشتر  تمرکز  مقابل،  در  دارد.   سازگاری  عناصر  این  حاوی

  ، شدهاصلاح  ناحیه  در  Ge  سیگنال  ماندنباقی  و  سطح  مجاورت

  و   نرفته  بین  از   کامل  طوربه  پوشش  اولیه   آرایش  که  دهدمی  نشان

  شده   حفظ  آزمون  از   پس  پوشش  عناصر  از  غنی  ناحیه  از  بخشی

 .است 

  یک   Ge600-Al  نمونه  عنصری  بردارینقشه  مجموع،  در

  یافتهواکنش  ناحیه  سطحی،  محصولات  ناحیه   شامل   ایلایه  آرایش

  قابل  مقادیر  و  Ni،  Fe،  Mo  حاوی  زیرسطحی  بخش  و  Cr  از  غنی

 تواندمی  نواحی  این  نسبی  پیوستگی  دهد.می  نشان  را  Ge  ردیابی

 در   خیرات  و  سطحی   محصولات  جداشدگی  شدت  کاهش  با

  بنابراین،  ؛باشد  مرتبط   ساعته  ۵۵  بازه   طی  جرم  افت   شدنغالب 

  دانست  ایموازنه  حاصل  توانمی  را  نمونه  این  مثبت   جرم  تغییر

 محصولات  ماندنباقی  و  تشکیل  از  ناشی  جرم  افزایش  آن،  در  که

 و  نفوذیدرهم  ریزی،پوسته  از  ناشی  جرم  کاهش  بر  سطحی

 حال،این  با  است.  داشته  غلبه  فرار  هایگونه  احتمالی  خروج

  نشان  Ge  سیگنال  شدت  کاهش  و  یافتهواکنش  ناحیه   گستردگی 



 

   

 
  درجه ۱۴۰۰ دمای در فرادمایی تخریب  آزمون از  پس Ge600-Al  نمونه عنصری هاینقشه  و بازگشتی  الکترون  مقطعی تصویر -۷ شکل

 ،(Ni) نیکل توزیع نقشه (د) ،(Fe) آهن  توزیع  نقشه (ج) ،(Mo) مولیبدن توزیع نقشه (ب) ،(Ge) ژرمانیوم توزیع نقشه (الف)  :گرادسانتی 

 ـ)   در عناصر نسبی توزیع بررسی برای  هانقشه  این .مقطع  BSE تصویر (ز) و (Al) آلومینیوم توزیع نقشه (و) ،(Cr) کروم توزیع نقشه (ه

 .اندشده استفاده زیرلایه به  نزدیک بخش و یافتهواکنش  ناحیه پوشش، ناحیه

 

 از   است؛  شده  آغاز  نیز  نمونه  این   در  تخریب   فرایند  که  دهدمی

 در  آن  ترمطلوب  نسبی  پاسخ  بیانگر  فقط  حاضر  نتیجه  رو،این

  پوشش  بلندمدت  پایداری  برای  تضمینی  و  است  آزمون  مدت

 .شودنمی محسوب

  پراکنده پس  های الکترون  تصاویر  جرم،  تغییر   هایداده  برآیند

  بازه   در  Ge600-Al  نمونه  که  دهدمی  نشان  عنصری  بردارینقشه  و

  افت  شدنغالب   در  خیرات  نظر  از  حاضر،  آزمون  شرایط  و  زمانی

  با  است.  داشته  تریمطلوب  عملکردی   پاسخ  خالص،  جرم

  ،فرادمایی  شرایط  در  پوشش  این  عملکرد  نهایی  ارزیابی  حال،این

  و   ریزیپوسته  کمی  تحلیل  تکراری،  هایآزمون  انجام  به

 .دارد نیاز تکمیلی هاییابیمشخصه

 

 پوشش سه ایمقایسه بندیجمع  -۷-3

  ۱۴۰۰  دماییفرا  آزمون  از  حاصل  شواهد  سازییکپارچه  برای

  پراکندگی   سنجیطیف  تحلیل  جرم، تغییر  نتایج  گراد،سانتی  درجه

  و  ایکس  پرتو   پراش   الگوهای  کمی،نیمه  ایکس  پرتو   انرژی

  . شدند   داده  قرار  هم  کنار  (۶)  جدول  در  ریزساختاری  مشاهدات

 پوشش  سه  نهایی  عملکرد  ارزیابی  که  دهدمی  نشان  بندیجمع  این

 خاص،  طوربه  نیست؛  پذیرامکان  منفرد  شاخص  یک  پایه  بر  تنها

Ge900-Al  و  نیکل  آلومیناید  بتا  فاز  نسبی  بقای  دیدگاه  از 

  اما   دارد،  تریمناسب   وضعیت   زیرسطحی  ناحیه  یکنواختی

Ge600-Al  هنوز  که  است   اینمونه  تنها  ،حاضر  ساعته  ۵۵  بازه  در 

 وزنی   پاسخ  نظر   این  از  و  کرده   حفظ  را  مثبت   جرم  تغییر

  بیشتری   شواهد  Al  پوشش  بل،مقا  در  .دهدمی  نشان  تریمطلوب

  معماری  ناپیوستگی  و  مختلط  اکسیدی  تخریب   مسیر  به  ورود  از

 دهد. می نشان محافظ

 

 دمایی فرا تخریب سازوکار  پیشنهادی شمای -8-3

  از  طرحواره  تصویر  یک  (8)  شکل  نتایج،  نهایی  بندیجمع  برای

  پوشش   در  دهد.می  نشان  را  پوشش  سه   تخریب/اکسیداسیون  مسیر

Al،   سریع  تشکیل  و  زیرلایه  عناصر  ورود  آلومینیوم،  افت 

  و  خوردگیترک   به  تواندمی  مختلط  اکسیدی  محصولات

  بتا  فاز  ناحیه  ،Ge900-Al  در  . شود  منجر  زودهنگام  ریزیپوسته

 در  اما  شود،می  حفظ  بهتر  نفوذ  مانعشبه  ساختار  و  نیکل  آلومیناید

  ، Ge600-Al  در   . شود می   مشاهده   خالص   جرم   افت   هنوز   فعلی   بازه 

  از  غنی   نواحی   حضور  و   شیمیایی  ناهمگنی   هرچند

  مسیر  و  یافتهواکنش  لایه  رشد  است،  بیشتر  مولیبدن/ژرمانیوم

  مرحله   وارد  هنوز  نمونه  که  است   بوده  ایگونهبه  تخریب 

 است.   کرده حفظ  را خود مثبت  جرم  و نشده الب غ  ریزیپوسته

 بر مبتنی تفسیری مدل یک عنوانبه باید مکانیزمی شمای این

  یا  نفوذی  مسیرهای  مستقیم  اثبات  نه  شود،  خوانده  موجود  شواهد

  چرا   که  دهدمی  توضیح  همچنین  شکل  این  مرزی.بین  فازهای

  ایکس   پرتو   پراش  فقط  مانند  واحد،  شاخص  یک  به  صرف  اتکای

  در  . شود  منجر  ناقص   بندیجمع  به   تواندمی  جرم،  تغییر  فقط   یا



 

 

 یسنجف یط  جرم، تغییر پایه بر  گرادسانتی  درجه  ۱۴۰۰ در دماییفرا  تخریب آزمون از پس پوشش  سه ایمقایسه  بندیجمع -6 جدول

 . یزساختار یر مشاهده و کسیا  پرتو پراش  ،کسیا  پرتو یانرژ یپراکندگ

  جرم تغییر نمونه

 نهایی

(mg/cm² ) 

 سنجیطیف بندیجمع 

 ایکس  پرتو انرژی پراکندگی

  پرتو پراش بندیجمع 

 ایکس

 نهایی ارزیابی ریزساختاری برداشت

Al ۰/۰۹۶۸۷ - 
  نواحی بالا؛ موضعی ناهمگنی

 مجزا  Cr از غنی و Al از غنی

  +α-Al₂O₃ + Cr₂O₃ غلبه

 مختلط هایاسپینل

  شواهد و بیشتر پیوستگی افت

  تخریب مسیر به ورود از ترقوی

 مختلط  اکسیدی

 پاسخ تریننامطلوب 

 این در نسبی

 داده  مجموعه

Ge900-Al ۰/۰۹۴۲۱ - 

 در بیشتر نسبی یکنواختی

  ولی کم Ge مانده؛باقی نواحی

 ردیابیقابل

 بتا فاز تربرجسته  بقای

  با نیکل آلومیناید

 جزئی  اکسیدهای 

 زیرسطحی و ساختاری بقای

  جرم افت با همراه تر،مناسب

 خالص 

  نظر  از ترمطلوب 

  بتا فاز نسبی بقای

 نیکل آلومیناید

Ge600-Al ۰/۰۵۹۷۱ + 
ناهمگنی شیمیایی بیشتر؛ نواحی  

 غنی از مولیبدن/ژرمانیوم 

تر با سیستم چندفازی

محصولات تخریب  

 دار محتمل مولیبدن 

  و ایلایه  معماری نسبی حفظ

 خالص  جرم افت غلبه در خیرات

  نظر  از ترمطلوب 

  ۵۵ در وزنی پاسخ

 ساعت

 

 
  تغییر نتایج پایه بر گرادسانتی  درجه ۱۴۰۰ دمای در مطالعه مورد هایپوشش  اکسیداسیون/تخریب سازوکار پیشنهادی طرحواره -8 شکل

 حفظ کامل، فروریزش در خیرا ت با Ge600-Al نمونه (الف) :XRD  شواهد و عنصری بردارینقشه  ،BSE/EDS مقطعی هایریزنگاره  جرم،

 تداوم  ،β-NiAl ساختار نسبی  حفظ با Ge900-Al نمونه (ب) یافته؛تر/واکنش ضخیم  سطحی لایه تشکیل و ساعت ۵۵ تا مثبت جرم تغییر

  ذخیره افت با Al نمونه (ج)  ؛ساعت ۵۵ از  پس خالص جرم کاهش بروز حالاین   با و فشرده اکسیدی پوسته تشکیل بهتر،  ساختاری

  تفسیر یک صرفا شکل  این اسپالیشن. و خوردگیترک  تشدید و مختلط  اکسیدهای  گسترش ریزی،پوسته مستعد پوسته تشکیل آلومینیوم،

 .شود نمی  محسوب تخریب مسیرهای یا فازها قطعی شناسایی مبنای تنهاییبه و است شدهمشاهده  روندهای از طرحواره



 

   

  شده  انجام  چندمعیاره   صورتبه  مقاله  این  در  پوشش  ارزیابی  واقع،

  ترمطلوب  ساعت   ۵۵  بازه  در  وزنی  پاسخ  نظر  از  Ge600-Al  :است 

 آلومیناید  بتا  فاز  نسبی  حفظ  نظر  از  Ge900-Al  کهحالیدر  است،

 .کندمی ارائه تریروشن شواهد زیرسطحی یکنواختی و نیکل

 

 دمایی فرا آزمون تفسیر محدودیت و اعتبار دامنه -9-3

 ذوب  محدوده  از  فراتر  گرادسانتی  درجه  ۱۴۰۰  دمای  که  آنجا  از

  این  نتایج  دارد،  قرار  ایکس  هستلوی  آلیاژ  برای  شدهگزارش  اسمی

 تفسیر   پوشش  یا  آلیاژ  عادی  سرویس  رفتار  عنوانبه   نباید  بخش

  برای   مرزی  آزمون  یک  عنوانبه  حاضر  مقاله  در  آزمون  این  شود.

 شده   گرفته  نظر  در  هاپوشش  دماییفرا  تخریب   مسیر  آشکارسازی

  جرم   تغییر  زمانی  نقاط  تعداد  بودن  محدود  دلیل  به  همچنین،  است.

 مقدماتی  هاپوشش  عملکردی  بندیرتبه  معیار،  انحراف  نبود  و

  کمی  تحلیل  تکراری،  هایآزمون  به  قطعی  داوری  برای  و  است 

 دارد.  نیاز فازشناسی تکمیلی هایروش و ریزیپوسته

 

 گیرینتیجه  -۴
از   (۱ فراساعت    ۵۵پس  دمای  آزمون  در  درجه    ۱۴۰۰دمایی 

،  -mg/cm²  ۰۹۶87 /۰تغییر جرم منفی    Alگراد، نمونه  سانتی

منف   رییتغ  Ge900-Alنمونه   و    -mg/cm²  ۰۹۴۲۱ /۰  یجرم 

+ را mg/cm²  ۰۵۹7۱ /۰جرم مثبت    رییتغ  Ge600-Alنمونه  

 نشان داد.

  جرم  تغییر   ساعت   ۵۵  از  پس   Ge900-Al  و  Al  هاینمونه (۲

 شواهد  با  همراه  نتیجه،  این  دادند.  نشان  منفی  خالص

 هایلایه  جداشدگی  و  ناپیوستگی  به  مربوط  ریزساختاری

 و  سطحی  محصولات  رفتنازدست   که  دهدمی  نشان  سطحی،

 نقش  نمونه  دو  این  خالص  جرم  افت   ایجاد  در  ریزیپوسته

 .است  داشته

  ۵۵  بازه  در  نمونه  این  که  دهدمی  نشان  Ge600-Al  رفتار (۳

  نظر   از  و  نشده  خالص  جرم  افت   غلبه  مرحله  وارد  هنوز  ساعته

 پنجره  این  در  تریامیدوارکننده  پاسخ  جرم،  تغییر  شاخص

 قطعی  برتری  معنی  به  نتیجه  این  است.  داده  نشان  زمانی

 نیست.  پوشش آماری یا بلندمدت

 نشان  کمینیمه   کسیا  پرتو   ی انرژ  یپراکندگ   یسنجفیط  نتایج (۴

 Ge600-Al  .دارد  بیشتری  موضعی   ناهمگنی  Al  نمونه  که  داد

  Ge  و Mo  از  غنی   نواحی   دارای  و ترناهمگن  شیمیایی  نظر  از

  نسبی  یکنواختی  شدهانتخاب  نواحی  در  Ge900-Al  و  است 

 این  دهد.می  نشان  ماندهباقی  فلزی  عناصر  نظر  از  بیشتری

 برای  و   شدند  تفسیر  نسبی  ترکیبی  شواهد  عنوانبه  هاداده

 نیستند. کافی  اکسیدها قطعی شناسایی

 داد  نشان  دماییفرا  آزمون  از  پس  ایکس   پرتو   پراش   الگوهای (۵

  چندفازی   محصولات  سهم  Ge600-Al  و   Al  هاینمونه  در  که

 الگوی  Ge900-Al  کهحالیدر  است،  بیشتر  پوشانهم  و

 .دهدمی  نشان  نیکل  آلومیناید  بتا  فاز  نسبی  بقای  با  سازگارتری

  احتمالی   صورتبه  فازها  انتساب  ها،پیک  پوشانیهم  دلیل  به

 . شد ارائه کارانهمحافظه و

  مورفولوژی   جرم،  تغییر  هایداده  زمانهم  بندیجمع  اساس  بر (۶

  کمی، نیمه  ایکس  پرتو   انرژی  پراکندگی  سنجیطیف   مقطعی،

 بازه  در  Ge600-Al  ،ایکس  پرتو   پراش  و  عنصری  بردارینقشه

 غلبه  در  خیرات  نظر  از  را  وزنی  پاسخ  ترینمطلوب  ساعته  ۵۵

 Ge900-Al  حال،این  با  داد؛  نشان  خالص  جرم  افت 

 آلومیناید  بتا  فاز  نسبی  بقای  منظر  از  را  شواهد  ترینروشن

  ارزیابی   بنابراین،  ؛کرد  ارائه  زیرسطحی  انسجام  و  نیکل

  با  و  چندمعیاره  باید  گرادسانتی  درجه  ۱۴۰۰  در  هاپوشش

 .شود انجام آزمون دماییفرا  ماهیت  درنظرگرفتن

 

 تشکر و سپاسگزاری 

 آزمایشگاهی  همکاران  و  انرژی  و  مواد  پژوهشگاه  از  نویسندگان

 بخار  دهیرسوب  فرایندهای  ها،نمونه  سازیآماده  در  که  فنی  و

  و  ریزساختاری   یابیمشخصه  و   اکسیداسیون  آزمون  شیمیایی، 

 کنند. می قدردانی کردند،  همکاری فازی

  و   صنعتی  عمومی،  سساتوم  از  خاصی  حمایت   تحقیق  این

 است.   نکرده دریافت  غیرانتفاعی

 



 

 

 منافع  ضادت

 شخص،  با  منافعی  تضاد  نوع  هیچ   دارند  اذعان  مقاله  نویسندگان

 ندارند.  پژوهش این برای سازمانی یا  شرکت 

 

 نویسندگان  سهم

 تحلیل ها،داده گردآوری ها،آزمایش انجام ش:اکف  اعتمادی رضا

  اشراقی:  محمدجواد  اولیه.  نویس پیش  نگارش   و  نتایج

  متن.   بازبینی  و  نظارت  علمی،  راهنمایی  شناسی،روش  پردازی،ایده
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