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In this paper, the effects of pearlitizing on the as cast and as heat-treated microstructures of austenitic manganese steel (named 
Hadfield steel) were evaluated. The samples with different contents of carbon and manganese were produced using induction 
furnace and precision casting method. The as-cast, annealed, and solution treated microstructural studies were performed by 
optical microscopy, X-ray diffraction, ferritescopy and field emission scanning electron microscopy. The microstructural results 
showed that the as cast and annealed microstructures of the steel in room temperature consist of austenite matrix, carbide and 
ferrite. Fine examination by scanning electron microscope shows that the ferrite and carbide phases are formed as pearlitic colo-
nies. It was also observed that the increase in carbon content and annealing heat treatment are more facilitated the pearlitizing. 
By applying the final heat treatment (solution and quenching in water), pearlite colonies convert to new fine austenite grains and 
then the austenite grains sizes are decreased.
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A B S T R A C T

In this paper,the effects of porosity of pure Al and Al2024 matrix nanocomposites reinforced by carbon nanotubeson their final 
propertieshave been studiedthrough sintering parameters such as temperature and consolidation methods. For this purpose, 
powder composite was prepared using flake powder metallurgy method, including the dispersion of particles with ultrasonic 
waves and chemical mixing. Consequently, the final parts were produced in two different strengthening procedures consisting 
of spark plasma sintering and cold press-sintering. Finally, the samples were treated under hot extrusion in order to improve 
the mechanical properties.The experiments of densitometry, hardness and metallography were performed on final products. 
It was concluded that the SPS method was a better technique for processing of nanocompositesto achieve the optimal proper-
ties and also,the porosity of SPS samples has been considerably decreased after hot extrusion as well asthe increasing of their 
hardness.The hardness and porosity of Al-1.5%wt.CNT, produced by SPS plus hot extrusion steps, were measured 62.45 HB and 
1% respectively. In order to investigate the formation of aluminum carbide at the interface of CNT fibers and matrix, Raman 
spectroscopy and XRD were used whichno peakfor formed carbide appeared in results of both experiments.
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چکیده

در تحقیق حاضر اثر تخلخل نانوکامپوزیت‌های زمینه آلومینیم خالص و آلیاژ 2024با مقاوم‌ساز نانوتیوب کربن، از طریق متغیر‌های تف ‌جوشی مانند دما و نوع فرآیند ساخت 
بر خواص نهایی نانوکامپوزیت‌هامورد بررسی قرار گرفته‌اند. بدین منظور ابتدا پودر کامپوزیت با استفاده از روش‌متالورژی پودر پولک، شامل توزیع ذرات از طریق امواج مافوق 
صوت و مخلوط‌کردن شیمیایی تهیه شد. سپس با استفاده از روش‌های استحکام‌بخشی تف‌جوشی با جرقه پلاسما و پرس سرد- تف‌جوشی، قطعات نهایی ساخته شدند و 
در نهایت نمونه‌ها به‌منظور بهبود خواص مکانیکی تحت عملیات اکستروژن داغ قرار گرفتند. آزمایش‌های چگالی‌سنجی، سختی‌سنجی و متالوگرافی روی نمونه‌های مختلف 
انجام شد و مشخص گردید که روش SPS روش بهتری برای دستیابی به خواص مطلوب است و همچنین تخلخل نانوکامپوزیت‌ها تحت فرآیند اکستروژن داغ کاهش یافته 
و سختی آن‌ها افزایش می‌یابد. سختی و تخلخل نمونه Al-1.5%wt.CNT تولید شده با روش SPS که تحت فرآیند اکستروژن داغ قرار گرفته است به ترتیب HB 62.45 و 
%1 محاسبه شدند. به منظور بررسی امکان تشکیل کاربید آلومینیم در فصل مشترک از آزمایش های طیف‌سنجی رامان و XRD استفاده شد که در هر دو آزمون پیک های 

مربوط به کاربید مشاهده نگردید.

واژه‌هاي کلیدی: کامپوزیت، نانوتیوب‌کربن، متالورژی پودر، تف‌‌جوشی، پرس سرد.

1. مقدمه
آلومینیم با مصرف سالانه‌ی 2/5 میلیون تن، در صدر فلزات 
آلومینیم  مصرف  روزافزون  افزایش  دارد.  قرار  غیرآهنی 
می‌باشد. آن  فوق‌العاده‌ی  خواص  به‌دلیل  آن  آلیاژهای  و 

آلیاژهای  از  اغلب  خالص،  آلومینیم  کم  استحکام  دلیل  به 
ریختگی و کارپذیر آلومینیم و یا کامپوزیت‌های آن استفاده 
برای  استفاده  مورد  مقاوم‌سازهای  میان  در  می‌شود]1-5[. 
به  کربن1  نانوتیوب‌  آلومینیم،  زمینه  کامپوزیت‌های  ساخت 
دلیل خواص مکانیکی و الکتریکی فوق‌‌العاده توجه بسیاری از 
محققین را به خود جلب کرده‌ است]8-7[. به دلیل استحکام 
و مدول الاستیک بالای نانوتیوب کربن، محققین علاقمند به 
با  مقاوم‌‌شده  فلزی2  زمینه‌ی  درباره‌ی ‌کامپوزیت‌های  تحقیق 
1. Carbon Nanotubes (CNTs)

2. Metal Matrix Composite (MMC)

نانوتیوب کربن هستند. کامپوزیت‌های زمینه فلزی با مقاوم‌ساز 
نانوتیوب کربن در صنایع هوافضا، خودرو، تولید صفحات نازک 
برای کاربردهای الکترونیکی امکان استفاده دارند. برای یافتن 
نانوتیوب  با  فلزی  زمینه  کامپوزیت‌های  بیشتر  کارکردهای 
مانند  مرتبط  زمینه‌های  تمامی  در  زیادی  تحقیقات  کربن 
انجام  خواص،  ارزیابی  کامپوزیت‌ها،  آماده‌سازی  روش‌های 

فرآیند در مقیاس‌های بزرگ می‌بایست انجام پذیرد]9-14[.
امروزه دیدگاه تولید سازه‌های با وزن کم و مصرف انرژی 
از فلزات  این که بیشتر  با توجه به  پایین مورد توجه است و 
استفاده می‌شود، تولید کامپوزیت‌های زمینه فلزی با مقاوم‌ساز 
نانوتیوب کربن می‌تواند باعث دستیابی به ویژگی‌هایی همچون 
وزن کم، استحکام بالا، ضریب انبساط حرارتی پایین و هدایت 
حرارتی بالا در صنایع خودرو، هوافضا و کاربردهای الکترونیکی 
شود. مشکلات زیادی در خصوص تولید این کامپوزیت‌ها وجود 
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دارند که اولین و مهم‌ترین آن توزیع یکنواخت نانوتیوب کربن 
در زمینه‌ی فلزی است که به دلیل بزرگ بودن سطح ویژه‌ی 
نانوتیوب‌های کربنینسبت به فلز زمینه و تمایل به آگلومره شدن 
بین  واندروالس  نیروی  دلیل ‌وجود  به  خوشه‌هایی  تشکیل  و 
آن‌ها، این مرحله بسیار مشکل و حائز اهمیت است ]15-17[. 
خوشه‌های تشکیل شده دارای تخلخل زیادی هستند و بنابراین 
تخلخل محصول کامپوزیت را افزایش می‌دهند. توزیع یکنواخت 
نانوتیوب‌های کربنی در زمینه لازمه‌ی رسیدن به خواص مطلوب 
از  و همگن است.دومین مشکل مهم، اطمینان حاصل کردن 
پایداری ساختاری و شیمیایی نانو تیوب‌های کربنی در زمینه‌ی 
ساخت  فرآیندهای  در  بالا  تنش  و  دما  دلیل  است.به  فلزی 
کامپوزیت‌های زمینه فلزی، ممکن است نانوتیوب کربن آسیب 
با زمینه شده و خواص خود را از دست  ببیندیا وارد واکنش 
بدهد. روش‌های تولید کامپوزیت عبارت از روش‌های متالورژی 
پودر، ذوبی، پاشش حرارتی، الکتروشیمیایی و روش‌های نوین 
استفاده  امروزه   .]18-22[ هستند  لیزر  با  دهی  رسوب  مانند 
زمینه  نانوکامپوزیت‌های  تولید  برای  پودر  متالورژی  روش  از 
فلزی با ایجاد توزیع یکنواخت نانوتیوب‌های کربنی در زمینه 
مورد توجه زیادی قرار گرفته است.دمای کمتر فرآیند در روش 
در  ممکن  واکنش‌های  بهتر  کنترل  به  منجر  پودر،  متالورژی 
فصل مشترک مقاوم‌‌ساز و زمینه می‌‌گردد]23[. در این روش، 
پس از مخلوط کردن پودرها،از روش‌های مختلف شامل پرس 

سرد و تف‌جوشی، پرس داغ و تف‌جوشی با جرقه پلاسما3 برای 
استفادهمی‌شود. روش تف‌جوشی  نمونه‌ها  به  استحکام‌بخشی 
با جرقه پلاسما نوعی پرس داغ می‌‌باشد که منبع حرارتی آن 
جریان DC است و با عبور از قالب یا پودر حرارت لازم تولید 
می‌‌شود ]27-24[.برخلاف روش پرس داغ که در آن حرارت از 
المان‌‌های خارجی تامین می‌‌گردد، در این روش حرارت از داخل 
تامین می‌‌شود. جرقه‌‌ی ایجاد شده در فصل مشترک ذرات باعث 
ایجاد حرارت با سرعت بالا شده و در نتیجه نرخ تف جوشی بالا 
می‌‌رود هم‌چنین سرعت حرارت دادن نسبت به روش پرس داغ 
بالاتر است ]29-28[. در نهایت برای ردیف‌شدن بهتر نانولوله‌ها 
در زمینه نانوکامپوزیت و کاهش تخلخل در نمونه از فرآیندهای 
می‌گردد]30[.  استفاده  داغ  اکستروژن  مانند  شکل  تغییر 
زمینه  نانوکامپوزیت‌های  تخلخل و سختی  تحقیق حاضر،  در 
نانوتیوب کربن و  با مقاوم‌ساز  آلیاژ 2024  و  آلومینیم خالص 
همچنین اثر نوع فرآیند تف‌جوشی کامپوزیت و متغیر‌هایی از 
تف‌جوشی مانند دما در فرآیند SPS مورد مطالعه قرار گرفته‌اند.

2. مواد و روش تحقیق
مواداولیه

در این تحقیق دو نوع پودر آلومینیم خالص با میانگین اندازه 
ذرات کمتر از20 میکرومتر و خلوص بیشتر از 99% و پودر 
3.  Spark Plasma Sintering (SPS)

جدول 1. مشخصات فیزیکی و ترکیب شیمیایی پودر آلومینیم 2024 اولیه

CuMgSiFeMnAlعنصر

عنصر پایه3/231/750/830/270/35درصد وزنی

Sigma- Aldrichجدول 2. مشخصات فیزیکی نانوتیوب کربنی شرکت

ماده/ 
ویژگی

طول 
)mµ(

قطر داخلی 
)nm(

قطر خارجی 
)nm(

 ضخامت دیواره
)nm)(Graphene Layers(

چگالی
) 3g / cm روش فرآوریخلوص )%()

MWCNT0/1-102-610-155-152/1< 90CCVD

شکل 1. ریزساختار مواد اولیه:الف( آلومینیم خالص با اندازه ذرات کوچکتر از 20 میکرومتر و بزرگنمایی 500× ب( پودر آلومینیم 2024 با اندازه ذرات 100- 45 
میکرومتر و بزرگنمایی 500× ج( نانوتیوب‌های کربنیبا بزرگنمایی ×35000
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آلومینیم آلیاژی2024 با اندازه ذرات 100- 45 میکرومتر به 
عنوان فلز زمینه نانوکامپوزیت به کار برده شده اند.

درجدول 1 ترکیب شیمیایی پودر آلومینیم آلیاژی 2024 
شرکت  دیواره  چند  ازنانوتیوب  هم‌چنین  است.  شده  آورده 
Sigma- Aldrich به عنوان مقاوم‌ساز استفاده شدکه مشخصات 

ریزساختار  است.  شده  داده  نشان  در جدول2  آن  ساختاری 
اولیه پودر نانوتیوب کربن و پودرهای زمینه آلومینیم خالص 
میکروسکوپ  از  می‌شوند.  ملاحظه   1 شکل  در  آلیاژی  و 
و  وآلیاژی  آلومینیم خالص  پودرهای  برای  الکترونی روبشی4 
از میکروسکوپ الکترونی روبشی با تفنگ انتشار میدانی5برای 

CNT استفاده شده است.

آماده سازی اولیه پودرها
برای تبدیل مورفولوژی از بی نظم به پولکی و افزایش سطح 
تحت   2024 و  خالص  آلومینیم  پودرهای  زمینه،  پودر  ویژه 
عملیات آسیاکاری قرار گرفتند.20 گرم از هر یک از پودرها 
به همراه 1/5 درصد وزنی اسید استئاریک به عنوان روان‌ساز 
پودری یا عامل کنترل کننده فرآیند6 و گلوله‌هایی از جنس 
دستگاه  در  پودر710:1  به  گلوله  نسبت  با  نزن  زنگ  فولاد 
آلومینیم  پودر  قرار داده شدند.  انرژی  ماهواره‌ای کم  آسیاب 
و  به مدت 2 ساعت  و  دقیقه  بر  دور  با سرعت 200  خالص 
پودر آلومینیم 2024 با سرعت 250 دور بر دقیقه و به مدت 

4 ساعت آسیاکاری شدند.

مخلوط سازی شیمیایی
پودرهای  دادن  پوشش  ابتدا  در  کامپوزیت،  پودر  تهیه  برای 
تا پیوند قوی بین  انجام شد   CNTآلومینیم و عامل‌دار کردن
آنها برقرار شود. به این صورت که به منظور عامل‌دار کردن 
پودر CNT ابتدا اسیدشویی در اسید نیتریک 65 % به جهت 
نشاندن عامل کربوکسیل )COOH-( روی دیواره CNT به مدت 
6 ساعت و در دمای 120oC انجام شد.در نهایت پس از فیلتر 
کردن، پودر حاصل در کوره 120oC به مدت 8 ساعت خشک 
گردید. برای ایجاد عامل آبدوست هیدروکسیل )-OH( روی 
سطح، پودرهای آلومینیم در محلول آبی پلی وینیل الکل8 با 
مغناطیسی9  هم‌زن  با  ساعت   1 مدت  به  آب  در  غلظت %3 
هم زده شدند. پودرهای آلومینیم نیز بعد از فیلتر کردن در 
پودر   2ml/mg بعد  مرحله  در  شدند.  خشک   120oC کوره 
و  صوت10  مافوق  امواج  طریق  از  ذرات  توزیع  روش  با   CNT

به مدت 2 ساعت با افزودن 1/5 درصد وزنی سدیم دودسیل 

4. Scanning Electron Microscopy (SEM)

5. Field Emission Scanning Electron Microscopy (FE-SEM)

6. Process Control Agent(PCA)

7. Ball to Powder Ratio (BPR)

8. Polyvinyl Alcohol (PVA)

9. Magnetic Stirrer

10. Ultrasonic

نهایت  در  شدند.  مخلوط  سورفکتانت12  عنوان  به  سولفات11 
100CC آب به بشر اضافه شده و پودر آلومینیم پوشش داده 

شده به آن افزوده گردید. سپس با استفاده از بورت، محلول 
افزوده   Al CNT به صورت قطره قطره به سوسپانسیون پودر 

شد. بعد از رسیدن به حالت پایدار، دو جز کامپوزیت ته نشین 
از  پس  درآمد.  شفاف  صورت  به  سوسپانسیون  رنگ  و  شده 
 120Co دمای  با  کوره  در  حاصل  پودر  ترکیب  کردن،  فیلتر 
محصول  پودر  نیز   PVA کردن  خارج  منظور  به  شد.  خشک 
داده  قرار   Ar اتمسفر  با   500Co به مدت 2 ساعت در دمای 
با  تر، دو نمونه‌ی پودر کامپوزیت  با روش  این ترتیب  شد.به 
تهیه   1.5%wt.CNT-Al،1.5%wt.CNT-Al2024 ترکیب‌های 
آلومینیم  و  خالص  پودرهای ‌آلومینیم  از  همچنین  گردید. 
محصولات  نتایج  مقایسه  برای  نیز  ساز  مقاوم  بدون   2024

نهایی استفاده شد.

ساخت نمونه‌ها
نمونه‌ها، پرس سرد- تف‌‌جوشی، چهار  اول ساخت  در روش 
 1.5%wt.CNT-Al  ،2024 آلومینیم  خالص،  آلومینیم  نمونه‌ 
داخلی  قطر  با  فولادی  قالب  در   1.5%wt.CNT-Al2024 و 
تک  تن   100 هیدرولیک  پرس  دستگاه  با  و  متر  سانتی   3
محوره تحت فشار MPa 450 قرار گرفتند .در ادامه، عملیات 
تف‌جوشی برای این نمونه‌ها در کوره تیوبی مقاومتی به مدت 
2 ساعت و در دمای 500oC تحت اتمسفر آرگون انجام شد. 
مقایسه  و  بررسی  برای   Al2024 زمینه  پودر  است  ذکر  قابل 
سختی و تخلخل صرفا در روش پرس سرد- تف‌جوشی مورد 
استفاده قرار گرفت.در روش دوم ساخت نمونه ها، تف جوشی 
1.5%wt. با جرقه پلاسما، دو نمونه پودری با ترکیب یکسان
 ،430oC 400 وoC 20 و در دو دمایMPa تحت فشار ،CNT-Al

مدت زمان نگهداری 20 دقیقه و خلا 2mbar-10×3 در قالب 
گرافیتی با قطر 3 سانتی متر فشرده و مستحکم شدند.

اکستروژن داغ
چهار نمونه تولید شده به روش پرس سرد- تف‌جوشی و یک 
نمونه به روش SPS در دمای 430oC، تحت فرآیند اکستروژن 
داغ قرار گرفتند. اکستروژن در قالب فولاد گرم کار H 13 با 
 0/5 mm/s 420 و سرعتoC نسبت اکستروژن 9، در دمای

انجام شد.

مشخصه یابی
بر  ساخت  روش‌های  و   CNT افزودن  اثر  بررسی  به‌منظور 
تخلخل و سختی، چگالی‌سنجی نمونه‌ها به روش ارشمیدس 
ساختاری  بررسی  و  برینل  روش  به  سختی‌سنجی  سپس  و 

11. Sodium Dodecyl Sulfate (SDS)

12. Surfactant
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از محلول حکاکی شیمیایی انجام شد.  متالوگرافی  از طریق 
 5ml HNO3 ،3 ml HCl ،2 ml HF با ترکیب شیمیایی Keller

تهیه  برای   t=40s نگهداری  زمان  مدت  به   190 ml H2O و 
برای  نیز  فازی  آنالیز  استفاده شده است.  متالوگرافی  تصاویر 
مشخص شدن وجود یا عدم وجود فاز میانی کاربید آلومینیم 
در نمونه‌ها، توسط الگوی پراش اشعه‌ی ایکس و طیف سنجی 
FESEM و SEM رامان انجام شد. میکروسکوپ‌های الکترونی

به ترتیب به منظور مشاهده مورفولوژی پودر زمینه و توزیع 
نانوتیوب‌های کربن در زمینه آلومینیم به کار گرفته شدند.

3. نتایج و بحث

آنالیز پودر کامپوزیت
در گام نخست از پودرهای اولیه Al، Al2024 و CNT تصاویر
SEM و FESEM تهیه گردید )شکل1: الف تا ج(. با مقایسه سه 

تصویر ملاحظه می‌شود که ذرات آلومینیم خالص و آلیاژی، 

دارای مورفولوژی بی نظم بوده و در مقایسه با نانوتیوب‌های 
تصاویر  هستند.  کوچکتری  ویژه  سطح  دارای  کربنی 
با  پیچیده  الیاف  گویای  کربنی  نانوتیوب‌های  میکروسکوپی 
دلیل  به  نانوتیوب‌ها  می‌باشد.  آنها  زیاد  قطر  به  طول  نسبت 
نیروی واندروالسی بین آنها به صورت رشته‌های در هم تنیده 
هستند. قبل از وارد آمدن هر نیروی خارجی نانوتیوب‌ها صاف 

و بدون آسیب‌دیدگی هستند. 
باید  نانوتیوب‌ها  فوق‌العاده  خواص  حفظ  برای  بنابراین 
گردد.  حفظ  صورت  این  به  ممکن  حد  تا  آن‌ها  مورفولوژی 
به ‌د‌لیل اختلاف بین سطوح ویژه نانوتیوب‌های کربن و ذرات 
آلومینیم  ذرات  دو،  این  بهتر  اختلاط  منظور  به  و  آلومینیم 
پولکی شکل شده‌اند تا سطح ویژه آنها افزایش یابد. در شکل 
نشان   2024 آلیاژ  و  آلومینیم  شده  پولکی  ذرات  تصاویر   2
داده شده است. هر کدام از پودرها در سرعت‌های مشخصی 
در دستگاه آسیاکاری قرار داده شدند. به دلیل حبس شدن 
ذرات آلومینیم بین گلوله‌ها در طی عملیات آسیاکاری و در 

شکل 2. تصویر SEM پودر پولکی الف( آلومینیم خالص با بزرگنمایی 3000× و ب( آلومینیم 2024 با بزرگنمایی 500×

شکل 3. تصویر FESEM از توزیع نانوتیوب‌های کربن در زمینه الف( آلومینیم خالص با بزرگنمایی 60000× و ب( آلیاژ 2024 با بزرگنمایی 75000×



214

بررسی سختی و تخلخل نانوکامپوزیت‌های Al-CNT و Al2024-CNT تولید‌ شده به دو روش‌پرس سرد- تف‌جوشی و تف‌جوشی با پاییز 1396 . دوره 20 . شماره 3
جرقه پلاسما

اثر وارد آمدن انرژی حاصل از ضربه گلوله‌ها، ذرات آلومینیم 
کامپوزیت  پودرهای  در  کربن  الیاف  توزیع  می‌شوند.  پولکی 
Al-CNT و Al2024-CNT با استفاده از تصاویر FESEM بررسی 

نانوتیوب‌های  یکنواخت  توزیع  مرحله  دراین  )شکل3(.  شد 
کربن در هر دو زمینه آلومینیم و 2024 حاصل شده است. 
داشتن  به‌دلیل  آلومینیم  زمینه  در  ذرات  این  بهینه  توزیع 
مشکلاتی مانند ترشوندگی کم، سطح ویژه زیاد، وجود نیروی 
شدن،  خوشه‌ای  و  آگلومره  نتیجه  در  و  آنها  بین  واندوالس 
با خواص  کامپوزیتی  داشتن  برای  است.  اهمیت  حائز  بسیار 
انجام  مرحله  این  در  تاثیرگذار  تغییرات  مهمترین  بهینه، 
در  تغییری  تف‌جوشی  مانند  بعدی  مراحل  در  زیرا  می‌شود، 
باعث  ذرات  بهینه  توزیع  نمی‌گردد.  ایجاد  ذرات  توزیع  نحوه 
می‌شود در هنگام اعمال بار، تنش از زمینه به نانوتیوب‌های 
کربنی منتقل شده و استحکام کامپوزیت به دلیل توان تحمل 

بالای نانوتیوب‌‌ها افزایش یابد.

آنالیز نمونه بعد از استحکام بخشی
در روش اول، پس از انجام پرس سرد، نمونه‌ها استحکام کمی 
به خود می‌گیرند تا هنگام جابجایی شکسته نشوند. سپس در 
حین تف‌جوشی تحت تاثیر دو عامل دما و زمان، نفوذ رخ داده 
و در اثر تماس ذرات به هم و کاهش سطح حفرات موجود بین 
آنها انرژی آزاد سطح کاهش یافته و نیروی محرکه لازم برای 

شکل 4. نمودار ستونی مقایسه سختی و تخلخل نمونه‌های تهیه شده به روش پرس سرد و تف‌جوشی

شکل 5. نمودار ستونی مقایسه سختی و تخلخل برای دو نمونه SPS با دماهای 400 و 430 درجه سانتی گراد

تف‌جوشی فراهم می‌گردد و در نتیجه اتصال متالورژیکی بین 
تغییرات سختی و تخلخل در  برقرار می‌شود. شکل 4  ذرات 
روش اول را نشان می‌دهد. در روش دوم، تف‌جوشی با جرقه 
پلاسما، که یک روش بسیار موثر برای استحکام‌بخشی است 
همین‌طور  و  تف‌جوشی  و  داغ  پرس  زمان  هم  انجام  به‌دلیل 
کمتر بودن زمان فرآیند نسبت به سایر روش‌ها، از رشددانه و 
واکنش بین زمینه و نانوتیوب‌های کربنی جلوگیری می‌شود 
و احتمال تشکیل کاربید آلومینیم کمتر می‌گردد. نمونه‌های 
SPSدر دو دمای مختلف 400oC و 430oC ساخته شدند که 

افزایش دمای تف‌جوشی  اثر  از آن است که در  نتایج حاکی 
دانسیته و سختی نمونه‌ها به طور چشم‌گیری بهبود می‌یابد 

)شکل5(.

بررسی ریزساختاری محصولات
تصویر متالوگرافی نمونه wt.CNT-Al%1.5 تولید شده به روش 
پرس سرد و تف جوشی در شکل 6- الف نشان داده شده است 
باریک و ساختار لایه‌ای  و  دانه‌های کشیده  برخی  که شامل 
می‌باشد. این دانه‌ها نشان دهنده‌ی پولکی شدن ذرات هستند.

تشکیل پودر پولک شکل با افزایش سطح ویژه پودر، کاهش 
کارسخت  واسطه  به  افزایش سختی  و  سازی  فشرده  قابلیت 
متالوگرافی  بود.تصاویر  خواهد  همراه  زمینه  پودر  شدن 
نمونه‌های wt.CNT-Al%1.5 تولید شده به روش SPS در شکل 
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6- ب و ج نشان داده شده‌اند. مقایسه تصاویر ریزساختاری 
دو دمای 400oC و 430oC مشخص می‌کند که رشد دانه در 
امر خاصیت قفل شدن  این  نداده است. دلیل  بالا رخ  دمای 
علی  آلومینیم  اکسید  ماندن  باقی  و  فشار  اعمال  نانولوله‌ها، 
رغم خاصیت تمیزکنندگی SPS و سرعت بالای حرارت‌دهی 
می‌باشد. نمونه‌های تولید شده به هر دو روش شامل مناطق 
سیاهی در مرزدانه‌ها می‌باشند که می‌توانند ناشی از تخلخل 

موجود در نمونه‌ها و یا خوشه‌های CNT باشند.
می‌توانند  زیاد،  انرژی  با  مناطق  عنوان  به  دانه  مرزهای 

داشته  کامپوزیت  ساخت  حین  در   CNT از  بیشتری  جذب 
باشند و نیز در حین عملیات تفجوشی نیز به عنوان مکان‌های 
مناسب جهت نفوذ عناصر و رسیدن به حالت پایدار با کمینه 

انرژی عمل می‌نمایند.

آنالیز سختی و تخلخل نمونه ها
مطابق   1.5%wt.CNT-Al نمونه  برای  روش  دو  مقایسه  با 
برای  SPS بهینه‌تر است.  شکل 7 مشاهده می‌شود که روش 
تف‌جوشی بهتر آلومینیم باید نرخ گرم شدن بالا و نیز نفوذ 

400oC در دمای SPS )430 و جoC در دمای SPS )به روش الف( پرس سرد و تف جوشی، ب Al-1.5%wt.CNT شکل 6. تصاویر متالوگرافی نمونه‌های

SPS 1.5 تولید شده به دو روش پرس سرد -تف جوشی وwt.%CNT -Al شکل 7. نمودار ستونی مقایسه سختی و تخلخل نمونه

شکل 8. نمودار ستونی مقایسه سختی و تخلخل نمونه wt. CNT -Al ،SPS%1.5 در دمای 430oC قبل و بعد از اکستروژن داغ
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 SPS مناسب در حالت جامد وجود داشته باشد که در فرایند
به دلیل تمیز شدن سطح و شکسته شدن منطقه ای اکسید 
سطحی، اتصال مناسبی بین زمینه و مقاوم ساز برقرار شده و 

سختی و دانسیته افزایش یافته است.

بررسی تاثیر اکستروژن داغ
نانوتیوب‌های  از  بخشی  شدن  ردیف  باعث  داغ  اکستروژن 
نیروی  تاثیر  تحت  می‌شود.  اکستروژن  درراستای  کربنی 
فشاری در این فرآیند تغییر شکل پلاستیک رخ داده و حفرات 
به مینیمم مقدار خود می‌رسند که این توجیهی برای کاهش 
تخلخل طی این فرآیند است. هم‌چنین در اثر تغییر پلاستیک 
شدید، کارسختی در نمونه‌ها رخ داده و سختی آنها افزایش 

یافته است )شکل 8 و 9(.

بررسی فازی نمونه ها
طیف رامان: از آزمایشاتی که می‌توان برای بررسی تاثیر فرآیند 
و  مشترک  فصل  روی خواص  تفجوشی  و  کامپوزیت  ساخت 
عیوب ایجاد شده آن استفاده نمود، آزمایش رامان می‌باشد. 

برای هر دو نمونه تف‌جوشی شده به روش SPS منحنی رامان 
در شکل10 ترسیم شده است. با توجه به نتایج تستپیک‌های 
G و D به ترتیب در محدوده‌ی تقریبی cm-1 1600 و 1370 
نانوکامپوزیت  در  چنددیواره  نانوتیوب‌‌های  حضور  نشانگر 
باند  و  گرافیتی  درماده  بی‌نظمی  به حضور   D باند  می‌باشند. 
G به ساختار کامل هگزاگونال گرافیتی نسبت داده می‌شود. 
فرکانس ارتعاش باند G با فاصله بین اتمی رابطه دارد. وقتی 
کرنش به آنها اعمال می‌شود، فواصل بین اتمی نانوتیوب‌های 
نیز  ارتعاشی  فرکانس‌های  طرفی  از  و  می‌کنند  تغییر  کربنی 
دچار تغییر می‌شوند در نتیجه شیفت رامان خواهیم داشت. 
نیز  رامان  شیفت  باشد،  بیشتر  وارده  کرنش  میزان  چه  هر 
بیشتر خواهد بود. به دلیل نیروهای فیزیکی وارده در عملیات 
( در نانوتیوب‌های کربنی  D

G

I
I

مخلوط کردن پودر میزان عیوب )
افزایش یافته است. از دو نمودار چنین برمی‌آید که با افزایش 
دما، عیوب کاهش یافته‌اند. زیرا این نسبت برای دماهای 400 
و 430 درجه سانتی‌گراد به ترتیب برابر با 2/327 و 1/986 
می‌باشد. در صورت وجود کاربید Al4C3 در نانوکامپوزیت نهایی 
به  نزدیک  عددهای  در  رامان  آنالیز  در  پیک‌هایی   ،Al-CNT

شکل 9. نمودار ستونی مقایسه سختی و تخلخل نمونه‌های پرس سرد و تف جوشی شده بعد از اکستروژن داغ

)ب( )الف( 	 	

شکل10. الگوی رامان نمونه ی SPS در دمای الف ( 430 و ب(400 درجه سانتی گراد
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490 و 855cm-1 مشاهده می‌شود. در برخی منابع دیگر هم 
اعداد مانند830 و cm-1 950 برای وجود کاربید در سیستم 
گزارش شده است ]22[. با در نظرگیری هر یک از این اعداد، 
نمونه‌ها در هر دو دما، پیک  از  آمده  رامان بدست  آنالیز  در 

تشکیل کاربید ملاحظه نشده است.
 Al-CNT پودر  به  مربوط   XRD ایکس:الگوی  اشعه  پراش 
آورده   11 شکل  در  دما  دو  هر  در   SPS با  شده  تفجوشی 
شده است. با توجه به شکل، پیک‌های بدست آمده مشابه با 
آلومینیم خالص در مقادیر 2θ برابر با 38، 45، 65 و 78 درجه 
می‌باشند که به ترتیب مربوط به صفحات با اندیس‌های )111(، 
 Al4C3 200(، )220( و )311( می‌شوند. در صورتی که کاربید(
در قطعه نهایی کامپوزیت وجود داشته باشد، پیک مربوط به 
آن در مقدار 2θ=55o قابل مشاهده خواهد بود. در اثر تشکیل 
کاربید در فصل مشترک آلومینیم با CNT، امکان تسهیل در 
انتقال تنش وجود دارد و بر خواص مکانیکی کامپوزیت تاثیر 
بسزایی خواهد داشت. در حالیکه در نمونه‌های SPS شده این 
پیک دیده نمی‌شود. البته دلایل دیگر برای عدم مشاهده پیک 
کاربید می‌تواند مربوط به کم بودن درصد وزنی فاز مقاوم ساز 
قابلذکر  باشد.  تفجوشی  دمای  بودن  پایین  یا  و  سیستم  در 
است که تشکیل کاربید از یک ضخامتی بیشتر منجر به ترد 
شدن و شکست نمونه می‌شود، بنابراین باید از تشکیل زیاد آن 
جلوگیری گردد. پیک‌های مربوط به نانوتیوب‌های کربنی در 
الگوی پراش ایکس قابل مشاهده نیستند، به دلیل اینکه عدد 
اتمی کربن کم است و از طرفی پراش‌های اشعه ایکس حاصل 
از عددهای اتمی کم، بسیار ضعیف بوده و در نتیجه به وسیله 
میزان  طرفی  از  می‌شوند.  کامپوزیت جذب  در  آلومینیم  فلز 
تفکیک  قدرت  وزنی(و  درصد   1/5( کربنی  نانوتیوب‌های  کم 
پایین دستگاه پراش نیز می‌تواند دلیلی بر عدم نمایش آن‌ها 

در الگوی پراش اشعه ایکس باشد.

4. نتیجه‌گیری
روش متالورژی پودر پولک، توزیع ذرات از طریق امواج مافوق 
صوت و مخلوط کردن شیمیایی برای ترکیب پودر آلومینیم و 
نانوتیوب کربنی روش مناسبی می‌باشد. البته این نتایج برای 
درصدهای  برای  است  ممکن  و  آمد  بدست   CNT 1/5درصد 

دیگر متفاوت باشد.
سختی نمونه‌ها در روش پرس سرد و تف‌جوشی با افزودن 
نانوتیوب کربنی نسبت به نمونه بدون مقاوم‌ساز بیش‌تر شده 

است.
تف‌جوشی  و  سرد  پرس  روش  با  مقایسه  در   SPS روش 
Al-1.5%wt. CNT روش مناسب‌تری است زیرا سختی نمونه

در این روش افزایش و تخلخل آن کاهش یافته است.
دمای 430oC در روش SPS دمای مناسب‌تری نسبت به 
400oC می‌باشد زیرا خواص سختی و تخلخل بهتری در این 

دما ظاهر می‌شوند.
انجام یک فرایند شکل‌دهی نهایی در تولید نانوکامپوزیت‌ها 
می‌تواند به بهبود خواص نهایی نمونه تولید شده کمک کند. 
همان‌طور که از نتایج این تحقیق مشاهده شد سختی نمونه‌ها 
پس از اکستروژن داغ افزایش و تخلخل آنها کاهش پیدا کرد.

الگوی  توسط   SPS نمونه‌های  فازی  آنالیز  بررسی‌های  در 
پراش اشعه ایکس و طیف رامان پیک‌های مربوط به تشکیل 

کاربید مشاهده نشدند.

	 )الف(	                                  )ب(

شکل 11. الگوی پراش اشعه ایکس نمونه Al/CNT%5 ،SPS-1 در دمای الف(430 و ب( 400 درجه سانتی گراد
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