
http:metalleng.ir/
94

Summer 2016, Volume 19, Number 2
METALLURGICAL ENGINEERING 
The Journal of Iranian Metallurgical and Materials Engineering Society

* Corresponding Author:
Mahmoud Nili-Ahmadabadi, Full Professor
Address: School of Metallurgy and Materials Engineering, College of Engineering, University of Tehran, Tehran, Iran.
Tel: +98 (21) 82084078
E-mail: nili@ut.ac.ir

Research Paper
 Semi-Solid Microstructural Evolution of Severely Deformed AISI 304 Stainless Steel

1- MSc. Student, School of Metallurgy and Materials Engineering, College of Engineering, University of Tehran, Tehran, Iran.
2. Full Professor, School of Metallurgy and Materials Engineering, College of Engineering, University of Tehran, Tehran, Iran.
3. PhD, School of Metallurgy and Materials Engineering, College of Engineering, University of Tehran, Tehran, Iran.

Peyman Asghari-Rad1, *Mahmoud Nili-Ahmadabadi2, Hassan Shirazi3

Semi-solid metal forming offers many advantages in comparison with casting and forging. However, due to the high-melting tem-
perature and related difficulties, there is relatively a few experimental data on the semi-solid processing of steels. Therefore, this 
study is subjected to the microstructure evolution during partial remelting of 304 stainless steel which is pre-deformed in solid 
state by a severe plastic deformation (SPD) technique. Thermodynamic calculations were carried out by Thermo-Calc software 
and the results were compared with the experimental observation. In this study, repetitive corrugation and straightening by rolling 
(RCSR) as a new SPD technique is utilized to induce a great strain in material prior to semi-solid process. Microstructural evolutions 
were studied in different temperatures and holding times during semi-sold process. The results indicate that finer globular semi-
solid microstructure is achieved from 30 cycles RCSR processed specimen after 3 minutes holding at 1425.
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تحولات ریزساختاری فولاد زنگ نزن 304 نیمه جامد شده پس از تغییرشکل پلاستیک شدید

پیمان اصغری راد1، *محمود نیلی احمدآبادی2، حسن شیرازی3

1. مقدمه

فرآیند  فلزات،  شکل دهی  نوین  روش های  از  یکی 
بين  دمایی  ناحيه  در  فلزات  آن  در  که  تيکسوفورمينگ1 است 
ساليدوس و ليکوئيدوس و در ابعاد محصول نهایی شکل داده 
می شوند ]1, 2[. ایده اوليه این روش که تلفيقی از روش های 
سنتی ریخته گری و آهنگری به حساب می آید، نخستين بار در 
دهه 1970 ميلادی توسط فلمينگز و همکارانش ]3[ در موسسه 
تکنولوژی ماساچوست مطرح شد. از مزایای این روش در مقایسه 
با روش های سنتی می توان به کاهش حفرات گازی و انقباضی، 
کاهش جدایش ها، افزایش عمر قالب، کاهش اکسيداسيون و ارتقای 
کيفيت سطحی قطعات اشاره کرد. نکته مهم در شکل پذیری مواد 
در حالت نيمه جامد، کروی بودن ذرات فاز جامد در زمينه فاز 
مذاب می باشد. تاکنون، روش های مختلفی برای تهيه شمش با 
ساختار غيردندریتی ابداع شده اند که از لحاظ نوع فرآوری به دو 

دسته روش های ذوبی و حالت جامد تقسيم می شوند.

1. Thixo-forming

در فرآیندهای ذوبی، مرحله فرآوری ساختار نيمه جامد از حالت 
مذاب انجام می گيرد و این روش ها بيشتر بر پایه ایجاد تغيير در 
ساختار دندریتي یا ممانعت از تشکيل این ساختار حين انجماد 
استوار هستند. از جمله این روش ها می توان به هم زدن مکانيکي 
]4[، هم زدن الکترومغناطيسي ]5[، سطح شيب دار خنک کننده 

]6[ و مارپيچ دوار ]7[ اشاره کرد.

نيمه جامد  ساختار  فرآوری  جامد،  حالت  روش های  در  اما   
کار  اعمال  با  این روش ها  در  نمی پذیرد.  انجام  مذاب  از حالت 
نابجایی ها  و چگالی  ماده ذخيره می شود  در  مکانيکی، کرنش 
افزایش می یابد. وجود این کرنش، نيروی محرکه لازم برای تبلور 
مجدد دانه های جدید هم محور را در مرحله گرمایش مجدد نمونه 
فراهم می سازد. در حين گرمایش مجدد نمونه تا ناحيه نيمه جامد، 
بازیابي و تبلور مجدد در ساختار رخ می دهد و دانه هاي ریز عاري 
از کرنش با مرزهاي بزرگ زاویه تشکيل مي شوند و با ورود به ناحيه 
نيمه جامد، فاز مذاب از مناطق پرانرژی ساختار که تقاطع سه گانه 
دانه ها و مرزهای بزرگ زاویه هستند جوانه زنی کرده و سپس با 
افزایش کسر فاز مذاب، مرزهای بزرگ زاویه به وسيله مذاب خيس 

شکل دهی فلزات در ناحيه نيمه جامد در مقایسه با شکل دهی آن ها به وسيله روش های ریخته گری یا آهنگری از مزایای بسياری برخوردار است. با این حال، به خاطر دمای کاری بالا 
و پيچدگی فرآیند، تحقيقات زیادی در زمينه فرآیند نيمه جامد فولادها گزارش نشده است. بنابراین، این پژوهش به مطالعه تحولات ریزساختاری در حين ذوب جزئی فولاد زنگ نزن 
304 که به روش تغييرشکل پلاستيک شدید در حالت جامد کرنش اوليه داده شده است، می پردازد. همچنين محاسبات ترمودیناميکی به وسيله نرم افزار ترموکلک انجام پذیرفته 
و نتایج آن با مشاهدات تجربی مقایسه می گردد. در این پژوهش، فرآیند نورد تکرارشونده با غلتک های صاف و انحناءدار )RCSR( به عنوان یک روش نوین برای اعمال تغييرشکل 
پلاستيک شدید قبل از فرآیند نيمه جامد مورد استفاده قرار می گيرد. تحولات ریزساختاری در دماها و زمان های نگهداری مختلف بررسی می شوند. علاوه بر آن، تشکيل فاز مارتنزیت 
 mµ شده، ساختار نيمه جامد کروی ریزتری با اندازه متوسط ذرات RCSR بررسی می گردد. نتایج نشان می دهند که برای نمونه 30 سيکل RCSR ناشی از کرنش در طی فرآیند

75 در دمای °C 1425 و زمان نگهداری 3 دقيقه به دست آمد.

واژه هاي کلیدي: فرآیند نيمه جامد، فولاد زنگ نزن 304، تغييرشکل پلاستيک شدید، نورد تکرارشونده با غلتک های صاف و انحناءدار، ترموکلک

چکیده

http://www.metalleng.ir/


مهندسی متالورژیتابستان 1395 . دوره 19 . شماره 2

http:metalleng.ir/
96

شده و جداشدن دانه ها از یکدیگر رخ می دهد و ساختار نيمه جامد 
حاصل مي گردد ]11-8[. به تناسب دمای اعمال تغييرشکل که 
می تواند بالاتر و یا پایين تر از دمای تبلور مجدد ماده باشد، این 
روش ها را به ترتيب RAP2 و SIMA3 می نامند ]13 ،12 ،8[. این 
روش ها به خاطر اینکه مرحله فرآوری در حالت مذاب را ندارند، 
برای آلياژهایی که حساس به اکسيداسيون هستند و یا حاوی 
عناصر فعال می باشند بسيار پرکاربرد است. همچنين به دليل 
از حالت  نيمه جامد در روش های غيرذوبی  فرآوری مواد  اینکه 
مذاب انجام نمی گيرد، شمش هاي توليد شده با این روش عاری از 

عيوبي مانند آخال ها، اکسيدها و یا جذب گاز مي باشند. 

تا به امروز، بيشتر تحقيقات انجام گرفته در زمينه فرآیندهای 
آلياژهای  مانند  کمتر  ذوب  نقطه  با  فلزات  روی  بر  نيمه جامد، 
آلومينيم و منيزیم متمرکز بوده اند و در مواردی نتيجه این تلاش ها 
برای توليد صنعتی بکاررفته است. اما در مورد آلياژهای با نقطه 
ذوب بالا تحقيقات محدودی انجام گرفته است، زیرا علاوه بر بالا 
بودن دمای نيمه جامد برای این آلياژها، چالش های دیگری همچون 
اکسيداسيون سریع، استحاله های فازی پيچيده و پيچيدگی فرآیند 

و هزینه بالا برای تأمين تجهيزات مطرح بوده اند ]14[. 

برای نخستين بار در دنيا، حيدریان ]15[ آلياژ چدن نشکن 
جهت  شيب دار  سطح  روش  به  را  موليبدن  و  منگنز  حاوی 
ریخته گری تحت فشار نيمه جامد توليد کرد. همچنين، تحقيقات 
پهلوانی ]16[ بر روی فرآیند نيمه جامد چدن نشکن نشان داد که 
با کنترل ميرایی جوانه زاها و استفاده از روش های هم زدن مذاب 
و سطح شيب دار خنک کننده، ضمن ایجاد نيروی برشی، زمان 
انجماد نيز تسریع می شود و امکان شکسته شدن دندریت ها و 
کروی شدن ساختار چدن نشکن با حفظ کرویت گرافيت ها به 
وجود می آید. در مورد فرآیند نيمه جامد بر روی فولادها بيشترین 
 X210CrW12 و  ]17[  100Cr6 فولادهای روی  بر  مطالعات 
محدوده  وجود  آن  دليل  که  است  بوده   ]19[  M2 و   ]18[
مطالعات  همچنين  است.  فولادها  این  برای  وسيع  نيمه جامد 
محدودی بر روی تحولات ریزساختاری در ناحيه نيمه جامد بر 
روی فولاد زنگ نزن 304 انجام پذیرفته است که لزوم کار بيشتر 

در این زمينه را نشان می دهد ]21 ،20[. 

   با توجه به مقالات منتشر شده، با افزایش ميزان کرنش اعمال 
شده در فرآیند SIMA، اندازه ذرات فاز جامد کروی در ریزساختار 
یکنواخت تری  ریزساختار  و  می یابند  کاهش  شده  نيمه جامد 
تغيير  فرآیندهای  از  استفاده  اخيراً  رو،  این  از  حاصل می شود. 
شکل پلاستيک شدید بر روی شمش اوليه جهت اعمال ميزان 
کرنش های بالاتر مورد توجه محققين قرار گرفته اند. فرآیندهای 
 HPT، ]22-24[ ECAP :تغييرشکل پلاستيک شدید عبارتند از

2. Recrystallization and Partial Melting
3. Strain-Induced Melt-Activated 

و  آشوری   .]29[  CGR و   ]28[  CGP  ،]27[  ARB  ،]26 ,25[
مرادی ]31 ،30[ در مرحله تغييرشکل شمش اوليه از فرآیند 
ECAP بر روی آلياژ A356 استفاده کردند. نتایج آن ها نشان می 
دهد که با افزایش ميزان کرنش در نمونه ها، اندازه ذرات جامد 
ریزتری به دست می آید. همچنين آغاز جوانه زنی مذاب نيز در 
ساختار در نمونه های با کرنش بيشتر سریع تر صورت می گيرد. 
طوفانی نژاد ]33 ،32[ نيز از روش ECAP برای اعمال کرنش بالا 
در فولاد زنگ نزن آستنيتی 304 استفاده نمود. مقایسه ریزساختار 
نيمه جامد شده دو نمونه ECAP شده و آنيل محلولی نشان داد که 
در نمونه کرنش یافته، ذرات فاز جامد کروی ریزتری به دست آمد. 

در سال 2012، روش نوینی برای تغييرشکل پلاستيک شدید 
 )RCSR( به نام نورد تکرارشونده با غلتک های صاف و انحناءدار
معرفی شد ]34[. اساس روش RCSR بکارگيری نورد تکرارشونده 
با غلتک های انحناءدار برای اعمال کرنش های جمع شونده در 
ماده است به طوری که با این روش می توان به آسانی کرنش بالایی 
اعمال  ضخامت  کاهش  حداقل  با  شکل  ورق های  نمونه  در  را 
کرد. از مزایای روش RCSR می توان به سادگی فرآیند، مداوم 
بودن آن و قابليت اعمال آن به تعداد سيکل های بالا اشاره کرد. 
علاوه بر آن، غلتک های انحناءدار را می توان به جای غلتک های 
صاف در خط نورد جایگزین کرد. از این رو، در بين روش های 
بالایی  پتانسيل  از   RCSR روش  شدید،  پلاستيک  تغييرشکل 
جهت تجاری شدن برخوردار است. تاکنون، روش RCSR بر روی 
آلياژ )% Fe-10Ni-7Mn )wt ]34[، آلومينيم خالص ]35[، مس 
خالص، آلياژ A356 و A413 آلومينيم، آلياژ NiTi ]36[ و فولاد 

زنگ نزن 304 ]37[ با موفقيت اعمال گردیده است. 

   در پژوهش حاضر، فولاد زنگ نزن 304 به منظور اعمال 
کرنش پلاستيک شدید تحت فرآیند RCSR قرار می گيرد و تاثير 
کرنش اعمال شده بر ریزساختار فولاد در حالت نيمه جامد شده 

مورد بررسی قرار می گيرد. 

2. مواد و روش تحقیق

در این پژوهش از فولاد زنگ نزن 304 با ترکيب شيميایی که در 
جدول شماره 1 نشان داده شده است استفاده شد. ابتدا این فولاد 
در دمای C° 1150 به مدت یک ساعت در داخل کوره تحت خلاء 
 RCSR آنيل محلولی شده و سپس در آب کوئنچ گردید. فرآیند
به تعداد 30 سيکل و در دمای صفر درجه سيلسيوس بر روی 

نمونه های آنيل محلولی شده اعمال گردید. 

پس از آن، فرآیند نيمه جامد بر روی دو نمونه آنيل محلولی و 
30 سيکل RCSR شده در دماها و زمان های نگهداری مختلف 
انجام گرفت. جهت گرمایش نمونه ها در ناحيه نيمه جامد از کوره 
تيوبی با تيوب سراميکی تحت اتمسفر گاز آرگون استفاده گردید. 
دمای کوره توسط ترموکوپل که در محل قرارگيری نمونه کار 
گذاشته شده بود اندازه گيری شد. پس از فرآیند نيمه جامد تمامی 

تحولات ریزساختاری فولاد زنگ نزن 304 نیمه جامد شده پس از تغییرشکل پلاستیک شدید
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نمونه ها در آب کوئنچ شدند. 

تصویر شماتيکی از مراحل فرآیند RCSR در تصویر شماره 1 
نشان داده شده است. هر سيکل از فرآیند RCSR از پنج مرحله 
تشکيل شده است: چهار مرحله نورد با غلتک های انحناءدار و 
یک مرحله نورد با غلتک های صاف. در مرحله اول، نمونه بين دو 
غلتک انحناءدار نورد می شود. در این مرحله، مناطق ماکزیمم و 
مينيمم تحت تغييرشکل از نوع خمشی قرار می گيرند، درحالی که 
قابل  تغييرشکل  گرفته اند  قرار  عطف  موقعيت  در  که  نقاطی 
توجهی را تجربه نمی کنند. همان طوری که مشاهده می شود، در 
مرحله اول، مناطقی که با رنگ آبی روشن نشان داده شده اند 
تحت خمش بوده اند و به مناطق عطف کرنش قابل ملاحظه ای 
اعمال نشده است. در مرحله دوم، نمونه به اندازه شعاع انحناء 
غلتک ها جابجا می شود تا موقعيت نقاط اکسترمم و عطف در 

مرحله اول با همدیگر جابجا شوند. 

بنابراین در مرحله دوم، مناطق که در مرحله اول خمش را 
تجربه نکرده اند، تحت خمش قرار می گيرند. این مناطق نيز با 
رنگ قرمز روشن نشان داده شده اند. سپس، نمونه به اندازه 180 
درجه حول محور X می چرخد. در مرحله سوم و چهارم، نمونه 
دوباره تحت خمش قرار می گيرد و برای مشخص کردن افزایش 
ميزان کرنش در این مناطق از رنگ های آبی و قرمز تيره استفاده 
شده است. در مرحله آخر به منظور صاف کردن و یکنواخت کردن 

کرنش اعمال شده به نمونه از غلتک های صاف استفاده می شود. 
مدل سازی تحليلی برای محاسبه کرنش اعمالی متوسط در هر 
مرحله انجام پذیرفته و رابطه ارائه شده برای کرنش هر مرحله به 

صورت زیر است ]35[:

معادله 1.

ɛavg=
-t+(R+t)Ln(1+t/R)

t

که t ضخامت نمونه و R شعاع انحناء نمونه در یک مرحله 
از RCSR است. در این پژوهش، ضخامت نمونه 4mm و شعاع 
انحناء نمونه mm 35 می باشد. با توجه به ضخامت و شعاع انحنای 
نمونه، مقدار متوسط کرنش اعمالی برای هر سيکل RCSR معادل 

0/165 می باشد.

جهت آماده سازی سطحی نمونه ها، ابتدا نمونه ها سمباده زنی 
شده و با پودر آلومينا پوليش مکانيکی شدند و سپس حکاکی 
به روش الکتروليز با محلول HNO3 خالص و ولتاژ 2v و مدت 
زمان 5 ثانيه انجام پذیرفت. در تحليل تغييرات ریزساختاری از 
ميکروسکوپ های نوری و الکترونی روبشی استفاده گردید. برای 
 EDS 4بررسی فازهای مختلف و ترکيب شيميایی آن ها از آناليز
اندازه دانه ها و همچنين  استفاده شد. همچنين برای محاسبه 
اندازه و ميزان کروی بودن ذرات در نمونه های نيمه جامد شده از 

.RSCR تصویر 1. شماتيک فرآیند

جدول 1- ترکيب شيميایی فولاد زنگ نزن 304 به کار رفته در این پژوهش.

FeNNiCrSPMnSiCعنصر
Bal.0/038/018/50/0080/0351/280/330/04wt. %
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نرم افزار MIP استفاده شد. اندازه و ميزان کروی بودن ذرات فاز 
جامد با دو رابطه زیر محاسبه شده اند ]38[: 

معادله 2. 

Deq= N

N

1
Σ  4A/π

معادله 3. 
SE= 1

N

1
(ΣP2/4πA)/N

محيط  و  مساحت  ترتيب  به   A و  P روابط این  در  که 
هستند.   جامد  فاز  ذرات  تعداد   N و  هستند  جامد  فاز   ذرات 
 به منظور بررسی استحاله فازی و درصد فازهای تشکيل شده در 
نمونه ها در طی فرآیند RCSR از آزمون پراش پرتو ایکس استفاده 
 Cu-kα با تابش Philips Pw-1730 شد. برای این آزمون از دستگاه
در محدوده 2θ بين 10 تا 110 درجه استفاده شد و آناليز داده های 
انجام گرفت. همچنين درصد   X'pert High Score برنامه با  آن 

فازهای مختلف نيز بر اساس شدت پيک ها محاسبه گردید ]39[. 

نمونه های  در  مختلف  فازهای  سختی  اندازه گيری  برای 
نيمه جامد شده از دستگاه ميکروسختی ویکرز با نيروی 20 گرم 
استفاده شد. همچنين، با استفاده از نرم افزار ترموکلک با بانک 
اطلاعاتی ترمودیناميکی TCFE7، دیاگرام فازی تعادلی بر حسب 
درصد وزنی نيکل و دیاگرام تغييرات کسر مولی فازها در مسير 

گرمایش به دست آمد.

3. نتایج و بحث

RCSR تحولات ریزساختاری حین تغییرشکل با فرآیند

تصویر ميکروسکوپ نوری از نمونه آنيل محلولی شده در تصویر 
در  زنگ نزن 304  فولاد  است.  داده شده  نشان  شماره 2)الف( 
حالت آنيل محلولی دارای ساختار کاملا آستنيتی می باشد و در 
ریزساختار آن، تنها دوقلویی های آنيلی مشاهده می شود. اندازه 
 240 µm دانه های آستنيت در حالت آنيل محلولی در حدود
اندازه گيری شده است. تصویر شماره 2)ب(، ریزساختار نمونه 5 
سيکل RCSR شده را نشان می دهد که در آن باندهای برشی 
تشکيل شده اند. مشاهدات نشان می دهند که با ادامه تغييرشکل، 
تلاقی بين باندهای برشی ایجاد می شود و چگالی بالایی از باندهای 
برشی در زمينه آستنيتی به وجود می آیند )تصاویر شماره 2)پ( 

و 2)ت((. 

از آنجایی که تشخيص فازهای تشکيل شده در حين تغييرشکل 
با استفاده از ميکروسکوپ نوری مشکل می باشد، برای مطالعه 
بيشتر از آزمون پراش اشعه ایکس استفاده شد. الگوی پراش اشعه 
ایکس برای نمونه های آنيل محلولی و 10 سيکل و 30 سيکل 
RCSR شده در تصویر شماره 3 نمایش داده شده است. با توجه 
به نتایج به دست آمده، نمونه آنيل محلولی فقط دارای پيک های 
فاز آستنيت بوده، درحالی که با اعمال فرآیند RCSR، فاز مارتنزیت 

تصویر 2. تصاویر ميکروسکوپ نوری از نمونه های )الف( آنيل محلولی و نمونه های )ب( 5 سيکل، )پ( 15 سيکل و )ت( 30 سيکل RSCR شده.
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ناشی از کرنش )ά( در زمينه به وجود می آید و پس از 30 سيکل 
RCSR، کسر مارتنزیت ά به %90 کسر وزنی ساختار می رسد. 

این  انرژی نقص در چيده شدن در  پایين بودن  به  با توجه 
تشکيل  تغييرشکل،  برای  غالب  مکانيزم   ،)21 mJ/m2( فولاد 
دوقلویی های مکانيکی و مارتنزیت اپسيلن )ɛ( در زمينه آستنيت 
می باشد ]40, 41[. بنابراین در کرنش های کم، باندهای برشی که 
شامل نقص در چيده شدن، دوقلویی های مکانيکی و مارتنزیت 
اپسيلن هستند در فار مارتنزیت شکل می گيرند و سپس با ادامه 
یافته و تلاقی بين  افزایش  باندهای برشی  تغييرشکل، چگالی 
دوقلویی های مکانيکی ایجاد می شود )تصویر شماره 2)ب((. با 

بيشتر شدن ميزان کرنش، فاز مارتنزیت اپسيلن و محل تلاقی 
فاز  برای جوانه زنی  مکانيکی، مکان های مرجحی  دوقلویی های 
مارتنزیت ناشی از کرنش )ά( می شوند ]42, 43[. بدین ترتيب، 
در نمونه 30 سيکل RCSR شده که کرنش بالایی معادل 5 به آن 
اعمال شده، بخش قابل توجهی از ساختار آستنيتی به مارتنزیت 

ناشی از کرنش )ά( تبدیل شده است.

نتایج محاسبات ترمودینامیکی 

دیاگرام فازی تعادلی برای فولاد زنگ نزن 304 که با استفاده 
از نرم افزار ترموکلک محاسبه گردیده، در تصویر شماره 4 قابل 
مشاهده می باشد. همچنين با استفاده از این نرم افزار تغييرات 
کسر مولی فازهای مختلف در حين گرمایش پيوسته تا ذوب 
شدن کامل فولاد به دست آمد )تصویر شماره 5(. نتایج حاصل 
 °C نشان می دهند که در حين گرمایش، فاز فریت دلتا از دمای
1160 در ساختار تشکيل می شود و با افزایش دما کسر فاز دلتا 
بصورت پيوسته افزایش می یابد. در دمای C° 1420 ساختار وارد 
ناحيه سه فازی γ+δ+L شده و فاز مذاب در داخل ساختار به 
وجود می آید. با افزایش دما، ميزان فاز مذاب افزایش یافته تا اینکه 
در دمای C° 1433 ساختار وارد ناحيه دوفازی δ+L می شود و 
فاز آستنيت به طور کامل از بين می رود. با تداوم گرمایش نمونه، 
درنهایت در دمای C° 1460 کل ساختار ذوب می گردد. اما در 
از مذاب تشکيل  فاز فریت دلتا  نمونه،  تعادلی  حين سرمایش 
می شود، سپس با تداوم سرمایش، نمونه وارد ناحيه سه فازی شده 
و فاز آستنيت از طریق واکنش پریتکتيک )δ+L→γ( به وجود 
می آید. با کاهش بيشتر دما، فاز مذاب از طریق استحاله یوتکتيکی 
به دو فاز فریت دلتا و آستنيت تجزیه می شود و نهایتاً فاز فریت 
دلتا نيز به آستنيت تبدیل شده و ساختار تعادلی در دمای اتاق 

تک فاز آستنيت خواهد بود. 

تصویر 3. الگوی پراش اشعه ایکس برای نمونه های )الف( آنيل محلولی، )ب( 
10 سيکل و )پ( 30 سيکل RCSR شده.

تصویر 4. دیاگرام فازی تعادلی برای فولاد زنگ نزن 304 برحسب کسر وزنی 
عنصر نيکل.

تصویر 5. کسر مولی فازهای مختلف در سيکل گرمایش.
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در جدول شماره 2، نتایج حاصل از نرم افزار ترموکلک برحسب 
کسر حجمی فازها در دماهای مختلف نشان داده شده است. با 
توجه به کسر حجمی فازها، در دمای C° 1430 که تقریباً انتهای 
بازه دمایی ناحيه سه فازی γ+δ+L می باشد، کسر حجمی مذاب 
تشکيل شده در حدود 12 درصد حجمی می باشد، درحاليکه در 
ناحيه دو فازی δ+L کسر بالایی از فاز مذاب تشکيل می شود که 
برای فرآیندهای شکل دهی در حالت نيمه جامد، ناحيه دو فازی 

مناسب تر خواهد بود.

تحولات ریزساختاری در طی فرآیند نیمه جامد 

تصویر شماره 6 ریزساختار نمونه 30 سيکل RCSR شده را پس 
از 5 دقيقه نگهداری در دماهای مختلف نشان می دهد. با توجه به 
نتایج حاصل از محاسبات، با افزایش دما فاز فریت دلتا در زمينه 
آستنيت تشکيل می شود )ناحيه γ+δ(. همان طوری که در تصویر 
شماره 6 )الف( مشاهده می شود، در دمای C° 1330، فاز فریت 
دلتا در مرزدانه ها و تقاطع سه گانه دانه های آستنيت جوانه زنی کرده 
می باشد.  چندوجهی  مورفولوژی  دارای  فاز  این  همچنين،  است. 
مطابق با دیاگرام فازی، با افزایش دما کسر فاز فریت دلتا در زمينه 
آستنيت بيشتر می شود. تحقيقات روبرت و همکارانش ]20[ نشان 
می دهند که با افزایش دما تا C° 1390، مقدار فاز فریت دلتا افزایش 
می یابد. اما در نمونه هایی که از دماهای بالاتر از C°1390 سریع 
سرد شده اند کسر فاز فریت دلتا در آن ها کم شده است. مشاهدات 
نشان می دهند که در دماهای بالاتر، زمانی که کسر بالایی از فاز 
فریت دلتا در داخل ساختار تشکيل می شود، در لحظه سرمایش 
سریع، فاز فریت دلتا نمی تواند پایدار باقی بماند و در اثر استحاله 
به ساختار صفحه ای شکل از آستنيت تبدیل می شود. بنابراین در 
دمای اتاق، در ریزساختار نمونه سریع سرد شده، زمينه فاز آستنيت 
بوده و فاز فریت دلتا به شکل دانه هایی متشکل از صفحات آستنيتی 
دیده می شود. در این استحاله، صفحات نازک آستنيت از فصل 
مشترک بين آستنيت و فریت دلتا رشد می کنند تا به داخل فریت 

دلتا برسند و رگه هایی از فاز فریت دلتا در بين صفحات آستنيت 
باقی می مانند. این استحاله فریت دلتا به آستنيت باعث کاهش 
مقدار کل فریت دلتا در نمونه سریع سرد شده می شود. در تصاویر 
شماره 6 )ب( و )پ(، استحاله فریت دلتا به صفحات آستنيتی 
مشاهده می شود و هرچه دما بالاتر می رود، به خاطر بيشتر شدن 
کسر فاز فریت دلتا، پایداری آن در سرمایش سریع کمتر می شود و 
استحاله فریت دلتا به آستنيت شدیدتر می گردد. در تصویر شماره 
6 )ت(، ساختار پيچيده ای از دو فاز آستنيت و فریت دلتا مشاهده 
می شود. ریزساختار نمونه سریع سرد شده از دمای C° 1420 که 
لحظه شروع جوانه زنی فاز مذاب در ساختار است در تصویر شماره 
6 )ث( نشان داده شده است. با توجه به این شکل، فاز آستنيت به 
صورت حلقوی در اطراف فاز فریت دلتا مشاهده می شود. همچنين 
فاز شبه کروی فریت دلتا در دمای C° 1420 پس از سرمایش 
سریع به صورت ساختار صفحه ای از آستنيت در دمای اتاق دیده 
اطراف  در  حلقوی  آستنيت  ساختار  تشکيل  چگونگی  می شود. 
دانه های کروی فریت دلتا تاکنون گزارش نشده است و نکته مهم 
در مشاهدات ریزساختاری در پژوهش حاضر این است که ساختار 
حلقوی آستنيت در کنار کروی شدن نسبی دانه های فریت دلتا قبل 

از حضور فاز مذاب در ساختار ایجاد شده است.

با ادامه گرمایش، ساختار وارد ناحيه سه فازی γ+δ+L می شود 
به وجود می آید. تصویر شماره 6  فاز مذاب در داخل ساختار  و 
)ج( ریزساختار نمونه سریع سرد شده از دمای C° 1425 را نشان 
می دهد و فازهای مختلف از جمله آستنيت و فریت دلتا و مذاب 
تشکيل شده با پيکان مشخص شده اند. مقایسه دو شکل 6 )ث( و 
)ج( نشان می دهد که فاز مذاب در ناحيه آستنيت حلقوی تشکيل 
شده است. علاوه بر آن، نتایج به دست آمده از نرم افزار ترموکلک 
برای دو دمای C° 1420 و C° 1425 نشان می دهند که تشکيل 
فاز مذاب با کم شدن کسر فاز آستنيت همراه بوده است. بنابراین 
می توان نتيجه گرفت که برای تشکيل شدن فاز مذاب، فاز آستنيت 

جدول 2. کسر حجمی فازهای مختلف بدست آمده از نرم افزار ترموکلک.

L (vol %)δ (vol %)γ (vol %)Temperature (℃)

-61/5138/491400

-65/4534/551410

-68/4732/521415

-69/4930/511420

6/8073/2519/951425

11/9875/9612/061430

22/3277/68-1435

40/1159/89- 1445
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به عنوان فاز پایدار در دمای پایين، در داخل ساختار مصرف می شود 
و ترکيب شيميایی مذاب ایجاد شده نزدیک به فاز آستنيت خواهد 
بود. همان گونه که در تصویر شماره 6 )ج( مشاهده می شود، فاز 
منجمد شده ریزساختار سفيد رنگی را نشان می دهد که خطوط 
و نقاط سياه رنگی در داخل آن دیده می شوند. مطابق با دیاگرام 
فازی، در حين سرمایش نمونه از دمای C° 1425 مذاب موجود در 
ساختار با یک استحاله یوتکتيکی به دو فاز آستنيت و فریت دلتا 
تبدیل می شود. از طرفی در حين سرمایش به خاطر نزدیکی ترکيب 
مذاب به فاز مادر آن )آستنيت(، کسر حجمی بالایی از محصولات 
واکنش یوتکتيک را فاز آستنيت تشکيل خواهد داد و فاز فریت دلتا 
کسر حجمی کمتری خواهد داشت. از این رو، می توان مناطق سفيد 
رنگ از ناحيه مذاب را فاز آستنيت دانست. همچنين، عناصر آلياژی 
در فاز مذاب به جبهه انجماد پس زده می شوند و مذاب نهایی غنی 
از عناصر آلياژی می شود و ترکيبات بين فلزی می توانند در این 

ناحيه به وجود آیند ]44[. علاوه بر آن، هنگام انجماد فاز مذاب، 
بنابراین سه  ایجاد می گردد.  نهایی  انقباضی در مذاب  حفره های 
احتمال برای خطوط و نقاط سياه رنگی که در منطقه منجمد شده 
دیده می شوند وجود دارد که عبارتند از: فاز فریت دلتا، ترکيبات بين 
فلزی و یا حفره های انقباضی. تصویر شماره 6 )چ( و )ح( ریزساختار 
نمونه سریع سرد شده از ناحيه دو فازی δ+L را نشان می دهند. 
مطابق این شکل ها، در دمای C° 1435، که ابتدای ناحيه دوفازی 
δ+L می باشد کسر مذاب در ساختار بيشتر شده و ناحيه حلقوی 
اطراف دانه های کروی در حال حذف شدن از ریزساختار می باشند. 
در دمای C° 1445، ناحيه آستنيت حلقوی کاملا ذوب شده و از 
ساختار حذف شده است و ریزساختار متشکل از دانه های کروی از 

فاز فریت دلتا در زمينه فاز مذاب می باشد. 

تصویر 6. تحولات ریزساختاری در نمونه 30 سيکل RSCR شده پس از 5 دقيقه نگهداری در دماهای: )الف( ℃ 1330، )ب( ℃ 1400، )پ( ℃ 1410، )ت( ℃ 
1415، )ث( ℃1420 ، )ج( ℃ 1425، )چ( ℃ 1435، )ح( ℃ 1445، )خ( ℃ 1460.
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آنالیز شیمیایی موضعی

   تصویر شماره 7 تصویر ميکروسکوپ الکترونی روبشی نمونه 
نشان می دهد.  را   γ+δ+L فازی ناحيه سه  از  سریع سرد شده 
همچنين، ترکيب شيميایی تعادلی هر کدام از این فازها در دمای 
C° 1425 از طریق نرم افزار ترموکلک محاسبه شده اند. جدول 
شماره 3 مقایسه ای از نتایج به دست آمده از آناليز EDS از نقاط 
مختلف سطح و ترکيب شيميایی فازها از نرم افزار ترموکلک را 

نشان می دهد. 

   مطابق با دیاگرام فازی، فاز فریت دلتا غنی از عنصر کروم و 
فقير از عنصر نيکل است. حال آنکه، فاز آستنيت غنی از عنصر 
نيکل و فقير از عنصر کروم می باشد. این درحالی است که فاز 
مذاب نيز غنی از عناصر آلياژی است. با توجه به تصویر شماره 
7، آناليز EDS از نقطه   A از رگه های باقی مانده فریت دلتا در بين 
صفحات آستنيتی حاصل از سرمایش سریع گرفته شده است که 
نشان می دهد این فاز غنی از عنصر کروم می باشد. از طرفی، نقطه 
B نيز از فاز حلقوی اطراف فاز کروی گرفته شده است که درصد 
بالایی از عنصر نيکل را نشان ميدهد. بنابراین نتایج به دست آمده 
برای نقاط A و B مطابقت خوبی با ترکيب شيميایی تعادلی برای 

این دو فاز نشان می دهند.

 به منظور مطالعه فازهای تشکيل شده از مذاب، آناليز EDS از 
نقاط C و D و E گرفته شد که در تصویر شماره 7 با بزرگ نمایی 
این  برگشتی  الکترون های  تصویر  و  شده اند  داده  نشان  بيشتر 
نواحی در زیر آن ها آورده شده است. نقطه C از ناحيه آستنيتی 
حاصل از انجماد یوتکتيکی فاز مذاب است که این مناطق در 

تصاویر ميکروسکوپ نوری )تصویر شماره 6)ج(( به رنگ سفيد 
تعادلی  ترکيب  به  نقطه  این  ترکيب شيميایی  دیده می شوند. 
فاز مذاب نزدیک می باشد اما در مقایسه با ترکيب تعادلی فاز 
آستنيت در این دما، این فاز عناصر کروم و نيکل بيشتری را 
دارد. نقاط D و E از مناطقی از مذاب انتخاب شده اند که آخرین 
مذاب منجمد شده هستند و در تصاویر ميکروسکوپ نوری نيز به 
رنگ سياه دیده می شوند. پس زده شدن عناصر آلياژی به مذاب 
نهایی باعث بالارفتن احتمال تشکيل انواع ترکيبات بين فلزی در 
این ناحيه شده است. در ترکيب نقطه D، کسر وزنی بالایی از دو 
 MnS مشاهده می شود که احتمالاً ناخالصی از نوع Mn و S عنصر
می باشد. همچنين نقطه E نيز از ترکيبات موجود در این ناحيه 
گرفته شده است که درصد کروم بالایی را نشان می دهد که دليل 
آن انحلال کم این عنصر در فاز آستنيت یوتکتيکی و پس زده 
شدن آن به مذاب نهایی می باشد. علاوه بر ترکيبات بين فلزی، 
حفره های انقباضی نيز در تصاویر ميکروسکوپ الکترونی روبشی 
قابل مشاهده هستند که این مناطق نيز با پيکان سبز در تصویر 

شماره 7 نشان داده شده اند. 

اثر کرنش و زمان نگهداری بر ریزساختار نیمه جامد

نيمه جامد،  فرآیند  برای  ساختار  مناسب ترین  به طورکلی، 
ساختاری با ذرات جامد کروی ریز است که با مذاب محاصره 
شده باشد و کمترین مقدار مذاب حبس شده را داشته باشد 
]30[. به منظور بررسی تاثير کرنش و زمان نگهداری نمونه ها 
بر ریزساختار ناحيه γ+δ+L، نمونه های آنيل محلولی شده و 30 
سيکل RCSR شده در دمای C° 1425 و در زمان های نگهداری 

تصویر 7. تصویر ميکروسکوپ الکترونی از نمونه سریع سرد شده از دمای ℃ 1425.
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ریزساختار  و  قرار گرفته اند  و 5 و 10 دقيقه مورد مطالعه   3
آن ها پس از سرمایش سریع در تصویر شماره 8 نمایش داده 
شده است. مطابق این شکل، مقایسه بين ریزساختار نيمه جامد 
حاصل از نمونه 30 سيکل RCSR شده با نمونه آنيل محلولی 
باعث  شبکه  در  اوليه  کرنش  وجود  که  می دهد  نشان  شده 
نمونه  در  شده اند.  ساختار  در  ریزتری  جامد  ذرات  تشکيل 
تغييرشکل یافته، به دليل اینکه در ریزساختار آن پس از 30 
سيکل RCSR، %90 وزنی فاز مارتنزیت ά و چگالی بالایی از 
انرژی  نابجایی ها و عيوب شبکه ای تشکيل شده است، سطح 
قابل  به طور  آنيل محلولی شده  نمونه  با  مقایسه  آن در  آزاد 

ملاحظه ای افزایش می یابد. در حين گرمایش نمونه ها از لحظه 
قرارگيری در کوره تا لحظه هم دما شدن با کوره در بازه دمایی 
فرآیند نيمه جامد، استحاله آستنيت برگشتی در داخل نمونه 
تغييرشکل داده شده اتفاق می افتد و نتيجه آن تشکيل دانه های 
ریز آستنيت از فاز مارتنزیت می باشد. دانه های جدید آستنيت 
با  و  هستند  یکدیگر  با  زاویه  بزرگ  مرزهای  دارای  برگشتی 
مورفولوژی هم محور به وجود می آیند ]37[. بنابراین می توان 
 RCSR تفاوت ریزساختار نمونه های آنيل محلولی و 30 سيکل
شده را اختلاف در چگالی مرزهای پرانرژی بزرگ زاویه دانست. 
در ناحيه نيمه جامد، فاز مذاب از مناطق پرانرژی ساختار که 

جدول 3. درصد وزنی به دست آمده از آناليز EDS و ترکيب شيميایی تعادلی از نرم افزار ترموکلک در دمای ℃ 1425.

PhaseFeSSiMnNiCr

δ
71/93-0/331/207/3519/19Thermo-calc (δ)

73/22-0/261/037/1418/36Point A

γ
72/41-0/301/409/9115/97Thermo-calc (γ)

71/59-0/291/3410/4716/31Point B

L

69/17-0/331/679/5919/24Thermo-calc (L)

67/27-0/451/5310/3720/38Point C

16/4029/03037/022/2715/28Point D

59/1800/571/02930/22Point E

تصویر 8. ریزساختار نيمه جامد سریع سرد شده از دمای ℃ 1425 برای نمونه های آنيل محلولی نگهداری شده به مدت )الف( 3 دقيقه، )ب( 5 دقيقه، )پ( 10 
دقيقه و نمونه های 30 سيکل RSCR شده به مدت )ت( 3 دقيقه، )ث( 5 دقيقه و )ج( 10 دقيقه.
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مرزدانه ها و تقاطع سه گانه دانه ها هستند جوانه زنی می کند. در 
نتيجه در نمونه 30 سيکل RCSR، مرزهای پرانرژی بزرگ زاویه 
نيروی محرکه لازم برای جوانه زنی و تشکيل مذاب را سریع تر 
فرآهم می کنند. این در حالی است که در ریزساختار نمونه آنيل 
مراکز جوانه زنی  است  آن درشت  دانه بندی  که  محلولی شده 
کمی برای فاز مذاب وجود دارد. از طرفی هرچه مراکز جوانه زنی 
مذاب در ساختار بيشتر باشد، ذرات فاز جامد ریزتری به دست 
خواهد آمد. از این رو، ذرات جامد کروی به دست آمده از نمونه 
تغييرشکل یافته ریزتر از ذرات جامد در نمونه آنيل محلولی شده 

می باشند.

در تصاویر شماره 9)الف( و )ب( به ترتيب اندازه ذرات جامد 
برای  دلتا  فریت  کروی  فاز  برای  آن ها  بودن  کروی  ميزان  و 
نمونه های آنيل محلولی شده و 30 سيکل RCSR شده در دمای 
از  C° 1425 و زمان های نگهداری مختلف آورده شده است. 
طرفی، در تحليل اندازه و ميزان کروی بودن ذرات در ریزساختار 
به دست آمده، فاز کروی فریت دلتا در نظر گرفته شده است. 
مطابق با این نتایج، در زمان نگهداری 3 دقيقه، اندازه متوسط 
یافته  تغييرشکل  نمونه  از  آمده  به دست  جامد  کروی  ذرات 
در حدود µm 75 می باشند، درحالی که که برای نمونه آنيل 
 µm محلولی اندازه متوسط ذرات جامد به دست آمده در حدود
102 است. علاوه بر آن، ميزان کروی بودن ذرات جامد برای 
نمونه 30 سيکل RCSR شده بيشتر از نمونه آنيل محلولی شده 
یافته  تغييرشکل  نمونه  در  جامد  ذرات  بودن  کروی تر  است. 
و  بزرگ زاویه  مزردانه های  کسر  بودن  بالا  خاطر  به  می تواند 
پرانرژی باشد که مراکز جوانه زنی بيشتری را برای مذاب فراهم 
می کند و در نتيجه، ذرات جامد ریز با ميزان کرویت بالاتر را به 

وجود می آورد.

همچنين، با توجه به تصاویرشماره 8 و 9 می توان تاثير زمان 
 RCSR نگهداری را برای نمونه های آنيل محلولی و 30 سيکل
شده در دمای C° 1425 مطالعه نمود. تحولات ریزساختاری 
نشان می دهند که با افزایش زمان نگهداری، اندازه ذرات جامد 
به طور پيوسته بزرگ تر می شوند. علاوه بر آن، مطابق با نتایج 
به دست آمده ميزان کروی بودن نيز با افزایش زمان نگهداری 
افزایش می یابد. به طورکلی درشت شدن ذرات با گذشت زمان 
به خاطر کم کردن انرژی فصل مشترک بين فاز مذاب و جامد 
و رسيدن به سطح انرژی پایين تر انجام می پذیرد و برای درشت 
شدن ذرات جامد مکانيزم های مختلفی مطرح شده اند. مطابق 
این مکانيزم ها، در زمان های نگهداری طولانی، ذرات فاز جامد 
می توانند به هم برخورد کرده و به همدیگر بچسبند و آگلومره 
شدن رخ دهد. با آگلومره شدن ذرات جامد، علاوه بر درشت 
شدن، امکان حبس شدن فاز مذاب در بين ذرات جامد فراهم 
مخلوط  داخل  در  جامد  فاز  درشت  ذرات  طرفی،  از  می شود. 
نيمه جامد پایداری بيشتری نسبت به ذرات جامد ریزتر دارند، 
بنابراین ذرات جامد درشت رشد پيدا می کنند و ذرات ریز ذوب 
پایدار  درشت تر  کروی  ذرات  نهایتاً  و  می روند  بين  از  و  شده 
می شوند. افزایش ميزان کروی شدن ذرات جامد با گذشت زمان 
را می توان مطابق با اثر گيبس-تامسون ]45[ این گونه توجيه 
انحناء، نقطه ذوب  به خاطر  تيز ذرات جامد  لبه های  کرد که 
کمتری دارند و با گذشت زمان ذوب شده و ذرات جامد حداقل 
فصل مشترک با فاز مذاب را تشکيل می دهند و شکل کروی به 

خود می گيرند ]46[. 

در تصویر شماره 10 شماتيکی از تحولات ریزساختاری در 

تصویر 9. )الف( اندازه ذارت جامد و )ب( ميزان کروی بودن ذرات جامد با افزایش زمان نگهداری در دمای ℃ 1425 برای نمونه های مختلف.
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حين گرمایش نمونه های فولاد زنگ نزن 304 از دو حالت اوليه 
آنيل محلولی شده و RCSR شده نشان داده شده است. تفاوت 
عمده در ساختار اوليه آن ها، مارتنزیتی بودن نمونه RCSR شده 
است که در حين گرمایش، در اثر استحاله آستنيت برگشتی، 
ساختار ریزدانه ای از آستنيت را به وجود آورده که نتيجه آن، 
شدن  ریزتر  نهایت  در  و  مذاب  جوانه زنی  محل های  افزایش 

دانه های کروی در ساختار نيمه جامد می باشد.

سختی سنجی

سختی فازهای مختلف در نمونه سریع سرد شده از دمای 
C° 1425 در تصویر شماره 11 مشاهده می شود. مطابق نتایج 
بدست آمده، دانه های کروی فریت دلتا که در حين سرمایش 

سریع به فاز آستنيت صفحه ای تبدیل شده اند سختی بالایی 
ساختار  از  ناشی  می تواند  بالا  این سختی  که  می دهند  نشان 
پيچيده این ناحيه باشد. از طرفی فاز مذاب نيز پس از انجماد به 
ساختار یوتکتيکی تبدیل شده است که این ساختار پایين ترین 

سختی را نشان می دهد. 

4. نتیجه گیری

در این پژوهش فرآیند نيمه جامد بر روی فولاد زنگ نزن 304 
در دماها و زمان های مختلف در بازه نيمه جامد انجام پذیرفت 
و تحولات ریزساختاری به کمک دیاگرام تعادلی با استفاده از 

نرم افزار ترموکلک مطالعه گردید و نتایج زیر به دست آمد: 

آنيل محلولی  نمونه  از  ریزساختاری  نتایج  بين  مقایسه   -1
و RCSR شده نشان داد که با وجود کرنش در ساختار، اندازه 
ذرات جامد در ناحيه نيمه جامد کاهش یافته و ميزان کرویت 

آن ها افزایش می یابد.

2- با افزایش زمان نگهداری در ناحيه نيمه جامد، در تمام 
نمونه ها اندازه ذرات جامد درشت می شوند و ميزان کروی بودن 

آن ها افزایش می یابد. 

3- فاز فریت دلتا در حين سرمایش سریع ناپایدار بوده و به 
فاز آستنيت صفحه ای تبدیل می شود و رگه هایی از فاز فریت 

دلتا در بين صفحات آستنيتی باقی می مانند.

دلتا  فریت  کروی  فاز  اطراف  در  حلقوی  آستنيت  فاز   -4
مشاهده می شود و فاز مذاب از فاز آستنيت جوانه زنی می کند.

به  یوتکتيکی  استحاله  انجماد طی  لحظه  فاز مذاب در   -5 تصویر 11. سختی فازهای مختلف در نمونه سریع سرد شده از دمای ℃1425.

تصویر 10. تصویر شماتيکی از تحولات ریزساختاری حين گرمایش نمونه های فولاد زنگ  نزن 403 از حالت آنيل محلولی: )الف( ساختار اوليه در دمای اتاق، )ب( 
 RCSR نمونه  های .δ+L ج( ناحيه( ،)γ+δ+L درشت شدن دانه  ها، )پ( تشکيل فاز فریت دلتا، )ت( بيشتر شدن فریت دلتا، )ث( جوانه  زنی مذاب از آستنيت )ناحيه
شده: )چ( ساختار اوليه مارتنزیتی، )ح( استحاله برگشت آستنيت و تشکيل دانه  های ریز آستنيتی، )خ( تشکيل فاز فریت دلتا، )د( بيشتر شدن فریت دلتا، )ذ( تشکيل 

.)δ+L( ذرات ریز فریت دلتا در زمينه مذاب )مذاب از آستنيت و )ر
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فازهای آستنيت و فریت دلتا تبدیل می شود. در مذاب نهایی 
احتمال تشکيل حفرات انقباضی و ترکيبات بين فلزی به دليل 

غنی شدن مذاب از عناصر آلياژی وجود دارد.
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