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 چكیده
ایکس رسوبی تهیه شد. نتایج آنالیز پراش پرتو ( با استفاده از روش شیمیایی هم4O2MnCoدر این پژوهش نانوذرات اسپینلی منگنز کبالتایت )

(XRD نشان داد که با کلسیناسیون در دمای )C˚1000 لکترونی روبشی ابا توجه به تصاویر میکروسکپ  کامل شد.فاز اسپینلی گیری شکل

(FESEM از پودرهای ماده اسپینلی مشخص شد که با افزایش دمای کلسیناسیون از )به  350C˚1000ر ، اندازه ذرات با قطnm 148  و ضخامتnm 

ی ولاد زنگ نزن فریتفسازه و کلسینه شده بر سطح دهی پودرهای پیشکند. در ادامه با پوششتغییر می µm 5/1به ذراتی با اندازه متوسط  18

(AISI430 ،)وذ مانع از نف ن این پوششایجاد کرده است. همچنیسازه، پوششی با تراکم مناسب روی سطح فولاد مشخص شد که استفاده از پودر پیش

نفوذ عناصری مانند  ( نشان داد که در اثرEDSرتو ایکس )پسنجی پراش انرژی شود. نتایج حاصل از طیفبه خارج کروم موجود در فولاد زیرلایه می

Mn ،Cr و Fe  از زیرلایه به سمت پوشش و نفوذ عناصرMn  وCo شش و زیرلایه شکل به سمت زیرلایه، ناحیه اسپینل مخلوط در حد فاصل پو

ویر تصا بت داد.نس یهزیرلا توان به نفوذ این عنصر از پوشش  به داخل ساختارعلت کاهش عنصر کبالت موجود در ناحیه پوششی را می گیرد.می

در حدود  ییبا پهنا یادانه درون یهاترک پوشش از یقسمت درمیکروسکوپ الکترونی از سطح زیرلایه پوشش داده شده با پودر پیش سازه نشان داد 

nm 150 با سپینلی اارتی لایه تفجوشی، عدم انطباق ضریب انبساط حرنامناسب زمان  توان بهمی هااز جمله دلایل تشکیل ترک .شده است جادیا

  ناشی از تشکیل اکسید آهن اشاره کرد. زیرلایه و تنش

 

 :های کلیدیواژه

 پوشش، پیل سوختی اکسید جامد، صفحات اتصال دهنده. رسوبی،منگنز کبالتایت، اسپینل، هم
 

 

 مقدمه -1

تولید مستقیم جریان الکتریکی از سوخت با انجام واکنش 

الکتروشیمیایی، جایگزین مناسبی برای تبدیل انرژی شیمیایی 

 تبدیل آن به  ادامهحاصل از سوخت به انرژی گرمایی و در 

 

برای ابزار جدیدی سوختی   جریان الکتریکی شده است. پیل

محیطی و های زیستکه بدون ایجاد آلودگی تبدیل انرژی است

د. در کنصوتی، انرژی الکتریکی را با بازدهی بالایی تولید می
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های سوختی اکسید جامد به دلیل بازدهی بالا و این میان پیل

مورد توجه  ،ها به عنوان سوختامکان استفاده از هیدروکربن

های سوختی از آند، این دسته از پیلاند. ساختار اصلی قرار گرفته

دهنده تشکیل شده است. به کاتد، الکترولیت و صفحات اتصال

 2W/cmد طور متوسط یک پیل سوختی اکسید جامد توانایی تولی

-انرژی الکتریکی را دارد، به همین منظور صفحات اتصال 1/1

های زیادی را در یک سری الکتریکی به یکدیگر دهنده، پیل

. در بین [1-2]د تا توان بالاتری از پیل کسب شود ننمایمتصل می

دهنده، مواد فلزی و به مواد موجود برای ساخت صفحات اتصال

ای برخوردار ویژه فولادهای زنگ نزن فریتی از اهمیت ویژه

توان به هدایت های فلزی میدهندههستند. از مزایای اتصال

حرارتی و الکتریکی بالا، پایداری شیمیایی در دمای کاری، 

ضریب انبساط حرارتی منطبق با سایر اجزای پیل و سهولت 

نزن . با توجه به اینکه فولادهای زنگ[3]ساخت اشاره کرد 

فریتی حاوی درصد بالایی از کروم در ساختار خود هستند، در 

ر اثر نفوذ کروم به سطح فولاد و واکنش آن با دماهای بالا د

( بر روی سطح فولاد 3O2Crاکسیژن، لایه اکسیدی کرومیا )

یه در شرایط بیش از حد این لا. در اثر رشد [4]گیرد شکل می

دار شدن کششی و فشاری موجب ترک هایکاری، تجمع تنش

در اثر  و پراشیده شدن لایه اکسیدی کرومیا خواهد شد. همچنین

های آب و اکسیژن واکنش لایه اکسیدی کرومیا با مولکول

شود. این تولید می 2CrO(OH)2ا ی 3CrOموجود در اتمسفر، 

مشترک کاتد و الکترولیت موجب فصل بخارات با نشستن در

. با اعمال یک لایه [6-5]کاهش بازدهی پیل سوختی خواهند شد 

دهنده فولادی پوششی پیوسته بر روی سطح صفحات اتصال

توان از تبخیر کروم و تشکیل اکسید کروم بر روی سطح می

های مناسب برای ایجاد کاتد جلوگیری کرد. یکی از گزینه

 4O2MnCoدهنده، استفاده از ترکیب پوشش صفحات اتصال

(MCOبا ساختار بلوری اسپینلی مکعبی )  از جمله  .[8-7]است

توان به تطابق ضرایب انبساط خواص پوشش منگنز کبالتایت می

( پوشش و فولاد زنگ نزن فریتی و سازگاری CTEحرارتی )

 . نکته[9, 3, 1]شیمیایی با سایر اجزای پیل سوختی اشاره کرد 

قابل توجه در استفاده از لایه پوششی منگنز کبالتایت، هدایت 

کاری  ( در دمایS/cm60الکتریکی بسیار مناسب این پوشش )

پیل سوختی است. هدایت الکتریکی در ساختار این ماده با 

حفره در ساختار اسپینلی -مکانیزم فعال شدن جفت الکترون

 . [1]شود ایجاد می

رسوبی به دلیل داشتن مزایایی از جمله قابلیت روش شیمیایی هم

تولید مواد با اندازه ذرات نانو، مساحت ویژه بالا، احتیاج به دمای 

های دیگر و جلوگیری از رشد فرآوری کمتر در مقایسه با روش

اکسیدی با ساختار و تجمع ذرات روش مناسبی برای تولید ذرات 

به  [13]و همکارانش  1. در پژوهشی یانگ[12-10]است  اسپینلی

پرداختند.  C˚800در دمای  Mn-Coش اسپینلی بررسی رفتار پوش

ماده اسپینلی با استفاده از روش حالت جامد سنتز شده و با به 

دهی صورت ، فرآیند پوشش2ایکارگیری از روش ااپ صفحه

گرفته بود. نتایج حاصل نشان داد که پوشش اعمالی، هدایت 

با  الکتریکی زیرلایه را بهبود بخشیده و با تشکیل لایه اکسیدی

، به عنوان مانعی در برابر نفوذ کروم عمل µm 4ضخامت حدود 

-با استفاده از روش هم 4O2MnCoهمچنین اسپینل  کرده است.

پس از بهینه و شد سنتز  [11] و همکارانش 3رسوبی توسط لسانی

خواص سازی شرایط سنتز و مشخصه یابی پودرهای سنتز شده، 

دهنده مورد بررسی به عنوان پوشش صفحات اتصال آنپوششی 

  قرار گرفت.

ای، اسپینل تحقیقی دیگر با استفاده از روش ااپ صفحه در

MCO  آلاییده شده باFe 22کروفر  فولاد بر سطح APU ،

در  µm 60و در نهایت پوششی با ضخامت  [3]دهی شد پوشش

روی سطح فولاد تشکیل شد. نتایج نشان داد که  C˚800دمای 

این پوشش کاهش اشمگیری در مقاومت تماسی بین کاتد و 

تاثیر بالای این فولاد ایجاد کرده است. همچنین با توجه به 

پوشش بر جلوگیری از نفوذ خارجی کروم از فولاد، احتمال 

ایجاد مسمومیت کروم به حداقل رسیده است. در پژوهشی دیگر 

دهی اسپینل منگنز کبالتایت روی یک لایه کرومیا، به با پوشش

ی نفوذ عناصر منگنر و کبالت به سمت لایه بررسی نحوه

وشش پرداخته شده است. در اکسیدی و نفوذ کروم در جهت پ
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، پس از لایه اکسیدی کرومیا دو C˚1000-800محدوده دمایی 

ناحیه اسپینلی متفاوت از هم شکل گرفته است. اولین لایه اسپینلی 

گرفته پس از کرومیا، موثرترین لایه در جلوگیری از نفوذ شکل

از  Coو  Mnخارجی کروم است. این لایه در اثر نفوذ عناصر 

 .[4]سمت لایه اکسیدی تشکیل شده است  پوشش به

پس از سنتز اسپینل منگنز کبالتایت تحت شرایط  پژوهشدر این  

 پوششبه عنوان آن عملکرد ، [11] پیشینبهینه گزارش شده 

نفوذ عناصر از  ودهنده پیل سوختی مطالعه شد صفحات اتصال

پوشش به سمت زیرلایه و بالعکس و نیز میکروساختار سطح 

و به دلایل احتمالی وجود  مورد بررسی قرار گرفتپوشش 

با . همچنین در این نوع پوشش پرداخته شد ایهای بین دانهترک

و  350ی هادر دما سازه و کلسینه شدهدهی پودرهای پیشپوشش

C˚550، سطح فولاد زنگ بر ( نزن فریتیAISI430 عملکرد ،)

سید شدن فولاد زیرلایه بررسی ها بر جلوگیری از اکاین پوشش

 شد.

 

 قتحقیانجام مواد و روش  -2

  نگنزت مجهت تهیه اسپینل منگنز کبالتایت، از مواد اولیه نیترا

(Merck ,5/%98 ≤ O2H4. 2)3Mn(NO)  و نیترات کبالت

(Merck%99 ≤ ,O2H6. 2)3Co(NO به ) و  55/2ترتیب به مقادیر

 گرم سدیم هیدروکسید  68/3گرم استفاده شد. همچنین  88/5

(, Merck98% ≤ NaOHبه عنوان عامل رسوب ) دهنده مورد

ت در بالاستفاده قرار گرفت. در ابتدا نیترات منگنز و نیترات ک

 ،ml/min 10 و سپس با نرخ ندآب مقطر حل شدمیلی لیتر  100

ای رنگ سود به محلول اضافه گردید تا به تدریج رسوب قهوه

فی صا در دمای اتاق تشکیل شود. در ادامه با استفاده از کاغذ

رسوب از محلول جدا گردید و اندین بار توسط آب و الکل 

 18به مدت  C˚90شو داده شد. رسوب حاصله در دمای وشست

وند رسی ره منظور بربکن قرار گرفت. ساعت در خشک

ا ب کلسیناسیونگیری فاز اسپینل منگنز کبالتایت، عملیات شکل

به  C˚1000-350ی دمایی محدوده در min  10/℃گرمایش نرخ

  .انجام پذیرفت ساعت 5مدت 

سنج پرتو های فازی از دستگاه پراشبه منظور انجام بررسی

استفاده گردید. از  αK-uCبا تابش  Philips PW-1730ایکس 

و  FESEM TESCAN MIRA3میکروسکپ الکترونی روبشی 

جهت بررسی  Microstructural Image Processingنرم افزار 

های فولاد مورفولوژی و اندازه ذرات استفاده گردید. قرص

نلی دهی ماده اسپیزنگ نزن فریتی به عنوان زیرلایه برای پوشش

ده شآورده  1رلایه در جدول آماده شد. ترکیب اسمی فولاد زی

 است. 

 AISI 430ترکیب اسمی فولاد زنگ نزن فریتی  (:1جدول )

 Ni Mo Mn Cr Fe عنصر

غلظت 

(%.at) 

418/0 301/0 641/1 420/15 22/82 

 

 350ینه شده در دمای سازه و کلسسازی پودرهای پیشبا مخلوط

(، USA., Fuel Cell Materials Co) 4با ترپینول C˚550و 

ای ااپ صفحهو با استفاده از روش  جوهر پوشش تهیه شد

ای در روش ااپ صفحه د.گردیدهی های فولادی پوششقرص

 شوند و سپس جوهرهای فولادی زیر شابلون تراز مینمونه

ا هنهنمو ،در ادامه شود.ها پوشش داده میپوشش بر سطح نمونه

رمایش گ ساعت، که شامل 17ای به مدت طی سیکل اند مرحله

و  ساعت 1و نگهداری به مدت  C˚450تا دمای  min 1/℃با نرخ 

ه و نگهداری ب C˚1000تا دمای  min 2/℃سپس گرمایش با نرخ 

تفجوشی شدند. مورفولوژی سطح و سطح  ،ساعت است 5مدت 

به  مجهز FESEMهای پوشش داده شده با استفاده از مقطع نمونه

SED5 .مورد بررسی قرار گرفت 
 

 نتایج و بحث -3
 یابیسنتز و مشخصه -1-3

نتایج آنالیز پراش پرتو ایکس به همراه تصاویر میکروسکوپ 

نمایش داده  1های سنتز شده در شکل الکترونی روبشی نمونه

-)الف(، پودر سنتز شده پس از فرایند هم 1اند. در شکل شده

های انجام شده نشان رسوبی مورد بررسی قرار است. بررسی

سازه مخلوطی از ترکیبات هگزاگونال نمونه پیش که دهدمی
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2Mn(OH) (1133-073JCPDS no.  و )2Co(OH) (JCPDS 

0357-001no.  4( و فاز اسپینلیO2MnCo  است. بر اساس تصویر

سازه از شود که پس از رسوب پیشمیکروسکوپی مشخص می

با اندازه  6بشقابی-محلول، ذرات کواک هگزاگونال شبه

-گیرد. دلیل تشکیل این نوع ساختار میشکل می nm 82متوسط 

های فلزی های ماده پس از واکنش نمکتواند تجمع بالای جوانه

 دهنده در محیط آبی باشد.با عامل رسوب

 

 
سازه کلسینه نشده، پیش :الف() :رسوبیتهیه شده به روش هم MCOالگوهای پراش پرتو ایکس و تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی ماده اسپینلی  (:1شکل )

 C˚1000 :و )د( C˚550 :، )ج(C˚350 :)ب( ،کلسینه شده در دماهای

 

های مربوط به ماده ، پیکC˚350با کلسینه کردن نمونه در 

ظاهر  با شدت نسبی متوسط و پهنای پیک زیاد MCOاسپینلی 

شود که ماده در این دما تا شوند، بدین صورت مشخص میمی

حدودی بلورین شده است. این موضوع در تصویر میکروسکوپی 

شود، رشد و که مشاهده می همان طورشود. )ب( نیز دیده می 1

توزیع همگنی از ذرات هگزاگونال بشقابی با اندازه قطر متوسط 

nm 148  و ضخامتnm 18  ( پس از 2/8رعنایی )نسبت

صورت گرفته است. الگوی پراش  C˚350در دمای  کلسیناسیون

)ج(  1در شکل  C˚550اشعه ایکس نمونه کلسینه شده در دمای 

های نشان داده شده است. در این شکل مشخص است که پیک
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 Fd3mبا ساختار بلوری مکعبی  MCOهای ماده حاصل با پیک

(JCPDS card no.23-1237 تطابق ) داشته و فازهای ثانویه در

شود. همچنین مشخص است که با افزایش کنار آن دیده نمی

مورفولوژی ذرات از حالت بشقابی خارج  ،دمای کلسیناسیون

، با توزیع همگن در nm 54شده و ذرات کروی با اندازه متوسط 

شود که با )د( نیز مشاهده می 1گیری است. در شکل حال شکل

ها افزوده شده است که بر شدت پیک C˚1000افزایش دما به 

دلیل آن افزایش بلورینگی فاز منگنز کبالتایت در دماهای بالا 

های حاصله کاسته است، همچنین با افزایش دما از پهنای پیک

. [14]ها است ی بلوراهشود که این امر نشانه افزایش اندازهمی

شود، با افزایش دمای )د( مشاهده می 1که در شکل  همان طور

با اندازه متوسط  7وجهی های انددانه C˚1000کلسیناسیون به 

µm 52/1 سازه در شکل گرفته است. کلسینه نمودن پودر پیش

گیری و بلوری شدن کامل اسپینل منجر به شکل C˚1000دمای 

شده و با توجه به تصویر مشخص است که  MCOفاز تک

گونه ذرات اضافی و ناخالصی بر سطح ذرات اسپینل به هیچ

وجود نیامده است. این امر کاملاً با نتایج حاصل از پراش اشعه 

ایکس این ماده اسپینلی منطبق است. همچنین، در این دما ذرات 

اند، شدهدرشت که به صورت سطحی به یکدیگر تفجوشی 

 .اند کردهری متراکم ایجاد ساختا

 

 خصوصیات پوشش -2-3

های پوشش خطی نمونه EDSتصاویر سطح مقطع به همراه آنالیز 

نشان داده شده  2در شکل  AISI430داده شده بر سطح فولاد 

دهی و تفجوشی، است. به طور کلی پس از انجام فرایند پوشش

سازه و کلسینه در هر سه نمونه پوشش داده شده با پودرهای پیش

گیرد. در تغییراتی صورت می C˚550و  350شده در دماهای 

( با 3O2Crترین لایه در سمت فولاد، اکسید کروم )نزدیک

تشکیل  سه نمونهبه ترتیب در  µm 10و  6، 3 تقریبی خامتض

گردیده است. در ادامه با دور شدن از سطح فولاد مقدار اکسید 

کروم کاهش پیدا کرده و اسپینلی با مقدار کروم قابل توجه در 

کنار اکسید کروم به دست آمده است. هراه فاصله از سطح 

یابد، میزان حضور عنصر کروم در پوشش کمتر فولاد افزایش می

آهن در پوشش افزایش پیدا  شده و از طرف دیگر میزان عنصر

کرده است. بخشی از عنصر آهن که به خارج از سطح فولاد 

نفوذ کرده در ساختار اسپینلی قرار گرفته است و بخشی نیز به 

باید  EDSطبق آنالیز صورت اکسید آهن شکل گرفته است. 

توجه داشت که همچنان نفوذ عنصر کروم ادامه دارد. بخشی از 

اصل دورتر از سطح فولاد وجود دارد، در عنصر کروم که در فو

ی قابل توجه این است که نکته ساختار اسپینلی وارد شده است.

کاملاً عکس یکدیگر است، بدین  Feو  Crپروفیل غلظتی عناصر 

نفوذ کرده  کروممیزان عنصر  ،فولاد معنا که با دور شدن از سطح

نفوذ کرده،  Feمیزان عنصر  حال همین به سطح کاهش یافته و در

بدین ترتیب پس از نفوذ عنصر آهن، این  افزایش یافته است.

( در ساختار اسپینل Mn, Co, Crعنصر در کنار سایر عناصر )

های اندگانه فوق که به تفکیک توضیح گیرد. بین لایهقرار می

داده شد، مرز مشخصی )به خصوص ناحیه اسپینلی مخلوط( 

طی مسیر از فولاد به سطح  رسد دربنظر میشود و ایجاد نمی

آزاد پوشش، تغییرات فازها به صورت تدریجی است. نحوه 

قرارگیری پوسته اکسیدی کرومیا و لایه اسپینل مخلوط که از 

 3شود، در شکل تشکیل می Crو  Mn ،Co ،Feتوزیع عناصر 

 نشان داده شده است. 

دهد، در صورتی که نشان می EDSنتایج حاصل از آنالیز 

 دهی به صورت کاملاً یکنواخت بر سطح فولاد انجام شودپوشش

جلوگیری به  Fe(، از نفوذ بیش از حد 3-الف 2)مانند شکل 

ی آید و در پی آن از تشکیل اکسید آهن نیز جلوگیرعمل می

شش شود. از طرفی، عنصر کروم به مقدار اندکی به سطح پومی

رتیب شود، بدین تاسپینلی محبوس میکند و در ساختار نفوذ می

ر آن سطح آزاد و تبخی به Crمانعی در برابر مسیر نفوذ عنصر 

  ایجاد خواهد شد.

تصویر میکروسکوپ الکترونی از سطح فولاد  3-الف 2تصویر 

که  همان طوردهد. سازه را نشان میشده با پیشپوشش داده 

سازه در قیاس با دو نمونه دیگر از مشخص است، پوشش پیش

تراکم بالاتری در سطح فولاد برخوردار است. این امر سبب 
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این به . شودجلوگیری از نفوذ بیشتر اکسیژن به سطح زیرلایه می

شود که پس از نیز مشاهده می 2-الف 2ترتیب بر اساس شکل 

. اما لایه اکسیدی ، لایه اسپینلی با ساختار متراکم ایجاد شده است

دهی هایی که با پودرهای کلسینه شده پوششدر رابطه با نمونه

(، به دلیل ساختار نسبتاً 3-ج 2و  3-ب 2شوند )شکل می

متخلخلی که بر روی سطح فولاد پس از تفجوشی ایجاد 

گیرد و به شود، نفوذ اکسیژن با سهولت بیشتری صورت میمی

 کند. میاین ترتیب ضخامت پوسته اکسیدی افزایش پیدا 

 

 
دمای  پودر کلسینه شده در :سازه، )ب(پیش :)الف( :های پوشش داده شده بااز سطح مقطع و سطح نمونه EDS(: تصاویر میکروسکوپ الکترونی به همراه 2) شکل

C˚350 )کلسینه شده در دمای  :و )جC˚550 
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 پینلو لایه اس نمای شماتیک از نحوه قرارگیری پوسته اکسیدی (:3شکل )

 مخلوط بر زیرلایه
 

رغم این که لایه دهد، علیمطالعات صورت گرفته نشان می

 3O2Alهای اکسیدی مانند اکسیدی کرومیا در مقایسه با سایر لایه

مقاومت الکتریکی کمتری دارد، به منظور دستیابی به هدایت 

الکتریکی مطلوب باید ضخامت این لایه کنترل شده باشد. 

خامت این لایه موجب کاهش هدایت ضافزایش بیش از حد 

شود دهنده و بازدهی پیل سوختی میالکتریکی صفحات اتصال

سازه اسپینل . بر این اساس مشخص شد که اعمال پیش[5-6]

MCO ر جلوگیری از نفوذ به عنوان پوشش، تاثیر بیشتری ب

داخلی اکسیژن و نفوذ کروم به خارج از سطح فولاد داشته است. 

های فلزی در لایه با توجه به مطالعات قبلی، ضریب نفوذ یون

3O2Cr  به ترتیبCrD>  FeD> Co D>  MnD یون و نفوذ است-

 ساختار در 3Cr+های در این لایه از طریق مکان های فلزی

3O2Cr و همکارانش  8در پژوهشی، ونگ .[15]گیرد صورت می

بر سطح لایه اکسیدی کرومیا به  MCOدهی اسپینل با پوشش [4]

بررسی نفوذپذیری عناصر موجود در پوشش و لایه اکسیدی 

موجود در  اری از منگنزها نشان داد که مقدپرداختند. بررسی

های منگنز موجود در فولاد زیر لایه ساختار اسپینل، از نفوذ اتم

های منگنز ابتدا از حجم فولاد به تامین گردیده است. این اتم

کنند و سپس با عبور از لایه اکسیدی سطح آن حرکت می

شوند )با توجه به ضریب کرومیا وارد ساختار پوشش اسپینلی می

موجود در  Mnو مقدار  ی این عنصر در لایه اکسیدی(بالا نفوذ

دهند. در این حالت پس از لایه اکسیدی، پوشش را افزایش می

 منگنز نفوذ کرده موجب تشکیل لایه اسپینلی

 4O3)Fe, Cr, Co, Mn( شود. با توجه به پایین غنی از کروم می

های و تمایل آن برای قرارگیری در مکان Crبودن ضریب نفوذ 

اکتاهدرال ساختار اسپینلی، تشکیل این لایه تا حد قابل توجهی از 

از ضریب نفوذ  Co. همچنین [4]کند نفوذ کروم جلوگیری می

اختار اکسیدی برخوردار است. با توجه به تصاویر بالایی در س

EDS شود که کبالت در کل ها مشخص میاز سطح مقطع نمونه

پوشش توزیع گردیده است و حتی مقداری از کبالت موجود در 

پوشش، وارد ساختار فولاد شده است و به این ترتیب مقداری از 

کبالت موجود در پوشش کاهش یافته است. بنابراین کاهش 

های قابل توجیه خواهد شد. یون 2از نسبت  Co:Mnنسبت مولی 

Fe های نیز همانند اتمMn  3با مکانیزم یکسان از لایهO2Cr  به

کنند. با توجه به ضریب نفوذ نسبتاً بالا سمت پوشش حرکت می

، آهن تا نزدیکی سطح Crی بیشتر آهن نسبت به و مقدار اولیه

 پوشش نفوذ کرده است. 

 

 سازهبررسی میكروساختار سطح پوشش پیش -3-3

نمونه تصاویر میکروسکپ الکترونی از نواحی مختلف سطح 

نشان داده شده است. با  4سازه در شکل پوشش داده شده با پیش

توجه به شکل، مشخص است که در نواحی مختلف از سطح 

های گوناگونی از ذرات ایجاد نمونه پوشش داده شده، حالت

)الف( نمایانگر ناحیه عاری از ترک در  4کل ششده است. 

ی، پوشش است و مشخص است که پس از طی ارخه تفجوش

ساختاری با تراکم مناسب و عاری از حفرات در این ناحیه ایجاد 

)ب( مشخص است که در  4شده است. از طرف دیگر در شکل 

 nmای با پهنایی در حدود های درون دانهقسمتی از پوشش ترک

های صورت گرفته مشخص ایجاد شده است. طبق بررسی 150

ها ینگونه ترکگیری اتواند در شکلشد که دلایل مختلفی می

با بررسی زمان  [16]و همکارانش  9نقش داشته باشند. یو

ها در اتمسفر اکسیدی به این نتیجه دست یافتند تفجوشی نمونه

ای موثر های درون دانهگیری ترککه زمان تفجوشی در شکل

است. در این پژوهش مشاهده شد که با افزایش زمان تفجوشی و 

در نتیجه آن افزایش نفوذ حجمی عناصر و رشد ذرات اسپینلی، 

ی متراکم بیشتر شده و ی محافظ برای تشکیل لایهتمایل لایه
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توان بدین ترتیب میشوند. ذرات بزرگتری در سطح تشکیل می

ای جلوگیری نمود. دلیل حذف های درون دانهاز تشکیل ترک

ای با افزایش زمان تفجوشی به اختصار دانههای درونترک

توضیح داده شده است. در ابتدا ذرات اسپینلی که بر روی سطح 

 nm 50شوند دارای اندازه ذراتی در حدود فولاد پوشش داده می

-گیرند، دو ذرهها در دمای بالا قرار میمونههستند. هنگامی که ن

توانند سطح تماس مشترک تشکیل بدهند. در این ی مجاور می

حالت انرژی آزاد سطحی ذرات در حالت کمینه نبوده و سیستم 

کاهش از نظر ترمودینامیکی در تعادل نخواهد بود. حال برای 

 برقرار، ذرات موجود تمایل دارند با یکدیگر پیوند انرژی سطحی

تر بدهند. با توجه به اینکه اتصال بین کنند و تشکیل ذرات بزرگ

 mT 3/2-0/0دو یا اند ذره با ابعاد نانومتری در محدوده دمایی 

 MCO، در رابطه با ماده اسپینلی [16, 1]دهد رخ می

(C˚1800≈mTانتظار می ) رود که فرآیند تفجوشی بین ذرات از

  آغاز شود. C˚540-360محدوده دمای 

 

 
ای و های درون دانهترک :ب()ناحیه عاری از ترک،  :)الف( :سازهاز نواحی مختلف سطح نمونه پوشش داده شده با پیشتصاویر میکروسکوپ الکترونی (: 4شکل )

 اکسید آهن در میان پوشش :)ج(

 

های دهد که یکی دیگر از دلایل تشکیل ترکها نشان میررسیب

ی اسپینلی انبساط حرارتی لایهای، عدم انطباق ضرایب درون دانه

که در  همان طور. [3]( است AISI430مخلوط با زیر لایه )

قسمت قبل توضیح داده شد، پس از اعمال پوشش بر روی سطح 

فولاد و انجام عملیات تفجوشی عناصری مانند آهن و کروم از 

هایی اسپینلی با داخل فولاد به ساختار پوشش نفوذ کرده و لایه

کنند. ها در ساختار اسپینل ایجاد میونتوزیع متفاوت از کاتی

بنابراین این احتمال نیز وجود دارد که به دلیل اختلاف در 

و های اسپینلی، در حین گرمایش ضریب انبساط حرارتی لایه

به  هایی در سطح پوششسرمایش نمونه در محیط کوره، ترک

 وجود آید.

 وت باتفاای که دارای مورفولوژی کاملاً م)ج( ناحیه 4در شکل 

 زنالیشود. با استفاده از آدیگر نواحی پوشش است، مشاهده می

EDS  ( مشخص شد که ذرات با مورفولوژی سوزنی به 5)شکل

این  عنصر آهن، مربوط به اکسید آهن هستند. دلیل درصد بالای

ین تواند ناشی از عدم توزیع مناسب جوهر پوشش در حامر می

کن است در بدین ترتیب ممدهی باشد. انجام عملیات پوشش

ذیه تغ برخی از مناطق سطحی فولاد، ذرات اسپینلی به میزان کمی

ه ن بشده باشند و به دنبال آن شرایط برای نفوذ داخلی اکسیژ

  سطح فولاد فراهم شود.

با توجه به بالا بودن دمای تفجوشی، عناصر آهن موجود در 

با اکسیژن  زیرلایه به سطح فولاد نفوذ کرده و پس از واکنش

شکل دهند. با توجه به مورفولوژی سوزنیتشکیل اکسید آهن می
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ج(، رشد این فاز اکسیدی موجب شکافته  4اکسید آهن )شکل 

های ایجاد شده شدن پوشش اسپینلی شده و به دنبال آن تنش

شکل را به سوزنی امکان ایجاد ترک در نواحی اطراف ذرات

-)ج( مشاهده می 4شکل  که در همان طوروجود خواهند آورد. 

 .اندشود ذرات اکسید آهن از میان ذرات پوشش بیرون آمده

)ب( نواحی اطراف ذرات اکسید آهن را نشان  4همچنین، شکل 

  دهد.می

 

 
 ساعت عملیات تفجوشی 17گذراندن ز مربوط به اکسید آهن شکل گرفته در خلال پوشش اسپینلی پس ا EDSآنالیز (: 5)شکل 

 

-یشپداده شده با پراش اشعه ایکس زیرلایه پوششآزمون نتایج 

 دهدیمنتایج نشان نشان داده شده است.  6سازه اسپینلی در شکل 

 حرارتی و نفوذ عناصر از پوشش به سمت ارخهکه پس از طی 

طح سر د به عنوان فاز غالب فولاد و برعکس، لایه اسپینل مخلوط

 پوشش تشکیل شده است.
 

 
-یشپپودر داده شده با الگوی پراش اشعه ایکس از سطح پوشش (:6شکل )

 سازه

 گیرینتیجه -4

رسوبی سنتز نانو در این پژوهش با استفاده از روش شیمیایی هم

با موفقیت صورت گرفت. با توجه به  4O2MnCoذرات اسپینلی 

نتایج حاصل از پراش اشعه ایکس مشخص شد که در دمای 

C˚350 با افزایش  اسپینل منگنز کبالتایت تا حدی متبلور شده و

گیری فازی کامل شده ، شکلC˚1000دمای کلسیناسیون تا 

پودرهای سنتز شده در محدوده  کلسیناسیوناست. همچنین با 

، مورفولوژی ذرات از حالت بشقابی، با C˚1000-350دمایی 

، به ذرات کروی تغییر خواهد کرد و در نهایت 2/8نسبت رعنایی 

با  شوند.یجاد میا mµ 1/5ذرات اندوجهی متراکم، با اندازه 

سازه و کلسینه شده بر سطح فولاد دهی پودرهای پیشپوشش

سازه عملکرد فریتی، مشخص شد که پوشش پیشزنگ نزن 

تری در جلوگیری از نفوذ کروم به سطح فولاد داشته مناسب

-کلسینه میهایی که پیشاست. این پوشش در مقایسه با پوشش

کند. به این شوند ساختار کاملا متراکمی را روی سطح ایجاد می
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کسید ترتیب به دلیل نفوذ کمتر اکسیژن به سطح فولاد، میزان ا

گیرد. با توجه به نتایج آنالیز کمتری در سطح فولاد شکل می

EDS ، مشخص شد که در دمای بالا و با نفوذ خارجی عناصری

از  Coو  Mnاز فولاد، و نفوذ داخلی  Feو  Mn ،Crمانند 

گیرد. تصاویر پوشش، ناحیه اسپینل مخلوط شکل می

زه نشان سامیکروساختاری سطح نمونه پوشش داده شده با پیش

ای در سطح پوشش های درون دانهداد که امکان ایجاد ترک

 وجود دارد. 

 

 انیتشكر و قدرد -5
ی سعه، ستاد ویژه تودانشگاه تهران از حمایت مالینویسندگان 

ا رحقیق ن تاز ای سازمان انرژی های نو ایران )سانا(فناوری نانو و 

 .کنند قدردانی میتشکر و 
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