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در این راستا، به  ها مطرح شده است.VVER-1000سوخت  یهاهمیلغلاف به عنوان شده نآندی  نیوبیم -زیرکنیمآلیاژ استفاده از خیراً ا چكیده:

  (سورهای )رآکتورهای هستهسوخت های تولید شده در شرکت بر رفتار خوردگی غلافکردن  ثیر عملیات اسیدشویی و آندیأمنظور بررسی ت

 سنباده ؛هاسیدشویی شد و هعملیات سطحی، سنباده خوردبدون در شرکت سوره در شرایط مختلف  Nb%1-Zrلاف سوخت هایی انجام شد. غهمطالع

ر گرفتند. مورد استفاده قرا هاهبهتر نتیج یهای مختلف برای مقایسهنیز در حالت مرجعهای شد. نمونه ولیدت شده ، اسیدشویی و آندیو آندی شده هخورد

اکسیدی، پراش پرتو  ی( برای تعیین ضخامت لایهSEM)پویشی گیری ابعاد، میکروسکوپ الکترون ( برای اندازهCMMاز دستگاه مختصات ابعادی )

ثر از أمت ان داد که خوردگی به شدتنشها یافتهاکسیدی و اتوکلاو برای تعیین میزان خوردگی استفاده شد.  ی( برای تعیین ماهیت لایهXRDایکس )

بعد از عملیات اسیدشویی یا اسیدشویی و  ایشدوم اهمیت قرار دارد. نوع اکس یها است و ریزساختار در درجهعملیات سطحی انجام شده روی نمونه

ا یات اسیدشویی تقریباً مقاومت خوردگی ربعد از عمل کردن های سنباده خورده است. فرایند آندینمونه ایشکاملاً متفاوت از نوع اکس کردن آندی

به حضور غالب  های سنباده خوردهی اکسیدی خاکستری روی نمونهتا دو برابر بهبود بخشید. وجود لایهاست اسیدشویی شده  تنهاای که نسبت به نمونه

 .دارد ایچهارگوشهتری نسبت به فاز شود که مقاومت خوردگی کمفاز زیرکنیای مونوکلینیک نسبت داده می
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Abstract: Recently, it has been declared that fuel rods do not need to be anodized for the usage in VVER 

reactors. In this regard, some studies were planned to investigate the effects of pickling and anodizing 

treatments on corrosion behaviour of the fuel clads produced by Sooreh company. For this purpose, different 

surface treated samples of as-received, grinded, pickled, grinded and anodized, and pickled and anodized 

were prepared. The reference fuel clads in some equal conditions were also employed for comparisons. The 

results revealed that the corrosion behaviour is completely affected by the surface treatment, and 

microstructure properties have shown less impact. The oxidation type in the pickled, and pickled and 

anodized samples are absolutely different from the grinded samples. The anodizing treatment after pickling 

nearly increases the corrosion resistance by factor of two in comparison to the just pickled ones. The presence 

of grey oxide layer on the grinded samples are attributed to Monoclinic zirconia which has less corrosion 

resistance to Tetragonal zirconia. 
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 مقدمه  .1
ز ای از جمله برخورداری ازیرکنیم به لحاظ خواص برتر هستهفلز 

چون همنوترونی پایین و خواص مناسبی جذب سطح مقطع 
رمایی گرسانندگی استحکام کافی، مقاومت در برابر خوردگی و 

ه ای بگران هستهخوب در محیط رآکتور باعث ترغیب صنعت
یابی به این فلز با ارزش شده است. از این فلز و آلیاژهای آن دست

گرد در ساخت مجتمع سوخت استفاده به عنوان ورق، لوله و میل
وخت و به تبع آن مجتمع سوخت های سشود. کارایی میلهمی

ا ههای مواد به کار رفته در ساخت آنبستگی زیادی به خاصیت

، ایهای هستهاند از: خاصیتها عبارتدارد. برخی از این خاصیت
های ترمودینامیکی، استحکام و میزان مقاومت در برابر خاصیت

ی سوخت را تعیین ها عمر مفید میلهخوردگی. تمام این خاصیت
رده و در نتیجه بر وضعیت اقتصادی تأثیر خواهند گذاشت. از ک

رین تگفته مقاومت در برابر خوردگی اصلیهای پیشمیان عامل
ی سوخت از جنس کننده در عمر مفید یک میلهعامل تعیین

ن های آآلیاژهای زیرکنیم است. به طور کلی زیرکنیم و آلیاژ
شرایط محیطی  ی اکسید سطحی هستند که دردارای یک لایه

 هایآید و آن را در مقابل عاملمعمول روی سطح آلیاژ به وجود می
. با وجود این، [1]کند ی محیطی محافظت میی سادهخورنده

ای هضخامت فیلم اکسیدی که به طور طبیعی روی زیرکنیم و آلیاژ

تواند از آلیاژ در شرایط کاری آید، کم است و نمیآن به وجود می
 های مختلف، محافظت کندآکتور، مثل گردش سیالگوناگون ر

های سوخت در شرایط حمل و نقل تواند به خوبی از میلهو یا نمی
ی تولید غلاف تا های احتمالی که از مرحلهو انبارداری و آسیب

آید، محافظت کند. ی بارگذاری در رآکتور به وجود میمرحله

یدی ی اکسلایه که فرایند آندی کردن یکپس با توجه به این
متراکم، فشرده و مقاوم در برابر خوردگی همراه با سختی و 

، این فرایند را روی [2]کند ها ایجاد میاستحکام خوب روی سطح
ر ذکبروز مشکلات از دهند تا زیرکنیم و آلیاژهای آن انجام می

 تولیدی افزایش یابد.  هایهشده جلوگیری کرده و عمر قطع
هایی انجام شده است، ردن زیرکنیم مطالعهی آندی کدر زمینه

 روی آلیاژبر تأثیر عملیات آندی کردن  ]3[به عنوان مثال فورستر 
Nb5/2-Zr های واکنش این پوشش نسبت به دوتریم را در بررسی

ای مورد ارزیابی قرار داد و به این نتیجه رسید های هستهدر واکنش
 رداند.گرا به محلول برمیها ی اکسیدی حاصل، اکثر دوتریمکه لایه

دی های اکسیتغییرات توپوگرافی پوشش ]4[را و همکاران مک

ها در اثر را به صورت تابعی از ضخامت آن Nb5/2-Zrآلیاژ 

افزایش ولتاژ آندی کردن در چگالی جریان ثابت با استفاده از 
های حاصل دادهبررسی و با  (AFM)(1)میکروسکوپی نیروی اتمی 

ه این ها بکردند. آن امپدانس الکتروشیمیایی مقایسهاز آزمایش 

گیری ضخامت و های حاصل از اندازهنتیجه رسیدند که داده
اتمی  ها با استفاده از میکروسکوپی نیرویتوپوگرافی سطح پوشش

ند. کهای حاصل از امپدانس الکتروشیمیایی مطابقت میدادهبا 
وزنی عنصر نیوبیم در  اثر افزایش درصد ]5[روزالبینو و همکاران 

اصل های پوشش اکسیدی حنیوبیم بر مشخصه -آلیاژهای زیرکنیم
از آندی کردن در محلول نیم مولار سولفوریک اسید را بررسی 
کردند و به این نتیجه رسیدند که افزایش عنصر آلیاژی نیوبیم منجر 
به کاهش انحلال پوشش اکسیدی در محلول خوردگی سه مولار 

 شود.سید میسدیم هیدروک
 JSC NCCP(2)اخیراً گزارش شده است که در شرکت 

ی های زیرکنیمی مورد استفاده در ساخت میلهروسیه، غلاف
 بدون انجام عملیات آندی کردن تولید  ها،VVER-1000سوخت 

شوند. علت این موضوع اصلاح شرایط تولید از لحاظ فنی و می

یر به بررسی تأث ی حاضرتجهیزاتی است. در این خصوص، مقاله
های تولیدی فرایند آندی کردن بر میزان خوردگی در غلاف

 پردازد.شرکت سوره می

 

 ها. مواد و روش2
تولید شده در شرکت  Nb%1-Zrهایی از غلاف سوخت نمونه

 ها پس از برش در شرایطمتر تهیه شد. نمونهسانتی 12سوره به طول 

(؛ سنباده Aه )هر گونه عملیات سطحی، اسیدشویی شد بدون
(؛ سنباده PP(؛ سنباده خورده و اسیدشویی شده )Pخورده )

اسیدشویی و آندی شده  ؛(PAAخورده، اسیدشویی و آندی شده )
(AA( ؛ و سنباده خورده و آندی شده)PA مورد ارزیابی قرار )

زنی طبق روال شرکت سوره با کاغذ گرفتند. عملیات سنباده
انجام و فرایند اسیدشویی بر طبق استاندارد  600ی سنباده

M2ASTM-G  توسط ترکیبی از سولفوریک، هیدروفلوریک و
درصد  30و  10، 30های حجمی نیتریک اسید به ترتیب با نسبت

، 5های ی سلسیوس و در زماندرجه 60تا  49ی دمایی در محدوده
از شرکت  ثانیه انجام شد. اسیدهای مورد استفاده 20و  15، 10

درصد  70و  40، 98های مرک آلمان تهیه شده و به ترتیب با غلظت
بودند. فرایند آندی کردن نیز در محلول نیم مولار سود در 

 ولت انجام شد. 35تا  30ی ولتاژ محدوده
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ی ها از لحاظ ابعادضخامت، تمامی نمونه قداربه منظور کنترل م
 (3)عدیبگیری سهاندازهقبل و بعد از فرایند اسیدشویی با ماشین 

(CMM) گیری شدند. اندازه 

 (4)یهای فلزنگارروشها با استفاده از بررسی ریزساختار نمونه
مقدار ضخامت تعیین ، (SEM)و میکروسکوپی الکترون پویشی 

، (SEM)میکروسکوپی الکترون پویشی  روشی آندی شده با لایه
نجش مقاومت ، س(XRD)پراش پرتو ایکس  روششناسایی فاز با 

 14و  3در مدت  M2ASTM-Gدر برابر خوردگی طبق استاندارد 
مگاپاسکال در  11±7/0درجه با فشار  400روز در اتوکلاو با دمای 

یل ها نیز به روش پروفشرایط بخار آب انجام شد. زبری سطح نمونه
 4768DINطبق استاندارد  -MFW-3PGN/250متر با دستگاه 

 ینهایت مقدار جذب هیدروژن به روش تجزیهیابی شد. در اندازه
-عنصری و کروماتوگرافی و مقدار جذب فلوئور به روش فعال

 سازی با پروتون مورد ارزیابی قرار گرفتند.

 

 ها و بحث. یافته3

 آزمون فلزنگاری 3.1

ورد ها می اولیه، تمامی نمونهبه منظور اطمینان از ریزساختار نمونه
های های نمونه، ریزنگاره1قرار گرفتند. شکل ارزیابی فلزنگار)انه( 

طور دهد. هماننمایی یکسان نشان میرا در بزرگ مرجعو  سوره
محور به شناسی همها عمدتاً دارای ریختکه مشخص است، دانه

 یهستند. با مقایسه سورهی های کشیده در نمونههمراه برخی دانه
شود که مشخص می مرجعی با نمونه سورهی ی نمونهریزنگاره

تر و ریزتری است. تا حدودی دارای ریزساختار همگن مرجعنمونه 

 4تا  3حدود  Nb %1-Zrهای ی مطلوب برای غلافی دانهاندازه
کمی  سورهی [ که در خصوص نمونه6میکرومتر عنوان شده است ]

 رسد. تر به نظر میدرشت

 آزمون ابعادی و زبری 3.2

ت ضخامت در اثر فرایند اسیدشویی از برای بررسی دقیق تغییرا
استفاده شد. تغییرات ابعادی  (CMM)بعدی گیری سهماشین اندازه

 های مختلفهای مختلف در اثر عملیات اسیدشویی در زماننمونه

 3گیری اعداد از میانگین یثبت شده است. همه 1در جدول 
 متری از یک سمت سانتی 10و 6، 2های در فاصله گیریاندازه

 ها به دست آمده است.لوله

 

 
 )الف(

 
 )ب(

 .مرجعب( )و  سورهالف( ) ،یهای نمونهریزنگاره. 1شكل 

 

 های مختلف قبل و بعد از فرایندهای اسیدشویی مختلفتغییرات ابعادی نمونه. 1جدول 

 نمونه

 میانگین قطر خارجی
(mm ) 

 میانگین قطر داخلی 
(mm) 

 ضخامت میانگین
(mm) اختلاف ضخامت قبل و بعد از اسیدشویی 

(mm)  قبل از
 اسیدشویی

بعد از 
 اسیدشویی

قبل از 
 اسیدشویی

بعد از 
 اسیدشویی

قبل از 
 اسیدشویی

بعد از 
 اسیدشویی

 019/0 687/0 706/0 718/7 704/7 091/9 115/9 ثانیه( 5اسیدشویی )
 023/0 644/0 667/0 721/7 706/7 010/9 040/9 ثانیه( 5و اسیدشویی ) زنیسنباده

 046/0 658/0 704/0 735/7 704/7 052/9 112/9 ثانیه( 10اسیدشویی )
 045/0 638/0 683/0 732/7 708/7 010/9 074/9 ثانیه( 10و اسیدشویی ) زنیسنباده

 051/0 652/0 703/0 719/7 704/7 022/9 110/9 ثانیه( 15اسیدشویی )
 057/0 629/0 686/0 730/7 708/7 989/8 081/9 ثانیه( 15و اسیدشویی ) زنیسنباده

 063/0 643/0 706/0 729/7 705/7 015/9 117/9 ثانیه( 20اسیدشویی )
 075/0 606/0 681/0 750/7 709/7 962/8 070/9 ثانیه( 20و اسیدشویی ) زنیسنباده
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، روند معقولی برای کاهش ضخامت با 1با توجه به جدول 

شود. در اکثر موردها میزان کاهش ضخامت گذشت زمان دیده می

های سنباده نخورده تر از نمونههای سنباده خورده بیشدر نمونه

ثر اتر سطح در توان به فعالیت بیشکه این موضوع را می است

 نیزهای حاصل از سنبادهی ذرهماندهزنی و وجود باقیعملیات سنباده

ثانیه  10ها نسبت داد. کاهش ضخامت در زمان در سطح نمونه

برابر شده  2ثانیه به شدت افزایش داشته و حدوداً  5نسبت به زمان 

شود. ثانیه مشاهده نمی 20و  15های است. این روند در مورد زمان

د های سوخت بایاین موضوع و حساسیت ابعادی غلاف با توجه به

زمان بهینه برای عملیات اسیدشویی تعیین شود. برای این منظور یا 

د شود و یا باید ابعاثانیه پیشنهاد می 10تا  5عملیات در زمان حدود 

ای تنظیم شود که تأثیر کاهش ضخامت در ی غلاف به گونهاولیه

تر حذف شود. مطلب های بیشاثر فرایند اسیدشویی در زمان

استنتاج کرد، این است  1های جدول توان از دادهدیگری که می

میکرون  70تا  30زنی، قطر خارجی حدود که در اثر فرایند سنباده

د کند. ولی در اثر فراینیابد و قطر داخلی تغییری نمیکاهش می

ه یابد کاسیدشویی قطر خارجی کاهش و قطر داخلی افزایش می

دلیل آن نیز واضح است. تأثیر فرایند اسیدشویی بر کاهش قطر 

تر از افزایش قطر داخلی است که این موضوع از نظر خارجی بیش

 طراحی ابعاد مورد نظر غلاف بسیار حایز اهمیت است.

ای هبه منظور بررسی تأثیر زمان اسیدشویی بر زبری نمونه

عملیات سطحی آزمون زبری انجام  بدونهای سنباده خورده و نمونه

های برای نمونهها بررسیحاصل از این  هایداده 2شد. جدول 

توان گفت که ها میدهد. با توجه به این دادهنشان میرا مختلف 

زنی در سطح خارجی تا حدودی زبری سطح در اثر عملیات سنباده

زبری  ریابد ولی فرایند اسیدشویی تأثیر قابل توجهی بافزایش می

ی دهد که فرایند اسیدشویی به تنهایها نشان میچنین یافتهندارد. هم

هر گونه عملیات سطحی، تأثیر چندانی بر  بدونهای روی نمونه

 توان گفتزبری سطوح داخلی و خارجی ندارد. به طور کلی می

زنی و ها در ابعاد ماکرو در اثر فرایندهای سنبادهزبری سطح

ابعاد  تر درادی ندارند و برای بررسی دقیقاسیدشویی تفاوت زی

استفاده  (AFM)میکرو و نانو باید از میکروسکوپی نیروی اتمی 

 شود.

 
 

 های مختلف اسیدشوییهای مختلف در زمانمیزان زبری نمونه .2جدول 

 نمونه
 میانگین زبری

 خارجی
زبری  میانگین

 داخلی
Ra Rz Ra Rz 

 68/1 24/0 84/0 25/0 ی(اسیدشویعملیات سطحی نشده )قبل از 
 76/1 27/0 26/2 32/0 سنباده خورده )قبل از اسیدشویی(

 10/2 30/0 23/1 18/0 ثانیه( 5) شده اسیدشویی
 48/1 26/0 28/3 37/0 ثانیه( 5) شده و اسیدشویی ه خوردهسنباد

 53/1 19/0 35/2 32/0 ثانیه( 10)شده اسیدشویی 
 63/1 26/0 32/2 26/0 ثانیه( 10) شده و اسیدشویی ه خوردهسنباد

 77/1 28/0 96/0 15/0 ثانیه( 15) شده اسیدشویی
 53/1 22/0 12/3 39/0 ثانیه( 15) شده و اسیدشویی ه خوردهسنباد

 78/1 25/0 41/1 23/0 ثانیه( 20)شده اسیدشویی 
 07/2 32/0 70/2 34/0 ثانیه( 20) شده و اسیدشویی ه خوردهسنباد

 

های تحت عملیات های داخلی و خارجی نمونهسطحبررسی 

سطحی قرار گرفته و سنباده خورده قبل و بعد از فرایند اسیدشویی، 

انجام شد.  (SEM)با استفاده از میکروسکوپی الکترون پویشی 

های مختلف های مربوط به سطح خارجی نمونهریزنگاره 2شکل 

سطح خارجی شود، طور که مشاهده میدهد. همانرا نشان می

های نسبتاً زیادی است عملیات سطحی دارای عیب بدونی نمونه

 ها کاسته شده ولی که توسط فرایند اسیدشویی از شدت آن

ب(. در اثر  2اند )شکل تری پیدا کردههای طولی عمق بیشعیب

 های سطحی تا حدود زیادی برطرف زنی عیبعملیات سنباده

س از دهد. پتری را نشان میبیشزبری نسبتاً  ،اند ولی سطحشده

یدا پتری ثانیه، سطح صافی بیش 15عملیات اسیدشویی به مدت 

ود. شهای ایجاد شده در اثر اسیدشویی دیده میو تنها حفره کرده

شویی زنی و اسیدتوان اظهار داشت که عملیات سنبادهبنابراین، می

و تواند به عنوان یک عملیات مؤثر در کاهش زبری سطح می

های مستعد خوردگی )ناشی از فرایند تولید اعم از نورد حذف ذره

ه نیز تصویر سطح  2زنی(، مؤثر واقع گردد. در شکل و سنباده

ثانیه و آندی  15سنباده خورده، اسیدشویی شده به مدت  ینمونه

ای شده نشان داده شده است که حاکی از به وجود آمدن لایه

رسد فرایند آندی کردن تا می یکنواخت روی سطح است. به نظر

ا ایجاد هتری نسبت به سایر سطححدود زیادی توانسته سطح صاف

ط ها در اثر عملیات اسیدشویی مستقیماً مرتبکند. تشکیل ریزحفره

ی مربوط به نمونه 2های شکل با زمان اسیدشویی است. ریزنگاره

طور ثانیه است. همان 5سنباده خورده و اسیدشویی شده به مدت 

وند. شها در این نمونه به سختی دیده میکه مشخص است ریزحفره

ناسی شتواند تأثیر بسزایی بر ریختبنابراین، زمان اسیدشویی می

 سطح داشته باشد.
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 )ب(                                                                            )الف(                                                                       

 
 )د(                                                          )ج(                                                                                          

 
 (و)                                                (                         ه)                                                                          

د( سنباده خورده و اسیدشویی شده به مدت )(، Pخورده )ج( سنباده )(، Aب( اسیدشویی شده ))الف( تحت عملیات سطحی قرار گرفته، )های خارجی نمونه هایسطح. 2شكل 
 (.PPAثانیه و آندی شده ) 5به مدت و( سنباده خورده، اسیدشویی شده )(، PPAثانیه و آندی شده ) 15ه( سنباده خورده، اسیدشویی شده به مدت )(، PAثانیه ) 15

 

ها به تصویر برخی از همان نمونه های داخلی، سطح3در شکل 
نها زنی تکشیده شده است. واضح است که چون عملیات سنباده

های داخلی پس از های خارجی انجام شده است، سطحروی سطح

ابراین، دهند. بناسیدشویی تنها صافی تا حدودی بهتری را نشان می
د، سر نباشداخلی میّ هایزنی سطحدر صورتی که امکان سنباده

و  کاهش زبری سطح ایتواند برعملیات اسیدشویی تا حدودی می
 حذف ذرات مستعد خوردگی مفید باشد.

 
 آزمون خوردگی در اتوکلاو 3.3

حالت مختلف مورد آزمون  4سازی، در ها پس از آمادهنمونه
ا، از هخوردگی در اتوکلاو قرار گرفتند. به منظور اطمینان از نتیجه

های در نظر آزمایش قرار گرفتند. حالتعدد مورد  3هر نمونه 

 عملیات سطحی بدونی گرفته شده برای این آزمون شامل نمونه
(؛ سنباده A)اسیدشویی شده دقیقه  2روز(؛ حدود  3)زمان آزمون 

(؛ AAو آندی شده )اسیدشویی شده دقیقه  2(؛ حدود Pخورده )

 ثانیه 15(؛ سنباده خورده و PAسنباده خورده و آندی شده )
ثانیه  20ی سنباده خورده، چنین نمونه( و همPP)اسیدشویی شده 

زمان  4( بود. از میان PPAو آندی شده )اسیدشویی شده 
ن ترین زمااسیدشویی، در این مرحله تنها یک زمان یعنی بیش

اسیدشویی، انتخاب شد، زیرا سایر موردها تنها از لحاظ ابعادی 
. ی خوردگی نخواهند داشتهامتفاوت هستند و تأثیری بر نتیجه

 3ها در جدول های به دست آمده از افزایش جرم این نمونهداده
 شده است. درج
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 )الف(                                                                                             )ب(                                                                

 
 )ج(                                                                                                )د(                                                               

 .شده و اسیدشوییخورده د( سنباده )و  ج( سنباده خورده،)ب( اسیدشویی شده، )عملیات سطحی،  بدونالف( )های داخلی نمونه هایحسط. 3شكل 
 

 های مختلف در شرایط اتوکلاومیزان افزایش جرم نمونه. 3جدول 

 K = 2 و 95ن %عدم قطعیت در سطح اطمینا (g m-2)افزایش جرم در واحد سطح  نمونه

 3/0 روز( 3 در مدت) 5/2 عملیات سطحی بدون سوره ینمونه
 2/0 روز( 14 در مدت) 9/2 ( ایرانیA) یشده اسیدشویی

 3/0 روز( 14 در مدت) 2 ( ایرانیP) یخورده سنباده

 4/0 روز( 14 در مدت) 5/1 ( ایرانیAA) یشده اسیدشویی و آندی

 4/0 روز( 14 در مدت) 7/2 ( ایرانیPA) یخورده و آندی شدهسنباده 

 2/0 روز( 3 در مدت) 4/1 ( ایرانیPP) یشدهو اسیدشویی  خورده سنباده
 4/0 روز( 3 در مدت) 8/0 ( ایرانیPAA) یشده، اسیدشویی و آندی خورده سنباده

 3/0 روز( 3 در مدت) 1 مرجع یخورده سنباده
 4/0 روز( 3 در مدت) 2/1 جعرم یشدهو اسیدشویی  خورده سنباده

 
ی بدون نمونهدهد، به جز ها نشان میطور که یافتههمان

تر از حد مجاز بیشجرم آن افزایش عملیات سطحی که مقدار 
است، مقدار  g m 2/2-2یعنی روز آزمون  3 مدتدر تعیین شده 

 تعیینحد مجاز افزایش جرم ها از مقدار افزایش جرم سایر نمونه

تر است. بنابراین، کمروز  14برای  g m 8/3-2ها یعنی آن یشده
ش از لحاظ افزایقرار گرفته عملیات سطحی تحت های ی نمونههمه

 M2Gجرم مورد تأیید هستند. با وجود این، بر طبق استاندارد 
 علاوه بر حد مجاز افزایش جرم، شاخص دیگری برای تأیید 

سطح ظاهری  ،آن وها پس از آزمون اتوکلاو مطرح است نمونه
ا هنمونه ها پس از آزمون است. بر طبق این استاندارد، ظاهرنمونه

 کیفیت ظاهری  4باید تیره و براق باشند. در این رابطه، شکل 
 دهد.ها را نشان میهای برخی از نمونهسطح
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از  :قرار گرفتهاتوکلاو تحت آزمون خوردگی در های تصویر نمونه. 4شكل 

خورده و سنباده  .2(، AA) شده اسیدشویی و آندی .1 ینمونهراست به چپ: 

های ویه( از زاA)شده اسیدشویی  .4( و P)خورده  سنباده .3(، PA)آندی شده 

 .مختلف

 

 هاینمونهی میانی که مربوط به نمونه 2طور که مشخص است، همان

سطح داخل و هم سطح هم هستند، از لحاظ باده خورده نس سوره

تر هستند. بر طبق تعریف استاندارد، خارج دارای ظاهری روشن

ه تأیید نیستند. با توج منظر آزمون خوردگی موردن دو نمونه از ـای

ترین مقاومت توان اظهار داشت که بیش، می2به شکل و جدول 

ی های اسیدشویمربوط به نمونهدر برابر خوردگی  سورههای نمونه

، اسیدشویی و آندی خوردهچنین سنباده( و همPA) هو آندی شد

رین تهایی بیشی اسیدشویی شده به تن( است. نمونهPAA) هشد

 یولی به علت ماهیت تیره و براق لایه دهندمیافزایش جرم را نشان 

 ی بدوناکسید تشکیل شده روی آن مورد تأیید است. نمونه

رابر مقاومت در بلحاظ  بهعملیات سطحی شرایط بسیار نامطلوبی 

روز آزمون، افزایش  3که تنها بعد از به طوری داشتخوردگی 

هایی که اسیدشویی شده ولی آندی ن داد. نمونهجرم غیرمجاز نشا

های اسیدشویی و آندی برابر نمونه 2اند، افزایش جرمی تقریباً نشده

نقش مؤثر عملیات آندی کردن را در این، شده نشان دادند که 

های دهد. در خصوص نمونهخوردگی نشان می آهنگکاهش 

ر از تبسیار کمها مشخص است که مقدار افزایش جرم آننیز  مرجع

ت. اس ترها تیرهی تشکیل شده روی سطح آنیهلا سورههای نمونه

 هایهای اسیدشویی شده بعد از آزمون، سطحبا وجود این، نمونه

آمده  های به دستتری دارند. به طور کلی، با توجه به نتیجهبراق

ی در برابر خوردگها اعتقاد بر این است که اختلاف رفتار نمونه

ه بر متأثر بودن از نقش عملیات سطحی، کاملاً متأثر از علاو

در  رجعمهای ریزساختار و یا ترکیب شیمیایی است چرا که نمونه

 خوردگیدر برابر ، مقاومت شده شرایط مشابه عملیات سطحی

بسیار بهتری را نشان دادند. با وجود این، مقاومت در برابر خوردگی 

های رسد که تنشت. به نظر میاس نهاییبه شدت متأثر از عملیات 

ی راستاسازسازی مانند همسطحی ایجاد شده در اثر عملیات نهایی

ی بدون عملیات سطحی، سبب افت بعد ازآنیل نهایی در نمونه

ی و زنشود. احتمالاً عملیات سنبادهخوردگی میدر برابر مقاومت 

ته، الب ؛شودها سبب بهبود شرایط میاسیدشویی با حذف این لایه

تری دارد. در این خصوص، های دقیقنیاز به بررسیاین موضوع 

ها لازم به نظر های اکسید ایجاد شده روی نمونهماهیت لایهاطلاع از 

 رسد.می

 

 یكسپراش پرتو ا روشتعیین ماهیت لایه اکسید با استفاده از  3.4

 طور که اشاره شد، به منظور بررسی علت تفاوت رنگ همان

ها پس از آزمون اتوکلاو، از تشکیل شده روی نمونههای لایه

، 5پراش پرتو استفاده شد. شکل  روشی فازی با استفاده از تجزیه

ف را های مختلدست آمده برای نمونه هپرتو ایکس بالگوی پراش 

 ی نسبتاً تیزیهای سنباده خورده، قلهنمونهمورد دهد. در نشان می

های نمونهمورد ود، که در شدرجه مشاهده می 28در موقعیت 

همراه تری برخوردار است. این قله بهاسیدشویی شده، از شدت کم

های اسیدشویی شده درجه در نمونه 34و  32های های موقعیتقله

ا ه. این قلههستندهای سنباده خورده تا حدودی متفاوت و نمونه

هستند که در  2ZrOعمدتاً مربوط به ساختار مونوکلینیکی فاز 

ت ها شدشوند. سایر قلهتر دیده میهای سنباده خورده واضحنمونه

بافت  نظر بافت، فاز مونوکلینیک دارای نسبتاً مشابهی دارند. از نقطه

ای مثال که بربسیار قوی نسبت به سایر ساختارها است، به طوری

برابر  4ای شدت بافت مونوکلینیک نسبت به بافت چهارگوشه

ساختار  2ر دارد. این بافت با افزایش زمان اکسایش برای هر تبیش

 کند.ای تغییر نمیمونوکلینیک و چهارگوشه
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 )د(

 

  ،(P) خوردهالف( سنباده )های الگوی پراش پرتو ایکس نمونه. 5شكل 

  ،(A)شده  ییدشویج( اس) ،(PA) خورده و آندی شدهب( سنباده )

 اتوکلاو.آزمون خوردگی در بعد از  (AA) دی شدهو آن ییدشوید( اس)

ی تشکیل اکسیدهای اولیه هایهاشاره شده که در مرحل

های نهزیرکنیم اکسید به صورت بلوریگرمایی روی زیرکنیم، ابتدا 

ای وجود دارد که وابسته به ماهیت تنش در فصل چهارگوشه

ری و اکسید از نوع فشا یمشترک فلز/ اکسید است. تنش در لایه

رین تدر فلز از نوع کششی است. در فصل مشترک فلز/ اکسید بیش

ی ادامه . دراستتنش ناشی از تفاوت ریزساختاری فصل مشترک 

های فشاری ناشی از رشد، رایند اکسایش، در اثر کم شدن تنشف

[. 7د ]دهای به فاز مونوکلینیک تغییر ماهیت میفاز چهارگوشه

عامل اصلی  (5)بدورث -تنش فشاری تعریف شده توسط پیلینگ

 ی داخلی محسوب ای در لایهی فاز چهارگوشهپایدارکننده

ید اکس -شترک فلزای در فصل مشود. مقدار فاز چهارگوشهمی

رسد که افزایش [. به نظر می8حجمی باشد ] %40تواند تا حدود می

( مرتبط با از ppm 70دار )حدود خوردگی در آب لیتیم آهنگ

[. به 9اشد ]ای ببین رفتن تدریجی فاز زیرکنیم اکسید چهارگوشه

ای به طور کلی پذیرفته شده که گذار فازی از چهارگوشه

اره طور که اششود. همانافزایش اکسایش میمونوکلینیک موجب 

 ایهکند، در اثر آزادسازی یا کاهش تنششد، وقتی اکسید رشد می

د که این شوای به مونوکلینیک تبدیل میفشاری، فاز چهارگوشه

ین ی اکسیدی شود. اها در لایهها و ترکگذار سبب تشکیل حفره

ی ع اکسیژن در لایهها به عنوان مسیرهای نفوذ سریها و حفرهترک

ی تواند به عنوان مانعی اکسید نمیرو لایهاکسید هستند و از این

 [. علت ایجاد چنین 10برای نفوذ اکسیژن عمل کند ]

ی اکسید به تغییر حجم این فازها در اثر اختلاف هایی در لایهعیب

توان گفت [. به طور کلی می11گردد ]برمی 1/6به  6/5چگالی از 

ذار تواند گمی شودی که باعث افت تنش فشاری در نمونه هر عامل

مونوکلینیک را تسریع و در نتیجه خوردگی را ای به چهارگوشه

رسد باید نوع تنش در غلاف به نظر می رو،. از اینبخشدتشدید 

تواند راستاسازی مینهایی بعد از تابکاری کنترل شود. عملیات هم

را در سطح ایجاد کند. از  های فشاری و کششیمخلوطی از تنش

 سازی سطحهای پرتنش و یکنواختلایهرو، به منظور حذف این

( انجام فرایند اسیدشویی در صورت امکان به 1شود؛ پیشنهاد می

ا پرتنش استفاده شود و یهای عنوان عملیات نهایی برای حذف لایه

 .بررسی شود 600تر از های نرمزنی با سنبادهفرایند سنباده( 2
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 ی اکسیدیو ضخامت لایه ختیشنابررسی ریخت 3.5

 های اکسید تشکیل شده بعد ازی لایهختشناریختبررسی  رایب
د. الکترون پویشی استفاده ش یآزمون اتوکلاو، از میکروسکوپ

نشان داده  6های مختلف در شکل های مربوط به نمونهریزنگاره
ایجاد شده ی اکسیدی الف، تصویر لایه 6شده است. در شکل 

ی ایجاد ( نشان داده شده است. لایهPی سنباده خورده )روی نمونه
است. این لایه  mµ 9/1شده در این نمونه دارای ضخامت حدود 

نشان  یریزنگاره از لحاظ ضخامت نسبتاً یکنواخت و متراکم است.
ی اکسیدی ایجاد شده روی ب، گویای لایه 6داده شده در شکل 

( است. این لایه دارای PAخورده و آندی شده )نمونه سنباده 

 ی آندی نشده است. به نظر تر در مقایسه با نمونهضخامت کم
 ی ایجاد شده روی این نمونه دارای تراکم رسد که لایهمی

ر بوده تتری است. با وجود این، این لایه دارای یکنواختی کمبیش

ی د دو لایهو ظاهراً از دو قسمت مجزا تشکیل شده است. وجو
تواند به دلیل خطای دید ناشی از کج بودن مجزا در تصویر ب می
ی فوقانی مشاهده شده در تصویر که لایهنمونه باشد، به طوری

 توان ادعاممکن است از عمق تصویر نشأت گیرد. به هر حال می

م ی هم، باز هی روکرد که در بدترین شرایط، یعنی وجود دو لایه
تشکیل شده بعد از عملیات آندی کردن  کسیدی اضخامت لایه
 تر است. ی آندی نشده کمنسبت به نمونه

 

 
 )الف(                                                                                     )ب(                                                                    

 
 )د(                                                                   )ج(                                                                                         

 
 (ه)      (                                                                                    )و                                                                    

 

 (، Aج( اسیدشویی شده ))(، PAب( سنباده خورده و آندی شده ))(، Pالف( سنباده خورده ))ی ای میکروسکوپی الکترون پویشی نمونههریزنگاره. 6شكل 

اشاره شده ( بعد از اتوکلاو طبق روزهای PAAه( سنباده خورده، اسیدشویی و آندی شده ))(، PPو( سنباده خورده و اسیدشویی شده ))(، AAو آندی شده )د( اسیدشویی )

 .2در جدول 



 

  تأثیر عملیات اسیدشویی و آندی کردن بر رفتار خوردگی . . . 
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 ی اکسید ، ضخامت لایهج و د 6های شکل در ریزنگاره

وان تهای اسیدشویی شده مشخص است. با توجه به آن، مینمونه

 های اسیدشوییی اکسید روی نمونهاظهار داشت که ضخامت لایه

 نمونه تقریباً ثابت است.  2در هر  بعد از آزمون اتوکلاو ،شده

طور که مشخص است، لایه اکسید ایجاد شده روی این همان

ورده های سنباده ختر از نمونهتر و یکنواختها بسیار متراکمنمونه

جا که سازوکار خوردگی، نفوذ اکسیژن از فصل است. از آن

 سید/ فلزی اکاکسید به فصل مشترک لایه یمشترک محیط/ لایه

ی خوردگ آهنگتر باشد پایه است، هر چه لایه اکسیدی متراکم

های به دست آمده از آزمون ها مؤید دادهشود. این یافتهتر میکم

ی تری در مورد نمونهخوردگی است که مقدار خوردگی کم

 یاسیدشویی و آندی شده نشان داد. با وجود این، در مورد نمونه

 رمافزایش ج ای سنباده خوردههاسیدشویی شده، نسبت به نمونه

 توان به تفاوت ماهیتشود. علت این امر را میمشاهده می یتربیش

های سنباده خورده نسبت داد. ی اکسید ایجاد شده روی نمونهلایه

فاز تردتری نسبت به فاز  2ZrOاشاره شده که فاز مونوکلینیک 

ی بخشی اکسید رو در حین رشد لایهای است و از اینچهارگوشه

شود. این جدایش سبب تغییر رنگ از لایه از سطح نمونه جدا می

که اشاره شده فاز مونوکلینیک شود، به طوریی اکسید میلایه

ای به صورت تیره ظاهر فازی بدون رنگ است و فاز چهارگوشه

های میکروسکوپی الکترون پویشی نیز ه[. ریزنگار12شود ]می

 نباده خورده، یکنواختی سطح های سدهند که نمونهنشان می

یز دارند. این مطلب نشده های اسیدشویی تری نسبت به نمونهکم

 ی اکسیدی مؤثر باشد.تواند بر براقی لایهمی

کل شهای ی اکسید تشکیل شده در ریزنگارهدر خصوص لایه

های سنباده خورده و و و ه که به ترتیب مربوط به نمونه 6

سنباده خورده، اسیدشویی و آندی شده (، PPاسیدشویی شده )

(PAA و ) هستند،  قرار گرفتهاتوکلاو ی روزه 3آزمون تحت 

ها ضخامت تقریباً مشابهی دارند، هر توان اظهار داشت که آنمی

دهد. با نگاه تری را نشان میی آندی شده ضخامت کمچند نمونه

شکیل ت اکسیدی شود که لایهها مشخص میدقیق به این ریزنگاره

اند وردههایی که سنباده نخشده بسیار متراکم بوده و نسبت به نمونه

تری است. با توجه به این تصویرها ج و د دارای یکنواختی بیش

ای زنی قبل از فرایندهتوان نتیجه گرفت که عملیات سنبادهمی

 یاسیدشویی یا اسیدشویی و آندی کردن، برای حصول یک لایه

 نواخت ضروری است.اکسید متراکم و یک

 

 گیری. نتیجه4

 ها نشان داد که:یافته

تا حدودی  مرجعغلاف ایرانی نسبت به غلاف ی دانهاندازه  .1

 تر بود. درشت

فرایند اسیدشویی و یا فرایندهای اسیدشویی و آندی کردن  .2

های پرتنش سطحی علاوه بر بهبود زبری حذف لایهضمن 

ید اکس یلایه سطح، سبب کاهش افزایش جرم و براق شدن

 شوند.بعد از آزمون اتوکلاو می

های بدون عملیات سطحی، سنباده تفاوت خوردگی نمونه .3

هم متأثر از  ،خورده، اسیدشویی شده و یا آندی شده

 ریزساختار و یا ترکیب شیمیایی و هم عملیات سطحی است. 

های بدون عملیات های اکسید خاکستری روی نمونهلایه .4

سنباده خورده، بعد از اتوکلاو دارای  هایسطحی و نمونه

 تری بود.درصد فاز مونوکلینیک بیش
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