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  زساختاريو ر ها تيستالکري ةکی بر اندازيسازی مکان ر فعاليبررسی تأث

  SHS روش شده به هيته MoSi2-SiC های تينانوکامپوز 
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کمک  مکانيکی به ةشد فعال -از روش سنتز احتراقی بااستفاده )Mo+Si+C(عنصری  ةاولي از مواد بااستفاده MoSi2-SiCنانوکامپوزيت  ،در اين تحقيق    چكيده

فرعی  ةاولي اصلی و رسيدن به ابعاد نانومتری، و مخلوط مواد ةياول کردن مکانيکی موادو خرد از مخلوط  پس برای اين کار. وری اجاق شيميايی تهيه شدافن

)Mo+Si+Al( روش  طور جداگانه از اين دو پودر مخلوط تهيه و به هايی به نمونهSHS محصول نهايی تحت آناليزهای . سنتز شدTEM ،SEM ،XRD قرار گرفت .

  .نانومتر با موفقيت سنتز شد ١٠٠زير  های تاليتسکري ةبا انداز MoSi2-SiCسازی عوامل مؤثر بر فرآيند درنهايت نانوکامپوزيت  با بهينه

  

  .سازی مکانيکی، اجاق شيميايی ، فعالSHS، سنتز احتراقی خودگستر، MoSi2 ،SiCنانوکامپوزيت، کلمات کليدي    
  

  

The Synthesis of MoSi2-SiC Nano Structural  
 Composites by SHS 
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Abstract    A MoSi2-SiC nano-composite from Mo, Si, C powders has been prepared by employing a combination of 
high-energy milling and SHS in Oven Chemical mode. Nano powders of (Mo+Si+C) mixtures and co-combustion 
powders (Mo-Si-Al) were prepared by milling process and mixing, respectively and separately then they was subjected 
to SHS synthesis. Final Products were subsequently characterized by XRD, SEM and TEM. After optimization of 
milling-times and use of oven chemical mode, MoSi2-SiC with crystallite sizes in the order of 100nm were successfully 
synthesized. 
 

Keywords    Nano Composite, MoSi2, SiC, Self-Propagating High Temperature Synthesis, SHS, Mechanical Activation, 
Oven Chemical. 
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  مقدمه -۱
  

MoSi2         یو الکتريک یحرارت یها یويژگشتن با وجود دا 

و مقاومت  یفرد، ضعف خواص مکانيک همنحصرب یدما بالا

نياز  به همين دليل .نيز داردپايين  یپايين اکسيداسيون در دماها

 مختلف یها کامپوزيت ةفلزات و يا تهي یبا برخ یآلياژسازبه 

فاز دوم  ةمنزل به SiC]. ١[دارد  ها فلزات يا سراميک یبا برخ

مطرح در اين عرصه  یاز کانديداها یمذکور يک یها کامپوزيت

  ]. ٢[است 

و  MoSi2هاي مرسوم براي سنتز  مقايسه باروشدر        

به سادگي فرآيند، زمان  باتوجه SHSهاي آن، روش كامپوزيت

 تازگی به... كوتاه واكنش، بازدهي مناسب، ارزاني تجهيزات و

در اين ]. ٤- ٣[از محققان را جلب كرده است  وجه بسياريت

استفاده شده  ظرتحقيق از اين شيوه براي سنتز تركيبات مورد ن

 .است

همراه موليبدن  نيز بايد SiCدر كامپوزيت موردنظر،         

جلو اين تركيب  سنتز شود و شروع واكنش روبه ديسيليسايد

كارگيري  هنابراين بب ;اگر غيرممكن نباشد بسيار مشكل است

گسترش آن  و SHSهايي جهت كمك به شروع واكنش  وريافن

 ةها شيو از اين روش يكي]. ٥[به سراسر نمونه ضروري است 

اين روش براي . است Oven Chemicalاجاق شيميايي يا 

 حالت دراين. هايي با واكنش گرمازاي ضعيف كاربرد دارد مخلوط

مجاور مخلوط ديگر با  مخلوط با واكنش گرمازاي ضعيف در

 ، بااخير ةكه نمون وقتي. گيرد واكنش گرمازاي شديد قرار مي

اول  ةنمونكه درنتيجه  کند میتوليد شروع واكنش گرماي زيادي 

در اين كار از نمونه با تركيب ]. ٦[ شود نيز مجبور به واكنش مي

Mo-Si-Al كمك احتراق استفاده شده است درنقش. 

از مواد را  یديجد ةچهر یوراامروزه نانوفن گريد ازطرف        

 ها تيکامپوز. گذاشته است شينما نو به یبا خواص و کاربردها

از  ها يكي اند و نانوكامپوزيت نبوده یقاعده مثتن نياز ا زين

شاره چنانچه ا. آيند شمار می بهمطرح  هاترين نانومواد كاربردي

 MoSi2-SiC وزيتپروژه تهيه نانوكامپ یشد هدف از اجرا

متعددي هاي  وليكن باوجود مزيت ;بود SHSاز روش  بااستفاده

از  یيك ها بيان شده است، رشد افراطي دانه SHSكه براي روش 

هاي نانومواد  عيوب اين روش است كه محصول را از ويژگي

مشكل ابتدا پودر مخلوط در براي رفع اين ]. ٧[كند  تهي مي

سپس از اين  .سياب شودآ) یا ارهيس ابيآس( ويژه يها آسياب

 ةشيو اين روش به. هاي نهايي استفاده شود نمونه ةپودر براي تهي

 نجايالبته در ا]. ٨[سازي مكانيكي معروف شده است  فعال

بر پودرها ممکن است  یکيکار مکان ايازحد زمان  شياعمال ب

 ابيآس ةنيزمان به نيبنابرا ;ناخواسته شود یسبب سنتز فازها

  ].٨[ گرفتدرنظر ديبا را

  

  

  آزمايش انجام ةنحو -۲
  

براي  Cو  Siو  Moدر اين پژوهش از پودرهاي فلزي         

جهت  Alو  Siو  Moهاي اصلي و پودرهاي فلزي  نمونه ةتهي

. شده است تفادهسا )١جدول(هاي كمك احتراق  نمونه ةتهي

و ) MoSi2-SiC(به فرمولاسيون كامپوزيت موردنظر  باتوجه

 مواد یپودرها) Mo(Si1-x,Alx),x=0.5(راق كمك احت ةنمون

براي كامپوزيت  ةاولي سپس پودر مواد]. ٢[اوليه توزين شدند 

 كمك كمك احتراق نيز به ةپودر نمون]. ٩[ آسياب فرستاده شد

 )Heater-Magnetic Stirrer(كن  همزن مغناطيسي مجهز به گرم

. با هم مخلوط و درنهايت خشك شد) متانول( در محيط آلي

. هاي خام از دو فرمولاسيون تهيه شد پرس، نمونه بادرادامه 

 همراه به) MoSi2-SiCكامپوزيت ( درنهايت هر نمونه با تركيب اصلي

دماي كتور احتراق در آاي با تركيب كمك احتراق در ر نمونه

 SHSروش  تحت اتمسفر آرگن بهگراد  انتیسدرجه  ٨٥٠

  ].٢[سنتز شد 
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 .MoSi2-SiCبرای سنتز نانوکامپوزيت  واکنشگر ةمعرفی مواد اولي .١دول ج

 

 اوليه ةنوع ماد
  

  محصول کد شرکت محصول )ميکرومتر(بندی دانه )درصد(خلوص  اختصاری علامت

  Mo >۷/۹۹  ۴۴-  Riedel ۱۳۳۰۹ موليبدن پودر فلز

 Merck ۱۲۴۹۷ -١٥٠  ٩٩< Si  ليکونيسپودر 

 ۵۰-  Merck ۰۴۲۰۶ ٩٩< C گرافيتپودر 

 Fluka ۰۶۱۴۰  ١٠٠-٢٠٠  Al  ۹۹  پودر فلز آلومينيوم

 

 

 
                                      ۷۴   ۷۲  ۷۰   ۶۸  ۶۶  ۶۴  ۶۲  ۶۰  ۵۸   ۵۶  ۵۴  ۵۲  ۵۰  ۴۸  ۴۶  ۴۴  ۴۲  ۴۰  ۳۸   ۳۶   ۳۴  ۳۲ ۳۰   ۲۸  ۲۶  ۲۴  ۲۲  ۲۰   ۱۸  ۱۶  ۱۴  ۱۲  ۱۰                       

θ۲  
  

  ، )N1(ساعت آسياب ١از  پودر مخلوط پس، )Mo-Si-C( از آسياب پودر مخلوط قبل Xلگوهاي پراش پرتو ا .١شكل

  .)N6( ساعت آسياب٦از  پودر مخلوط پس، )N3( ساعت آسياب ۳از  پودر مخلوط پس

فازي و هاي  بررسي ،خام و سنتزشده هاي روي نمونهبر        

 هاي بررسي انجام شده همچنين XRDها با  هاي دانه تعيين اندازه

هاي ريزساختاري و  و بررسي SEMكمك آناليز  ريزساختاري به

  .انجام شد TEM بااي  آناليز شيميايي نقطه

   بحث و جينتا -٣
  

ر پود سايک از آناليز پراش پرتو نتايج حاصل ۱شكل        

از  از آسياب و پس كامپوزيت را قبل یاصل ةاولي مخلوط مواد

ت
شد
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  .هاي مختلف قبل و بعداز آسياب در زمان Siو  Mo ةو کرنش شبک ها تاليتسکري ةانداز .۲جدول

 

 نوع پودر مخلوط
 ها تاليتسکري ةانداز

Mo(nm) 
 

کرنش 

  (%)بکهش
R2 

 ها تاليتسکري ةانداز
Si(nm)  

 
 R2 (%)کرنش شبکه

از  پودر مخلوط قبل

 )Mo-Si-C(  آسياب
۱۰۵  ۳۱/۰ ۹۱/۰ ۱۵۰ ۲۵/۰ ۸۸/۰ 

 ١از  پودر مخلوط پس

 )N1( ساعت آسياب
۷۰ ۴۳/۰ ۸۷/۰ ۱۲۰ ۳۲/۰ ۹۷/۰ 

 ۳از  پودر مخلوط پس

 )N3( ساعت آسياب
۶۰ ۵۲/۰ ۸۳/۰ ۱۱۵ ۴۵/۰ ۹۹/۰ 

از  پسپودر مخلوط 

  )N6( ساعت آسياب٦
۵۷ ۶۱/۰ ۹۵/۰ ۹۵ ۵۷/۰ ۹۶/۰ 

مطابق اين . دهد ساعت آسياب نشان مي ۶ ،۳، ۱هاي  زمان

، دراثر Moبه  نسبت Siو ) گرافيت( Cهاي  شكل شدت پيك

دليل اين . كند سرعت افت مي آسياب و افزايش زمان آسياب به

شدن  و پهن Moه ب نسبت Siتوان به تردبودن پودر  ه را ميئلمس

اينكه در جالب  ةنكت. نسبت داد C های تاليتسکري یها کيپ

 هاي پيك) C، Si ،Mo( ةاولي جز مواد محصولات آسياب به

هاي  از آسياب و واكنش هاي ناشي۱از ناخالصي اضافي ناشي

 ةدر ادامه با استفاده از رابط. شود احتمالي ديده نمي

Williamson-Hall یالگوها یها کيپ یشدگ و پهن XRD 

 ةپودرهاي مذكور و کرنش شبک های تاليتسکري ةانداز ،مذکور

را نشان  گيري نتايج اين اندازه ۲جدول]. ۱۰[آن محاسبه شد 

دراثر افزايش  Siو  Mo های تاليتسکري ةكاهش انداز .دهد مي

بنابراين هدف از . است مشخصدر اين جدول  بزمان آسيا

 مواد ةمنزل انوكريستالي بهپودر مخلوط ن ةاين آسياب كه تهي

   .بود، تأمين شده است SHSهاي آماده براي سنتز  نمونه ةاولي

 ها نمونه ةهم سپرتو ايکبعد الگوهای پراش  ةدر مرحل        

که از سنتزشده  های يعنی نمونه .بحث و بررسی شده است

متفاوت تهيه  های آسياب شده در زمان ةاولي مواد دنکر مخلوط

 .از آسياب اوليه قبل رمقايسه با پودر مخلوط موادد، اند شده

  .دهد ها را نشان می نمونهاين  Xنتايج آناليز پراش پرتو  ٢شكل
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                                      ۷۴   ۷۲  ۷۰   ۶۸  ۶۶   ۶۴  ۶۲  ۶۰   ۵۸   ۵۶  ۵۴  ۵۲  ۵۰  ۴۸  ۴۶  ۴۴  ۴۲   ۴۰   ۳۸   ۳۶  ۳۴  ۳۲  ۳۰   ۲۸  ۲۶  ۲۴  ۲۲  ۲۰   ۱۸  ۱۶  ۱۴   ۱۲  ۱۰                  

θ۲  
  

  ،(Mo-Si-C(syn.))بدون آسياب: پودرهای  مخلوط، نمونه های سنتز شده با ترکيب (Mo-Si-C)پودر مخلوط قبل از آسياب Xراش پرتو الگوهاي پ .٢شكل

  .)۶( ساعت آسياب ٦پس از و  )۳( ساعت آسياب ۳پس از ، )۱( ساعت آسياب ١پس از  
  
  

  .های متفاوت درهای مخلوط آسياب شده در زمانبا ترکيب پو )MoSi2( محصول وکرنش شبکه های تاليتسکرياندازه  .۳جدول
  

 R2 R2 (%)کرنش شبکه MoSi2(nm) های تاليتسکرياندازه  نوع نمونه

نمونه سنتز شده با ترکيب پودر 

 مخلوط بدون آسياب
۵۷۰ ۱۴/۰  ۹۹/۰ ۸۸/۰ 

با ترکيب پودر  سنتزشده نمونه

 ۱ساعت آسياب ١مخلوط پس از 
۱۳۰ ۳۴/۰ ۸۰/۰ ۹۷/۰ 

ده با ترکيب پودر مونه سنتز شن

 ۳ساعت آسياب٣مخلوط پس از 
۱۰۱ ۶۰/۰ ۸۸/۰ ۹۹/۰ 

مونه ستز شده  با ترکيب پودر ن

  ۶ساعت آسياب٦مخلوط پس از 
۹۲ ۹۵/۰ ۸۷/۰ ۹۶/۰ 

تمامی  در MoSi2ها، فاز  مطابق اين شکل با سنتز نمونه        

با افزايش زمان . فاز اصلی ظاهر شده است ةمنزلها به  نمونه

های سنتزشده  ی پراش نمونهالگوها ةاولي آسياب پودرهای مواد

 ةاولي از مواد های ناشی پيک: اند دچار چنين تغييراتی شده

که در الگوی  طوری هب ;شود تر می ضعيف )Siو C( نکرده واکنش

درعوض بر شدت  .شود هايی ديده نمی چنين پيک ٦ نمونه

توان به  دليل اين پديده را می. افزوده شده است SiCهای  پيک

شده با افزايش زمان آسياب و  رهای آسيابترشدن پود فعال

 SiCويژه درمورد سنتز  هب SHSدرنتيجه تسهيل در واکنش 

توان ادعا کرد مطابق الگوی پراش نمونه  بنابراين می]. ١١[ نسبت داد

 )SiCو  MoSi2(، در اين نمونه تنها فازهای کامپوزيت موردنظر ٦

  . قابل رديابی است

شدگی  و پهن Williamson-Hall ةاز رابط هدرادامه بااستفاد        

 های تاليتسکري ةانداز ،مذکور XRDهای الگوهای  پيک

 نتايج ٣جدول]. ١٠[آن محاسبه شد  ةمحصول و کرنش شبک

مطابق اين جدول ابعاد .دهد ها را نشان مي گيري اين اندازه

ت
شد
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  )ج(                                                                 )ب(                                                                      )الف(
  

                   
  )و(                                                                )ه(                                                                      )د(

  
  )ز(

  

 Moةاز دان EDAXالگوی آناليز  )ج(نمونة الف،  Si ةاز دان EDAXالگوی آناليز  )ب(، )Mo-Si-C(از آسياب  پودر مخلوط قبل )الف( ،از SEMتصوير  .٣شكل

  و )N3( ساعت آسياب ۳از  پودر مخلوط پس )و(، )N1(ساعت آسياب  ١از  مخلوط پسپودر  )ه(از اختلاط،  قبل) C(پودر گرافيت  )د(نمونة قسمت الف، 

  .)N6(ساعت آسياب ٦از  پودر مخلوط پس )ز( 

 ١٠٠زير  )٦ و ٣های  نمونه( محصول سنتزشده های تاليتسکري

با وجود اينکه  SHSدهد که واکنش  و نشان می استنانومتر 

سبب نقض نانومتری بودن  ،شده ها تاليتسکريسبب رشد 

  .محصول نشده است

های خام و سنتزشده از نظر ريزساختاری و  درادامه نمونه        

ريزساختار  ٣شکل. شوند ای شيميايی بررسی می آناليز نقطه

متفاوت را  های از آسياب در زمان پساز آسياب و  پودرهای قبل

 ،مطابق اين شکل دراثر افزايش زمان آسياب. دهد نشان می

ای شدن  اگرچه اين پديده با کلوخه ;شود میها ريز  دانه ةانداز

ای  الف مطابق آناليز شيميايی نقطه- ٣در شکل. نيز همراه است

EDAX های پودر  ذرات بزرگ دانهSi )ذرات ريز )ب- ٣شکل ،

 ای شکل و ذرات صفحه )ج- ٣شکل ( Moبه پودر فلز  مربوط کروی

ارائه شده برای براساس مرفولوژی ) گرافيت( Cهای پودر  دانه

  .است )د- ٣شکل (گرافيت 

100µm 

c 

Si 

Mo
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20.0µm 

)کيلو الکترون ولت(مقياس   

)*۱۰۴(شدت *)۱۰۴(شدت   
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  )ج(                                                            )ب(                                                              )الف(

  

  

              
  )ه(                                                                      )د(

  

: پودرهای مخلوطهای سنتزشده با ترکيب  ، نمونه)N6( ساعت آسياب٦از  پودر مخلوط پس )ب( بدون آسياب،نمونة سنتزشده  )الف( ،از SEMتصوير  .٤شكل

   .ساعت آسياب ٦پس از  )ه( و ساعت آسياب ۳از  پس )د(، ساعت آسياب ١پس از  )ج(

 ٦با زمان آسياب  ،ريزساختار پودرهای مخلوط ٤شکل        

 های سنتزشده بدون آسياب اوليه و با نمونه ساعت را درمقايسه

اين تصاوير تأثير مثبت  ةبا مشاهد. دهد يه نشان میآسياب اولبا 

و آسياب پودر مخلوط اوليه بر ريزساختار نهايی  شدنخرد

با  ۶ ةکه نمون طوری هب. شود های سنتزشده اثبات می نمونه

 به ريزساختار ريزتری نسبت) ساعت ٦( شدنبيشترين زمان خرد

  . دارد ها ساير نمونه

، جهت SEM باها  از بررسی ريزساختاری نمونه پس        

نيز  TEMتصاوير  N6پودر  ةشده، از نمون تأييد آناليزهای انجام

 )Bright Field(ريزساختار با ميدان روشن  ٥ شکل. تهيه شد

ذرات توده  ةمطابق اين شکل انداز. دهد نشان مینمونه را 

  .ردمطابقت خوبی دا ٢و با نتايج جدول استنانومتری 

  

  

  ریيگ جهينت -٤
  

افزايش زمان آسياب پودر مخلوط سبب کاهش بيشتر  .١

در هيچيک از . بود Moنسبت به  Cو  Siهای  پيک

های اضافی ناشی از سنتز مواداوليه و يا  ها پيک نمونه

  .ورود ناخالصی حين آسياب ديده نشد

20.0µm 20.0µm 20.0µm 

20.0µm 20.0µm 
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  .۶ر نمونهاز پود TEMتصوير .٥شکل

 

های سنتز شده با ترکيب مخلوط با  در الگوی نمونه .٢

و  يافتنکرده کاهش  ، فازهای واکنشزمان آسياب بالاتر

 که طوری هب. قابل مشاهده بود SiCهای  درعوض رشد پيک

 های ساعت آسياب تنها پيک ٦در الگوی نمونه با مخلوط 

MoSi2  وSiC رديابی شد.  

پودرهای مخلوط  های تاليتسکريگيری ابعاد  اندازه .٣

: های سنتزشده از آنها نشان داد که شده و نمونه آسياب

به  های سنتزشده نسبت نمونه های تاليتسکريچه اگر

ولی همچنان  ،اند پودر مخلوط خود کمی رشد داشته

 .اند ابعاد نانومتری خود را حفظ کرده

از ريزشدن ريزساختار  حاکی SEM آناليز ريزساختاری        

با خردايش پودر مخلوط اوليه  های سنتزشده همراه نهايی نمونه

  .آسياب بوداز افزايش زمان  ناشی

شده ابعاد  نشان داد که پودر مخلوط آسياب TEMآناليز         

  .باشد XRDاز  تواند مؤيد نتايج حاصل که می داردنانومتری 
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