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 Abstract: The important features of silicon nitride (Si3N4) such as proper strength, low 

dielectric constant, low loss tangent and high wear and thermal shock resistance have 

made this ceramic as one of the few suitable ceramics for use in antenna protection. Due 

to the difficulties in the sintering of Si3N4 samples, in this research, the fabrication of this 

body was investigated by nitridating a pressed silicon powder without using any additive; 

because the effect of additives on the loss of properties has been proven. In this regard, 

silicon powder along with 0, 0.5, 0.7, and 1 wt.% of iron oxide were pressed, and nitridated 

at the temperature of 1420 degree celsius for 2 hours under the different nitrogen gas 

pressures of 200, 400, and 600 millibars. The density, porosity, phase composition, and 

microstructure of the samples were evaluated. Results showed that the minimum pressure 

for nitridation is 600 millibars and the optimal percentage of iron oxide is 0.5 wt.%. 
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1. INTRODUCTION  

The unique features of advanced ceramics respect to 

metal superalloys have caused these materials to replace 

metal materials in some military industries that require 

high temperature and thermal shock resistant [Boberski, 

et al. 1989]. Due to its high strength and hardness, 

resistance to wear, oxidation, creep, and thermal shock, 

silicon nitride has engineering applications in cutting 

tools, combustion engine components, corrosive pump 

gaskets, bearing parts, and rocket noses. The sintering of 

silicon nitride bodies has some problems and because of 

the high hardness of these ceramics, the machining of 

these parts produced by the usual sintering method will 

be a cost-consuming process [Hampshire, 2007]. 

Therefore, one of the best methods of fabricating these 

parts is the reaction bonding method, which produces 

parts that are close to the final shape and require minimal 

machining. 

In this research, the effect of iron oxide additive and 

nitrogen gas pressure on the fabrication of silicon nitride 

through nitridation process of a pressed silicon powder, 

on the phase composition, and on the strength were 

investigated. The aim of this research was to make an 

optimal sample of silicon nitride ceramic in a suitable 

and industrialized way, without using additives whose 

negative effects have been proven on the dielectric loss 

properties. 

 

 

2. MATERIALS AND METHODS 

Silicon powder (>99% purity, 4.5 μm, Sichuan, 

China), nitrogen gas (>99.9999% purity, Farafan Gas, 

Iran), iron oxide (Merck, 1-03924-0250), and poly vinyl 

alcohol (PVA) were used. Silicon powder with 0, 0.5, 

0.7, and 1 wt.% of iron oxide were mixed (JR810 mixer, 

60 rpm). 0.25 wt.% PVA binder was added to the 

mixture. The resulting mixture was passed through a 

sieve (Mesh No. of 425) and granulated. The granulated 

powder was stored in a nylon bag for 24 h; Then silicon 

tablets (30 mm diameter) were by pressing under the 

pressure of 50 MPa. The prepared samples were set 

aside for 6 h, and then dried at a temperature of 110˚C 

for 6 h. Nitriding was done in an industrial furnace under 

the gas pressures of 200, 400, and 600 millibars. The 

samples were cut into 4 equal pieces for the further 

experiments. 

 

3. RESULTS AND DISCUSSION 

Figure 1 shows the X-ray diffraction (XRD) of the 

surface of samples which nitridated at the nitrogen 

pressure of 600 millibar. The samples contain silicon 

carbide, alpha- and beta-silicon nitride. The maximum 

intensity of the beta phase peak was observed in the 

sample that was prepared with 0.7 wt.% of iron oxide. 

With increasing the gas pressure, silicon remains in 

liquid or solid state for a longer period of time and the 
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growth of beta phase is higher than samples with the 

same percentage of iron oxide. This shows the great 

effect and importance of gas pressure in the tendency of 

silicon to form alpha or beta phase. 

 

 
Figure 1. XRD of the nitridated samples at 600 mbar gas 

pressure 

 

4. CONCLUSION 

In this research, it was observed that for the 

nitridating of silicon bodies, the minimum suitable 

pressure is 600 millibars and the low pressure of 

nitrogen gas causes a decrease in density and strength. 

The presence of carbon monoxide in the furnace 

atmosphere will cause the formation of a SiC surface 

layer. Iron oxide improves the nitridation process. The 

optimal amount of iron oxide in this research was 

determined as 0.5 wt%. The results showed that the 

simultaneous increase of iron oxide and nitrogen gas 

pressure increases the growth of beta phase more than 

alpha phase. 
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 ، ایرانژوهشگاه مواد و انرژی، کرجدانشیار، پژوهشکده سرامیک، پ 2

 

 تاریخچه مقاله:
 09/02/1402ثبت اولیه: 

 20/03/1402شده:  دریافت نسخة اصلاح

 24/05/2140پذیرش قطعی: 

قاومت در کم و م اتالکتریک پایین، تانژانت تلفهای مهمی نظیر استحکام مناسب، ثابت دیوجود ویژگی     :هچکید 

های مناسب یکی از معدود سرامیک ،( باعث شده تا این سرامیک4N3Siو شوک حرارتی در نیتریدسیلیسیم ) شبرابر سای

، در این پژوهش ساخت این ماده به 4N3Siشد. با توجه به دشواری سینتر کردن پودر باها برای کاربرد در محافظ آنتن

ثیر اها بررسی شد؛ زیرا تبدون استفاده از افزودنیفشرده شده به روش پرس و روش نیتریده کردن پودر سیلیسیم 

درصد وزنی  1و  7/0، 5/0، 0خواص اثبات شده است. در این راستا، پودر سیلیسیم به همراه ها بر افت افزودنی

درجه  1420بار تحت دمای میلی 600، و 400، 200دهی و در فشار گاز نیتروژن اکسیدآهن به روش پرس، شکل

یزها ررسی شد. نتایج آنالها بساعت نیتریده شد. چگالی، تخلخل، ترکیب فاز و ریزساختار نمونه 2به مدت  لسیوسس

 باشد.درصد وزنی می 5/0بار و بهینه درصد اکسیدآهن، میلی 600ن ه کردنشان داد که حداقل فشار بهینه برای نیترید
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 ها:کلیدواژه
 ،نیتریدسیلیسیم

 ،نه شدنیترید

 ،فشار گاز

 آنالیز فازی

 

 مقدمه -1
های اصلی صنعت از در بسیاری از بخشدمای کاری 

. ت، بالا اسو فراوری مواد، تولید انرژی و هوافضا ساختقبیل 

های پیشرفته نسبت به های منحصر به فرد سرامیکویژگی

سوپرآلیاژهای فلزی باعث شده است تا این مواد در برخی 

به شوک حرارتی  تمقاوم نیازمند به صنایع نظامی دما بالا و

اوایل قرن بیستم بود که  جایگزین مواد فلزی شوند. در

( توسط بشر سنتز شد، اما به دلیل باور 4N3Siنیتریدسیلیسیم )

عمومی مبنی بر این که نیتریدها گروهی از ترکیبات شیمیایی با 

ا همقاومت ضعیف در برابر هیدرولیز هستند، این گونه بدنه

به دلیل  4N3Si، 1950ای پیدا نکردند. در اوایل دهه کاربرد ویژه

 انسیل عالی از لحاظ خواص دما بالا مورد استقبال قرار گرفتپت

(Mofrad, Pugh, Drew, 2020-Nikonam) اما به واقع از دهه .

ها تجاری شد. با این بود که ساخت قطعات از این بدنه 1970

های نیتریدسیلیسیم و صنعتی بدنهمورد ر دحال تحقیقات 

طالعات مکه هنوز هم ادامه دارد، به طوری نمودن تولید آنها

 شده استانجام ها بر روی این بدنهبسیاری  یتحقیقات

(; Shahmohamadi, Mirhabibi, Golestanifard, 2019 

020Kaloyeros, Pan, Goff, Arkles, 2; Lan, et al., 2019) .

نیتریدسیلیسیم به موجب استحکام و سختی بالا، مقاومت به 

سایش، مقاومت به اکسیدشدن، مقاومت به خزش و مقاومت در 

برابر شوک حرارتی دارای کاربردهای مهندسی در ابزار برشی، 

اجزای موتورهای احتراقی، واشر پمپ مواد خورنده، قطعات 

 ,Yu, Chiu, Do, Chang) باشدها میی موشکیاتاقان و دماغه

Boberski, et al. 1989; 2020). 

ارد که با درا مشکلاتی نیتریدسیلیسیم  یهابدنهسینتر 

رد. ک طرفرباید باین مشکلات را  ،توجه به جوانب اقتصادی

یسیم، های نیتریدسیلبه دلیل ماهیت اتصال کووالانسی بین اتم

دن سینتر کر و درنتیجهبسیار اندک  هااین اتم "نفوذ در خود"
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ینها، ماشسختی بالای این سرامیکبه دلیل  ؛آنها مشکل است

دی فراین نیز کاری قطعات تولید شده به روش سینتر معمول

ساخت این  هایبهترین روشیکی از بر خواهد بود. لذا هزینه

بتاً با هزینه نس اتصال واکنشی است که قطعاتیروش قطعات، 

-نزدیک به شکل نهایی و حداقل نیازمندی به ماشین مناسب،

Du, Lee, Blugan, Ferguson, 2022 ;) کندکاری را تولید می

Zheng, Wu, Sergeev, Wang, 2022.)  در این فرایند، پودر

ی نیتروژن عملیات حرارتی سیلیسیم، در اتمسفر فشرده شده

استفاده  .(Greil, 1989)شود شده و به نیتریدسیلیسیم تبدیل می

 Lan et) ها در چگالش نیتریدسیلیسیم مرسوم استاز افزودنی

al., 2019) اما فازهای تشکیل شده از این مواد بر خواص نهایی ،

مت به خزش، استحکام در دمای بالا و خواص بدنه مانند مقاو

 ثیر منفی دارند االکتریک آن، تدی

(Saxena, 1992 .)های سیلیسیم در کوره ن بدنهه کردنیترید

گیرد که با توجه به ای صورت میعموماً به صورت دو مرحله

 یرکیب فازهای نهایی و چگالاتمسفر کوره و مواد افزودنی، ت

 دهی قطعات پیش ازتواند متفاوت باشد. به منظور شکلآن می

به دلیل سهولت  سرپانجام فرایند اتصال واکنشی، روش 

ساخت  و ، قابلیت تولید خودکاراستفاده، مقرون به صرفه بودن

روشی  ،و با سرعت تولید بالاتر قطعات با خصوصیات یکسان

 شود.مناسب برای این مرحله محسوب می

ثیر افزودنی اکسیدآهن و اپژوهش به بررسی تدر این 

به  ر ایراند نیتریدسیلیسیم ساخت امکان فشار گاز نیتروژن بر

وآوری نن پرداخته شد. ه کردفرایند نیتریدسپس روش پرس و 

جنس ی بهینه از هدف از این پژوهش ساخت نمونهو 

د که در ونیتریدسیلیسیم به روشی مناسب و قابل صنعتی شدن ب

ص قطعه آنها بر خوا منفی هایی که اثرآن از افزودنی یتهیه

 قطعاتدهی اثبات شده است، استفاده نشود. شکل نهایی

نیتریدسیلسیم از پودر سیلسیم اولیه با توجه به هدف تبیین شده 

زء جو بررسی فازهای تشکیل شده و استحکام در این پژوهش، 

بنابراین  .ه استبررسی شداست که در کشور  معدود مطالعاتی

های صنعتی موجود، ساخت این تلاش شد تا با استفاده از کوره

 قطعات و تولید آنها داخلی شود.

 

 

 روش تحقیق -2
 مواد اولیه -2-1

، %99)با خلوص بیش از  در این پژوهش از سیلیسیم

)با خلوص بیش از  ، گاز نیتروژن(چین Sichuanشرکت 

)مرک،  افزودنی اکسیدآهن، (فرافن گاز ایراندرصد،  9999/99

( استفاده شد. PVAالکل )وینیلو پلی (0250-03924-1

)به شماره  و اکسیدآهنمتوسط اندازه ذرات پودر سیلیسیم 

میکرومتر و با  4/8و  5/4ترتیب به، (96-210-1170کارت 

ای و نسبتاً متقارن و دارای شکل نامنظم بود. توزیع تک قله

)به پودر سیلیسیم ( XRDکس )الگوی پراش پرتو ای 1شکل 

( PSAو توزیع اندازه ذرات )( 96-901-3109شماره کارت 

ی اکسیدسیلیسیم کم وجود مقدار .دهدرا نشان میمواد اولیه 

(2SiO به همراه )Si ی تواند سطحد. لایه اکسیدی میشوتایید می

 .و به دلیل تمایل ذاتی سیلیسیم به اکسید شدن تشکیل شده باشد

 

 

 
 اولیهمواد  PSA و )ب( سیلیسیم XRDالگوی )الف(  .1 شکل
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 سازیآماده -2-2

درصد وزنی  1، و 7/0، 5/0، 0در ابتدا پودر سیلیسیم با 

با سرعت چرخش  JR810کن اکسیدآهن توسط دستگاه مخلوط

-دور بر دقیقه با یکدیگر مخلوط شدند. اکسیدآهن مناسب 60

که تاثیر ناچیزی بر خواهد بود برای این کار ترین افزودنی 

وزنی  %5. سپس به مخلوط (Riley, 2000) خواص نهایی دارد

وزنی در آب( افزوده شد. ترکیب  5%) PVAمحلول چسب 

گذرانده و گرانول شد.  425حاصل از الک آزمایشگاهی مش 

ساعت در کیسه نایلونی نگهداری  24پودر گرانول شده به مدت 

 mm5و ارتفاع  mm30های سیلیسیم با قطر رصشد؛ سپس ق

مگاپاسکال تهیه  50ی قالب فولادی تحت فشار پرس به وسیله

ساعت در هوای آزاد  6های تهیه شده به مدت شد. نمونه

 110کن در دمای ساعت در خشک 6نگهداری و سپس به مدت 

های تهیه شناسه نمونه 1خشک شدند. جدول  سلسیوسدرجه 

 .دهدمیشده را نشان 

 

 های تهیه شدهشناسه نمونه. 1جدول 

 شناسه نمونه شماره
درصد وزنی 

 اکسید آهن

فشار نیتروژن 

 )میلی بار(

1 SN-0-200 0 200 

2 SN-0.5-200 5/0 200 

3 SN-0.7-200 7/0 200 

4 SN-1.0-200 0/1 200 

5 SN-0-400 0 400 

6 SN-0.5-400 5/0 400 

7 SN-0.7-400 7/0 400 

8 SN-1.0-400 0/1 400 

9 SN-0-600 0 600 

10 SN-0.5-600 5/0 600 

11 SN-0.7-600 7/0 600 

12 SN-1.0-600 0/1 600 

 

 نکرده نیترید -2-3

 FH-FCT 1250ی صنعتی مدل نیتریده کردن در کوره

وات ساخت کشور آلمان با امکان کنترل اتمسفر تحت فشار 

بار انجام شد. جنس جداره میلی 600و  400، 200 نیتروژن گاز

درجه  2500گرافیتی و بیشینه دمای کاری آن  ،داخلی کوره

 ی آن، تا فشار بود. توان ایجاد خلأ درون محفظه سلسیوس
دهی قطعه خام برنامه حرارت 2شکل  بار بود.میلی 5*10 -2

ده دهد. برای نیتریسیلیسیمی را تحت گاز نیتروژن نشان می

سیلیسیمی، حداقل دو گام در رژیم های کردن موفق بدنه

درجه  1315حرارتی آنها موثر است. گام اول در دمای حدود 

است. نگهداری بدنه در این دما موجب تولید اسکلتی  سلسیوس

ه شود که وجود این اسکلت باز جنس نیتریدسیلیسیم آلفا می

خروج ممانعت از منظور جلوگیری از تغییر شکل قطعه و 

باشد. گام دوم، دمای بالاتر، ضروری می سیلیسیم مذاب در

است. در  سلسیوسدرجه  1450الی 1400نگهداری در دمای 

 تشکیل بوجم هدموجود آاین دما، فاز مایع سیلیسیم به

 .(TORTI, 1989(نیتریدسیلیسیم بتا در بدنه خواهد شد 

 

 
 تحت گاز نیتروژن Siدهی قطعه برنامه حرارت. 2شکل 

 

 ارزیابی خواص -2-4

 شده از روش نیتریدههای گیری چگالی نمونهبرای اندازه

استفاده شد. بررسی فازهای  (ASTM B962-13ارشمیدس )

ها به منظور بررسی عمق )در سطح و مرکز نمونه تشکیل شده

ه ، دورترین نقط، تقریباً در مرکز و وسط نمونهنفوذ نیتروژن

، XRD (PE3710، PHILIPS، با دستگاه (تروژنجهت نفوذ نی

ی با میکروسکوپ الکترون یانجام شد. بررسی ریزساختار (هلند

، چک( FESEM ،TESCAN mira3روبشی گسیل میدانی )

( با ASTM-C-1161ای )نقطهانجام شد. استحکام خمشی سه

-میلی 5/0با سرعت  SANTAM (STM-20)استفاده از دستگاه 

 .انجام شدمتر بر دقیقه 

 

 نتایج و بحث -3
 چگالی و تخلخل -3-1

پارامترهای دما، زمان، خلوص و فشار گاز و حتی 

ضخامت بدنه خام در فرایند نیتریده کردن بسیار با اهمیت است 
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بر را در محصول تعیین خواهد کرد.  βبه  αو نسبت فازهای 

 ی اولیه حدودن کامل، وزن نمونهه شداثر انجام فرایند نیترید

تشکیل فازهای  .(Moulson, 1979) افزایش خواهد یافت 66%

اشد. بنیتریدسیلیسیم، بر این عدد مؤثر میغیر دلخواه نظیر اکسی

با این حال افزایش وزن نمونه کماکان به عنوان روشی نسبی 

ده است. ها قابل استفان نمونهده شدبرای شناسایی وضعیت نیتری

ن کرد هها، قبل و بعد از فرایند نیتریدییرات وزن نمونهدرصد تغ

 گزارش شده است. 2در جدول 

 

های تهیه شده پس از نیتریده شدنتغییرات وزن نمونه. 2جدول   

 شناسه نمونه شماره
تغییرات 

 وزن )%(

چگالی 

(3g/cm) 

تخلخل 

)%( 

1 SN-0-200 9/4 - 36/1 0/52 

2 SN-0.5-200 3/6 - 37/1 3/52 

3 SN-0.7-200 6/6 - 34/1 6/52 

4 SN-1.0-200 7/7 - 31/1 7/32 

5 SN-0-400 6/4 - 37/1 6/51 

6 SN-0.5-400 4/5 - 37/1 1/52 

7 SN-0.7-400 1/6 - 36/1 4/52 

8 SN-1.0-400 3/7 - 34/1 0/53 

9 SN-0-600 0/6 + 50/1 3/47 

10 SN-0.5-600 3/10 + 53/1 2/48 

11 SN-0.7-600 9/9 + 53/1 1/47 

12 SN-1.0-600 3/7 + 51/1 5/49 

 

ها کاهش دهد که در تعدادی از نمونهنشان می 2جدول 

به علت پایین بودن  هاشود. کاهش وزن در نمونهوزن دیده می

د. کاهش باشمیو تبخیر سیلیسیم فشار گاز نیتروژن در کوره 

اکسیدآهن، بیشتر شده است.  ایش درصدبا افز ،هاوزن در نمونه

روی سطح  2SiOآهن احیا شده از اکسیدآهن، موجب تهییج 

شود. از سوی می SiOذرات سیلیسیم، و تبدیل شدن آن به گاز 

دهد را تشکیل می Si-Feو فاز شود میترکیب  Siدیگر آهن با 

 سلسیوسدرجه  1212را تا دمای  Siکه این فاز دمای ذوب 

 ,Hasegawa, Inomata, Kijima, Matsuyama) دهدکاهش می

شود تا میزان کاهش دمای ذوب سیلیسیم باعث می. (1977

این امر نامطلوب است، بنابراین باید فشار  افزایش یابد. Siتبخیر 

ر د گاز نیتروژن به حد کافی بالا باشد تا از آن جلوگیری نمود.

 رمقدابودن  زیادنتیجه، پایین بودن فشار گاز نیتروژن و 

کاهش وزن بیشتری  8و  4 هایاکسیدآهن موجب شده تا نمونه

 داشته باشد.

 600نیتریده شدن در فشار گاز کمتر از  شود کهدیده می

ها همراه بوده و درصد این بار همواره با کاهش وزن نمونهمیلی

افزوده شده بستگی دارد. کاهش وزن، به میزان اکسیدآهن 

 به سیلیسیمکاهش وزن به این معنی است که مقدار خروج 

نیتریده  Siاز نمونه، بیشتر از مقدار  SiOو گاز  Siصورت بخار 

بار، میلی 600ر مقداشده در کوره است. با افزایش فشار گاز به 

شود. بیشترین افزایش وزن در ها دیده میافزایش وزن در نمونه

 درصد 5/0بار با میلی 600نیتریده شده تحت فشار  ینمونه

 (Evans, Moulson, 1983)ها نیز در پژوهشاکسیدآهن است. 

درصد وزنی اکسیدآهن تأثیر  6/1گزارش شده است که بیش از 

وان اظهار تگرچه به طور قطع نمیمثبتی بر نیتریده شدن ندارد. 

افزایش وزن کاملاً به تشکیل نیتریدسیلیسیم کرد که این میزان 

در  نه شدتوان این ادعا را داشت که نیتریدمرتبط است، اما می

 شود. فشار گاز بالاتر مساعدتر می

های نیتریدسیلیسیم ساخته چگالی بدنه، معمولبه طور 

زیاد و تخلخل آنها  3g/cm 6/2-2حدود  ،روشاین شده به 

 2. جدول (Du, et al. 2022) است (درصد 35تا  25حدود )

ها به طور کلی کمتر از حد دهد که چگالی نمونهنشان می

جود ن و وه شدمعمول است و این دلیلی بر ناقص بودن نیترید

باز  هایها است. درصد تخلخلسیلیسیم واکنش نکرده در نمونه

یم تبخیر زیاد سیلیسی است که نشان دهندهزیاد ها نیز در نمونه

های تحت فشار گاز نیتروژن پایین و )به خصوص در نمونه

گاز، ین پایدر فشار  نابراین،درصد وزنی اکسید آهن بالا( است. ب

شود. در حالی که افزایش اکسیدآهن موجب کاهش چگالی می

ثیر منفی اکسیدآهن بر چگالی و تخلخل اگاز، تبالای در فشار 

ین برای استفاده از حضور سودمند شود. بنابراکمتر می

 اکسیدآهن، باید فشار گاز را افزایش داد و آن را بهینه کرد.

معتقدند که ( Boyer, Moulson, 1978) پژوهشگران

یم، ترکیب نیتریدسیلیس پیش از تشکیل عواملی نظیر اکسید شدن

با اجزای درون کوره و وجود کمک سینترها، بر چگالی نهایی 

 هموثرند. علت بهبود چگالش توسط اکسیدآهن در فرایند نیترید

سته انی اکسیدسیلیسیم دبهبود تحرک یون اکسیژن در لایه ،نشد

موجب  1دله . آهن با تسریع معا(Yao et al., 2017) شده است
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به اکسید فعال  2SiOی جامد سطحی و غیر فعال شود تا لایهمی

SiO یدر حالت گازی تبدیل شده و بدین ترتیب از سطح ذره 

 سیلیسیم جدا شود.

 

 SiO + ½ O 2SiO =2 (1معادله )

 

شود. این گاز گاز اکسیژن آزاد می 1ی معادله در نتیجه

 سیلیسیم که در دسترس قراری جدید تواند با لایهتولیدی می

را تشکیل دهد. در این  2SiOی نازک گرفته واکنش داده و لایه

های بیان شده، سیلیسیم ی واکنشصورت ضمن تکرار چرخه

و  SiOشود. گاز در محیط آزاد می SiOبیشتری به صورت گاز 

2N 4های نازک آلفا با یکدیگر واکنش داده و سوزنN3Si  تشکیل

توان نتیجه گرفت که آهن، فرایند ترتیب میشود. بدین می

 .دنکمیسریع ترا تشکیل فاز آلفا 

 

 آنالیز فازی -3-2

های نیتریده شده در فشار گاز نمونه XRD 3شکل 

mbar200 ها علاوه بر دهد. در این نمونهرا نشان می

هایی از ، پیک(96-100-1240)با شناسه  نیتریدسیلیسیم آلفا

این  دیده شد.( نیز 1032-101-96کاربیدسیلیسیم )با شناسه 

آنالیز پراش پرتوی ایکس از یک قطعه دست نخورده گرفته 

نیز )در مرکز و وسط نمونه( ، همچنین عمق نمونه ه بودشد

این فاز سطحی بوده و  بنابراین ،دیده نشد SiCو فاز  آنالیز شد

در حالت گازی  SiOو  COناشی از ترکیب شدن گاز احتمالاً 

لی ی داخگرافیتی بودن جدارهباشد. و رسوب بر روی سطح می

شود تا اندک اکسیژن موجود در کپسول گاز کوره باعث می

شود در اثر نیتروژن توسط جداره جذب شود. احتمال داده می

این فرایند، فشار جزئی بسیار کمی از گاز مونوکسید کربن در 

م مشاهده سیلیسینیتریدهای اکسیپیکد. اتمسفر کوره ایجاد شو

 یتوان به ایزوله بودن عالی کوره و گرافیتنشد که علت آن را می

ای های آلفبودن جنس عایق داخلی کوره نسبت داد. شدت پیک

باشد که علت این موضوع موجود در نمونه به طور کلی کم می

ره وتوان پایین بودن فشار گاز نیتروژن در اتمسفر کرا می

  دانست.

 شودها، ملاحظه میبا افزایش درصد اکسیدآهن در نمونه

افزایش یافته و مقدار  2ی های فاز آلفا در نمونهکه شدت پیک

شدت پیک آلفا تقریباً ثابت  3ی بیشینه رسیده است؛ در نمونه

اندکی کاهش یافته است. بنابراین، میزان  4مانده و در نمونه 

درصد  5/0بار برابر با میلی 200ر گاز اکسیدآهن بهینه در فشا

باشد. افزایش تبخیر سیلیسیم منجر به افزایش احتمال وزنی می

شود. تبخیر شده می SiOموجود در اتمسفر و  COترکیب گاز 

درصد اکسیدآهن به تدریج شدت پیک به همین دلیل با افزایش

 است.به بیشینه رسیده  4ی افزایش یافته و در نمونه SiCهای 

 

 
 mbar200های نیتریده شده در فشار گاز نمونه XRD .3شکل 

 

که در فشار ثابت  8الی  5های نمونه XRDالگوی 

mbar400  آورده شده است. در این  4نیتریده شدند، در شکل

و ( 96-100-1246)با شناسه ها سه فاز آلفا، بتا نمونه

یک فاز پکاربیدسیلیسیم شناسایی شد. کماکان بیشترین شدت 

( دیده 6درصد وزنی اکسیدآهن )نمونه  5/0آلفا در نمونه حاوی 

های شود و با افزودن بیشتر اکسیدآهن از شدت پیکمی

جود ی جالب توجه ونیتریدسیلیسیم کاسته شده است. نکته

تا نیز ی پیک فاز بهای فاز بتا در این الگوها است. بیشینهپیک

های شود. پیدایش پیکاهده میمش 6ی همانند فاز آلفا در نمونه

ها در هیچ یک از فاز بتا از آن حیث اهمیت دارد که این پیک

بار مشاهده نشده بود. میلی 200های نیتریده شده در فشار نمونه

توان این گونه استنباط نمود که تشکیل فاز بتا نیاز به لذا می

لت ع .(بارمیلی 200 )بیش ازحداقل فشار گاز نیتروژنی دارد 

نسبت به نمونه  8و  7های کاهش شدت پیک فاز بتا در نمونه

مقدار  1این است که با افزایش اکسیدآهن، بر اساس معادله  6

ر شود. اگرچه این واکنش داکسیژن بیشتری در محیط تولید می

فشار  شود، اما با افزایشابتدا منجر به افزایش تولید فاز آلفا می

منجر به اکسید شدن تواند می ،جزئی اکسیژن در نمونه
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. با (Long et al., 2016) شودنیتریدسیلیسیم تشکیل شده می

توجه به این نکته که به طور کلی مقدار فاز بتای تشکیل شده 

باشد، این اکسید شدن و کاهش شدت به نسبت آلفا کمتر می

ود. لذا شتری مشاهده میها در فاز بتا به طور محسوسپیک

یدآهن ی اکستوان نتیجه گرفت که افزودن بیش از حد بهینهمی

 .اثر منفی بر نیتریدسیلیسیم داشته است

 

 
 mbar400های نیتریده شده در فشار گاز نمونه XRD .4شکل 

 

که  دهدرا نشان می 12تا  9های نمونه XRD 5شکل 

فازهای کاربیدسیلیسیم سطحی، فاز آلفا و فاز بتای  حاوی

 باشد. تمایز قابل توجه این الگوی پراش درنیتریدسیلیسیم می

دهد افزایش فشار گاز از باشد که نشان میشدت پیک بتا می

بار در رشد این فاز مؤثر بوده است. بیشینه میلی 600به  400

درصد وزنی  7/0که حاوی  11ی شدت پیک فاز بتا در نمونه

ه های مشابشناسایی شد. در حالی که در نمونه اکسیدآهن است،

فاز  تر نیتریده شده بودند، بیشینه پیکآن که در فشار گاز پایین

شینه یافت. بیاین مقدار درصد وزنی اکسید آهن کاهش می بابتا 

درصد  5/0)حاوی  10ی شدت فاز آلفا نیز کماکان در نمونه

توان استنباط کرد که در شود. میشاهده میوزنی اکسیدآهن( م

برای  SiOدرصد وزنی اکسیدآهن، میزان تبخیر گاز  5/0حضور 

بار و تشکیل فاز میلی 600ترکیب شدن با گاز نیتروژن در فشار 

باشد، اما با افزایش درصد وزنی آلفا در حالت بهینه می

گاز، باری میلی 600درصد، با توجه به فشار  7/0اکسیدآهن به 

یم شده سیفشار گاز درون کوره مانع از تبخیر بیش از اندازه سیل

و در نتیجه مقدار فاز آلفای تشکیل شده مقداری کاهش یافته 

با درصد  هایاست. با افزایش فشار، رشد فاز بتا به نسبت نمونه

مشابه اکسیدآهن، بیشتر بوده است. این موضوع به خوبی اثر و 

 در میل سیلیسیم به تشکیل فاز آلفا یااهمیت فراوان فشار گاز 

 سازد.بتا را نمایان می

 

 
 mbar600های نیتریده شده در فشار گاز نمونه XRD .5شکل 

 

م، ی کاربیدسیلیسیبرای اثبات ادعای سطحی بودن لایه

( 6ی )نمونه 400ی نیتریده شده در فشار ی بهینهاز مقطع نمونه

دهد که هیچ پیکی از نشان می 6گرفته شد. شکل  XRDآنالیز 

 با ایناما  ؛شودکاربیدسیلیسیم در مرکز نمونه مشاهده نمی

سیلیسیم در مرکز نمونه نیتریده نشده مشخص شد که آزمون 

 هاست؛ که با توجه به فشار پایین گاز نیتروژن در فرایند نیترید

دیگر عدم ن، کاملاً منطقی و قابل انتظار است. از سوی کرد

مشاهده فاز بتا در این الگوی پراش مؤید این نکته است که 

شرایط بهینه برای رشد فاز بتا در مرکز این نمونه به قدر کافی 

که به طور احتمالی به نفوذ دشوارتر گاز  ؛مناسب نبوده است

ئی گاز تر بودن فشار جزنیتروژن به مرکز بدنه و در نتیجه پایین

  .باشده، مرتبط مینیتروژن در این ناحی

با هدف بررسی تاثیر اکسیدآهن و فشار گاز بر تشکیل 

فازهای آلفا و بتا، شدت پیک اصلی آلفا و بتا برای هر نمونه در 

ارائه شده است. این روش به طور نسبی مشخص  3جدول 

ای به هباشد. نسبتکننده ترکیب فازی آلفا و بتا در نمونه می

ی پژوهش باشد که به نتیجهمی 2/2ا ت 1/1ی دست آمده در بازه

نزدیک است. طبق مشاهدات وی ( Moulson, 1979) مولسن

ن نسبت تشکیل فاز آلفا به بتا در بدنه نیتریدسیلیسیم، معمولاً بی

ترکیب این دو فاز به روش نیتریده کردن نیز باشد. می 9تا  5/1

کمترین نسبت  11ی نمونه. (Zheng, et al., 2022) بستگی دارد

ی وجود (؛ و این موضوع نشان دهنده1/1آلفا به بتا را دارد )
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های نهباشد. نموشرایط بهینه برای رشد فاز بتا در این نمونه می

نیتریده شده در فشار بالاتر، به دلیل وجود فشار اکسیژن جزئی 

 .یشتری به تشکیل فاز آلفا از خود نشان دادندبیشتر، تمایل ب

 

 
 نیتریده شده 6ی مقطع نمونه XRD .6شکل 

 

های تهیه شدهنسبت شدت پیک آلفا به بتا در نمونه. 3جدول   

  شناسه نمونه شماره

1 SN-0-200 فاز بتا عدم شناسایی 

2 SN-0.5-200 فاز بتا عدم شناسایی 

3 SN-0.7-200 فاز بتا عدم شناسایی 

4 SN-1.0-200 فاز بتا عدم شناسایی 

5 SN-0-400 7/1 

6 SN-0.5-400 6/1 

7 SN-0.7-400 5/1 

8 SN-1.0-400 4/1 

9 SN-0-600 7/1 

10 SN-0.5-600 2/2 

11 SN-0.7-600 1/1 

12 SN-1.0-600 9/1 

 

 نمونه ظاهریتغییرات  -3-3

از مختلف گهای نیتریده شده در فشارهای تصویر نمونه

ها در فشارهای نشان داده شده است. سطح نمونه 7در شکل 

مختلف گاز رنگ متفاوتی به نسبت یکدیگر دارند. تغییر درصد 

های نیتریده شده در یک فشار گاز ثابت، اکسیدآهن در نمونه

منجر به افزایش تبخیر سیلیسیم شده و در نتیجه احتمال تشکیل 

SiC ار اندک گاز ی واکنش با مقدبه وسیلهCO  موجود در کوره

ر تهای نیتریده شده در فشار گاز پایینشود. از این رو، نمونهمی

دارند. شدت  SiCی سطحی و درصد اکسیدآهن بیشتر، لایه

ی افزایش یها به مقدار جزنمونه XRD نیز در SiCپیک بیشینه 

شود که رنگ سطح . با افزایش فشار گاز، دیده میبودیافته 

(، به سمت SiCها به تدریج از رنگ سبز تیره )لایه سطحی نمونه

 ژوهشیکند. در پتغییر می (نیتریدسیلیسیم)رنگ خاکستری 

(Ovregård, 2013) ن مقدار ه شدبیان شد که در اثر نیترید

ه از مرکز قطعه به سمت بیرون ک شودتولید می SiOزیادی گاز 

های ی در قسمتیهمین دلیل فشار جزکند. به حرکت می

 شود.مختلف قطعه متفاوت می

 

 
 های نیتریده شده در فشارهای مختلف گاز ظاهر نمونه .7شکل 

 ؛ (باشدمی mm30ها )قطر نمونه

 دهدشکل پایین مقطع نمونه ها را نشان می

 

 ریزساختار -3-4

ن، تشکیل جوانه است. با افزایش ه شداولین گام نیترید

وده ها افزگاز نیتروژن و پایین بودن دما، بر تعداد جوانه فشار

سه نوع فاز در  .(Jennings, Richman, 1976) شودمی

: (Yuan, Wang, 2012) ها دیده شده استریزساختار این بدنه

ع ی چگال سطحی از نو( لایه2( فاز آلفای سوزنی شکل؛ )1)

 هایای. بر اثر رشد جوانه( فاز بتای میله3(؛ و )matte- αآلفا )

ا ی نفوذ سطحی سیلیسیم و یتشکیل شده در سطح به وسیله

رسیدن آن از طریق فاز بخار به محل واکنش، فاز آلفای سطحی 
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(matte- αتشکیل می ) شود. همچنین بر اثر تبخیر سیلیسیم در

نیتروژن در دمای پایین، حفراتی ها و واکنش آن با گاز بین دانه

شود که محل مناسبی برای رشد فاز آلفای سوزنی ایجاد می

باشد. در حالی که فاز بتا از واکنش نیتروژن در حالت اتمی می

هن و با حضور آو سیلیسیم مایع یا جامد در دمای بالا تشکیل 

ه ک بدنه نهایی استگزارش شده  شود.میتشکیل آن تسهیل 

-له، فاز آلفای سوزنی، فاز بتای میباشد، در آنکریستالی میپلی

ای، مقداری سیلیسیم واکنش نکرده، ناخالصی و حفرات وجود 

و درک روشنی از جزییات سازوکار نیتریده شدن  شتداخواهد 

 . (Pigeon, Varma, Miller, 1993) وجود ندارد

و  6 ،2های نمونهاز مقطع تهیه شده  FESEMتصویر 

آورده  8ی نیتریده شده در شکل هابه عنوان بهترین نمونه 10

 matte–αشود که فاز ده میاداحتمال  2ی شده است. در نمونه

. الف(8)شکل  ها را پوشانده استبه طور کامل روی سطح دانه

به علت پایین بودن فشار گاز نیتروژن در کوره، رشد فاز آلفای 

 ایمیله ای از فازباشد. در تصویر هیچ نشانهبسیار کم میسوزنی 

ها انجام شد ولی از از نمونه EDSآنالیز  .شودبتا مشاهده نمی

سیم ها، سیلیها بسیار ریز بودند، در تمامی دانهآنجا که اندازه دانه

، یک EDSو نیتروژن مشاهده شد؛ به علت تشابه آنالیزهای 

 رده شده است.د آو8نمونه از آن در شکل 

دهد که با نشان میب( 8)شکل  6ی تصویر نمونه

افزایش فشار گاز نیتروژن رشد فاز سوزنی آلفا افزایش یافته 

های تشکیل شده، کروی میغلب سوزناست. قسمت فوقانی ا

ها حالت شاخه درختی )رشد باشد. در تعداد معدودی از سوزن

شود. علت این سوزن دیگری بر روی سوزن اولیه( دیده می

باشد. ها میگیری و رشد سوزنی شکلحوهپدیده تفاوت در ن

های رشد یافته در تصویر نوک کروی سوزن بیشتراز آن جا که 

کرد که میزان بخارات  برداشتتوان این گونه ند، میدارشکل 

Si  وSiO .در محیط زیاد بوده است 

 هیچ فاز سوزنی و یا (ج8شکل ) 10ی در تصویر نمونه

توان به این نحو شود؛ این موضوع را میای مشاهده نمیرشته

بار موجب میلی 600داد که افزایش فشار گاز کوره به  احتمال

 ه جایشود. به همین جهت ب کمتر SiOو  Siشده تا تبخیر 

که فاز آلفای سوزنی رشد کند، شرایط برای فاز رشد فاز آن

ر شد. های بتا بیشتتمایل به تشکیل میلهو آلفای سطحی مهیا 

ت که توان نتیجه گرفمیبنابراین های بتا کوتاه است، طول میله

برای رشد  سلسیوسدرجه  1420ساعت ماندگاری در دمای  2

 باشد.فاز بتا کافی نمی

 

 

 

 

 

 ، 10، )ج( 6، )ب( 2ی )الف( هانمونه FESEM .8شکل 

 ج8از کادر مشخص شده در شکل  EDS)د( آنالیز 

 استحکام -3-5
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های نیتریده شده در شکل نمونهنتایج استحکام خمشی 

برخلاف این که نسبت فاز  5ی آورده شده است. در نمونه 9

ت، تر اسشی خود بیهای هم ردهی نمونهآلفا به بتای آن از کلیه

است. این موضوع با  6 ینمونه مربوط بهاما بیشینه استحکام 

در مورد عدم ( Moulson, 1979) پژوهشگرانتحقیقات 

 آنها ؛وابستگی استحکام به نسبت فاز آلفا به بتا همخوانی دارد

دانسته و نشان دادند که  β/α استحکام را مستقل از نسبت

ن مرتبط ه شدو دمای نیترید Siاستحکام به اندازه ذرات اولیه 

 بر این اساس استحکام  گرچه وجود فاز بتا نیز است.

 ترین تخلخل موجود در بدنه بستگی دارد. بزرگ اندازهبدنه به 

 

 
 های نیتریده شدهاستحکام شکست نمونه .9شکل 

 

تواند ناشی از فشردگی پودر اولیه یا ذوب شدن این تخلخل می

Si  به وجود آید. سلسیوسدرجه  1410در دمای بالای 

نشان دادند که کنترل واکنش  (Moulson, 1979) پژوهشگران

ن به منظور جلوگیری از ایجاد تخلخل مهم ه شدگرمازای نیترید

نیست. شواهد محکمی  Siذوب شدن  آن، است؛ اما تنها علت

های حاوی افزودنی آهن، دلیل اصلی وجود دارد که در بدنه

 ,Danforth, Jennings) ایجاد عیوب بزرگ وجود آهن است

Richman, 1979.)  آهن طی واکنش با سیلیسیم به صورت فاز

های مویین بین ذرات سیلیسیم به مایع در آمده و توسط لوله

 جای خالی نکند و با باقی گذاشتداخل ریزساختار نفوذ می

د، اشبالاتر ب فرایندکند. هرچه دمای میایجاد  را خود، تخلخل

تر بین ذرات حرکت کرده و فاز مذاب آهن و سیلیسیم راحت

از سوی دیگر، با مقادیر  .شودتر میجای خالی ایجاد شده بزرگ

کمتر اکسیدآهن، علت پایین بودن استحکام، کم بودن فاز 

گران، ید باشد. در پژوهشها مینیتریده شده در این نمونه

گزارش شده است  مگاپاسکال 165تا  110، استحکاممحدوده 

(Riley, 2000) .های در پژوهش حاضر، بهینه استحکام نمونه

به دست آمد. با  MPa27به مقدار  10ی تهیه شده در نمونه

کم بودن  توانهای پیشین میی نتایج استحکام با پژوهشمقایسه

 فشار گاز را به عنوان عامل کاهش استحکام نام برد.

 

 گیرینتیجه -4
 هاین بدنهه شدده شد که برای نیتریددیدر این پژوهش 

بار است و در فشارهای میلی 600سیلیسیمی، حداقل فشار مناسب 

شود. همچنین وجود فشار می ها دیدهکمتر، کاهش وزن نمونه

در حال  SiOجزیی منوکسیدکربن در اتمسفر کوره و واکنش آن با 

ی سطحی سطح نمونه موجب تشکیل لایه Siخروج از نمونه و 

SiC مک ن که شدخواهد شد. اکسیدآهن به بهبود فرایند نیترید

در صورت پایین بودن فشار گاز نیتروژن،  ،با این حال ؛کندمی

الی باعث کاهش وزن و در نتیجه افت چگسیلیسیم، افزایش تبخیر 

وهش، میزان اکسیدآهن بهینه در این پژ .شودو استحکام بدنه می

مان زدرصد وزنی تعیین شد. نتایج نشان داد که افزایش هم 5/0

اکسیدآهن و فشار گاز نیتروژن، سرعت رشد فاز بتا را به نسبت 

ه ها نشان داد کدهد. ریزساختار نمونهفاز آلفا، بیشتر افزایش می

نوع فاز آلفای تشکیل شده )سوزنی یا سطحی( بسته به فشار گاز 

تمایل  ،هنگامی که فشار نیتروژن کم باشدند و کنیتروژن تغییر می

شار بالا خواهد بود. با افزایش ف آلفانیتریدسیلیسیم به رشد فاز 

، طول کوتاه د. با این حالوشمیگاز، تمایل به تشکیل فاز بتا بیشتر 

ی کم بودن زمان نگهداری نشان دهنده ،های بتای تشکیل شدهمیله

این پژوهش امکان ساخت  د.بو سلسیوسدرجه  1420در دمای 

 دهد اما با افزایشهای نیتریدسیلیسیم را در ایران نشان میبدنه

فشار گاز نیتروژن باید ساخت آنها را بهینه کرد تا به بازده بیشتر، 

 چگالی بالاتر و استحکام بیشتری دست یافت.

 

 سپاسگزاری -5
 بادر انجام این پژوهش پژوهشگاه مواد و انرژی که  از

ما را یاری کرده  371397060تحت گرنت شماره  ت مالیحمای

 .نماییممی، قدردانی و تشکر است
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