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به روش  SiC/3O2Al نانو ذراتد يتول ياستفاده از خاکستر سبوس برنج برا

 آسياکاريو  بالا يانتشار دما سنتز خود
 

 *2، قاسم دینی1سيد مرتضی حسينی
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 یرانا، اصفهان، های نوین، دانشگاه اصفهان استادیار، گروه مهندسی نانو، دانشکده علوم و فناوری  -2

 g.dini@sci.ui.ac.ir عهده دار مکاتبات: *

 (15/11/1395، تاریخ پذیرش:29/09/1395)تاریخ دریافت: 

 

ت. سبوس برنج استفاده شده اس SiC/3O2Alدر این پژوهش از سيليس موجود در سبوس برنج برای سنتز نانو ذرات  :چکيده

دن مده از سوزانی برنج مانند ایران است. به همين منظور، خاکستر بدست آیکی از ضایعات کشاورزی در کشورهای توليد کننده

با  مخلوط شد و 3:4:6درصد سيليس است به همراه پودر آلومينيوم و کربن به نسبت مولی  93سبوس برنج که حاوی بيش از 

انجام سنتز خود انتشار دمای بالا  به قرص تبدیل گردید. به منظور MPa50ای شکل در فشار ده از یک قالب استوانهاستفا

)SHS(ک کوره الکتریکی تحت اتمسفر گاز آرگون و در دمای یهای تهيه شده در ، قرصCo850  ز اقرار داده شد. سپس

اده گردید. اعت برای کاهش اندازه ذرات کامپوزیت سنتز شده استفس 24و  16، 12، 8، 4ای به مدت ای سيارهآسياب گلوله

توان برای توليد نانو ذرات نشان داد که از خاکستر سبوس برنج می DLSو  XRF ،XRD ،SEMها توسط نتایج بررسی

SiC/3O2Al  به روشSHS  ساعت در  42ی ال 4و آسياکاری استفاده کرد و اندازه ذرات سنتز شده پس از آسياکاری به مدت

 گيرد.قرار می nm65 تا  nm 870محدوده 

 

 هاي کليدي:واژه

 .، آسياکاریSHS، خاکستر سبوس برنج، SiC ،3O2Alنانو ذرات، سنتز، 

 

 مقدمه -1

است  ایشده کنترل فرایند ،)SHS( 1بالا دمای انتشار خود سنتز

 بين ای شدیداً گرمازشونده مشتعل هایواکنش که در آن از

 صربفردمنح مواد از انواع مختلفی پودری اوليه برای توليد مواد

خودکفا از فرایندی  ،SHSشود. به عبارت دیگر استفاده می

ه جایگا ،لحاظ انرژی بوده که امروزه با کاهش منابع انرژی

 ای را به عنوان یک روش اقتصادی توليد به خود اختصاصویژه

 [.3-1داده است ]

حرارتی  خودکفایهای واکنش پایه استفاده ازاین روش بر  مبانی

 باشد. بدین ترتيب که مواد بين پودر فلزات یا مواد ترکيبی می

 

ری اوليه پس از اختلاط با نسبت مناسب تحت فشار پرس پود

د. سپس با اعمال یک نشوتبدیل می متراکم قرصسرد به یک 

جهت انجام واکنش شيميایی در بخش  لازمانرژی  ،منبع خارجی

ای آید. با انجام واکنش در لایهکوچکی از واکنشگرها فراهم می

گردد که انرژی حرارتی ایجاد می چنانآناز مواد اوليه، 

مجاور  مورد نياز جهت انجام واکنش شيميایی در لایه سازیفعال

آورد. بدین ترتيب یک موج احتراق به صورت خود را فراهم می

منتشر  قرصو بدون نياز به انرژی خارجی در سرتاسر  خودکفا

 [.5 -4کند ]شده و واکنشگرها را به محصول تبدیل می
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 ندمانتی به دليل استفاده از تجهيزا ،توليد متداولای هدر روش

نه توليد هزی ،های طولانیهای دمای بالا و صرف زمانکوره

دن اقتصادی بو، SHSفرایند  اصلیویژگی  اما. استبسيار بالا 

انرژی و  کممصرف  ،توليد از طریق آن به دليل سرعت بالا

ده باشد. همچنين به علت دمای بالای ایجاد شسادگی فرایند می

يه های موجود در مواد اولبسياری از ناخالصی ،در حين فرایند

 [.1-6گردد ]با خلوص بالا توليد می یتبخير و محصول

 یک فرایند سنتز مواد در SHSلازم به ذکر است که فرایند 

اد مومخلوط که واکنش بين [. به این معنی 7حالت جامد است ]

اد نتز موافتد و با دیگر فرایندهای ساوليه در حالت جامد اتفاق می

گيرد، متفاوت به صورت غير یکنواخت صورت می که عمدتاً 

باشد، ی نفوذ میابر مبن SHSاست. از آنجا که اساس فرایند 

نواخت در سرتاسر مواد یکتقریباً ها به صورت اتمی و واکنش

 گيرد.صورت میاوليه 

ای به دليل دمتواند به بيان دیگر هر یک از ذرات نهایی که می

ا اجز د، ازابعاد متفاوتی داشته باشکلوخه شده و بالای سنتز، 

یابی به اندازه . برای دستاست نهایی تشکيل شده تمحصولا

مختلفی های روشاز ، SHSفرایند  ذرات نانومتری پس از

بسيار پر  آسياکاریز در این ميان استفاده اکه [ 7شود ]استفاده می

وی ، پارامترها به نحآسياکاریدر واقع هنگام  کاربرد است.

نها ابعاد تصورت نگرفته و جدیدی سنتز گردد که انتخاب می

 .پيدا کندکاهش  SHSمحصول ذرات 

ن روش ای با متنوعیمواد و ترکيبات  ،SHSاز زمان معرفی فرایند 

 یکی از موادی SiC/3O2Alکامپوزیت . [9- 8] استتوليد شده 

توليد گردد. به دليل  SHS تواند از طریق فراینداست که می

های مکانيکی، حرارتی و تریبولوژیکی این برخی از ویژگی

توان به خوبی برای توليد از آن می ،کامپوزیت سراميکی

لا کاربردهای دمای باابزارهای برشی، مواد ساینده و دیگر 

 [.10-13]استفاده کرد 

مورد نياز برای  SiCبيشتر  در طبيعت کم است، SiCاز آنجا که 

ترین روش توليد آن، شود. سادهصنایع از طریق سنتز توليد می

ی الکتریکی مقاومتی مخلوط کردن ماسه و کربن در یک کوره

 .[14] است Co2500تا  Co 1600و گرم کردن در محدوده دمای 

توان خواص مکانيکی و می به دیگر مواد SiCبا اضافه کردن 

 برای توليد کامپوزیتبه صورت متداول  بخشيد.سایشی را بهبود 

SiC/3O2Al،  ذراتSiC با ای شکل صفحهیا  به صورت ویسکرز

اضافه شده و سپس عمليات اختلاط  3O2Alبه پودر  مختلفابعاد 

 .[10-13] گيردانجام میدهی و شکل

توان یمنيز  (1ی )رابطهبا استفاده از واکنش آلومينوترميک 

 .[15] را توليد کرد SiC/3O2Alکامپوزیت 

 
(1) 3SiO2+4Al+3C→3SiC+2Al2O3 

 

و  شدهم احيا وآلوميني توسط( 2SiO، سيليس )در این واکنش

تشکيل ( SiCثانویه )و یک فاز ( 3O2Al) اکسيد پایدارتر

يد ترین کار انجام گرفته در رابطه با تولگردد. به عنوان منسجممی

توان به تحقيقات ، میSHSبه روش  SiC/3O2Alکامپوزیت 

ین ااشاره کرد. در [ 16]و همکارانش  2انجام گرفته توسط لی

 های مولی متفاوت،اوليه با نسبتمواد مخلوط پودرهای از تحقيق 

 کامپوزیت مختلف برای توليد گرمفشار پرس و دمای پيش

SiC/3O2Al  تز سن یهایت شرایط بهينه براگردید و در ناستفاده

 شده است. ارائه SHSاین کامپوزیت به روش 

یت پوزاز آنجا که یکی از مواد اوليه بکار رفته در توليد کام

SiC/3O2Al  به روشSHSباشد، در این پژوهش ، سيليس می

دد. گر تأمين 3اوليه از سبوس برنجسعی شده است که این ماده 

 4دهد که خاکستر سبوس برنجتحقيقات صورت گرفته نشان می

به  . هرچند تا[17-18] حاوی مقادیر قابل توجهی سيليس است

حال مصارف متعددی برای سبوس برنج و خاکستر آن مطرح 

 SHSوش ، اما از این ماده در توليد مواد به ر[17-21] شده است

، . بنابراین در این پژوهش[23 -22] استفاده شده استکمتر 

یت امکان استفاده از خاکستر سبوس برنج برای توليد کامپوز

SiC/3O2Al  به روشSHS .بررسی شده است 
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 تحقيقانجام مواد و روش  -2

کوبی سبوس برنج مورد نياز در این پژوهش از یک واحد برنج

اصفهان تهيه گردید. جهت تهيه خاکستر  درچه شهرواقع در 

سبوس برنج، سبوس اوليه در فضای باز سوزانده شد. به منظور 

های آناليز عنصری و فازی سبوس و خاکستر آن، از آزمون

CHNS (Leco 932) ،XRF (Bruker S4 Pioneer)  وXRD 

(Ȧ1.789=Coλ, Advance 8Bruker D)  استفاده گردید. از پودر

و  µm40و اندازه ذرات زیر )مرک(  99/99آلومينيوم با خلوص 

به  µm5ات زیر رو اندازه ذ 9/99با خلوص تجاری کربن سياه 

 عنوان دیگر مواد اوليه استفاده گردید.

با توجه به تحقيقات قبلی در رابطه با توليد کامپوزیت 

SiC/3O2Al  به روشSHS [16 ،]ه ترتيب ب 6:4:3 نسبت مولی

ی ههمين اساس برای تهي انتخاب گردید. بر Cو  2SiO ،Alبرای 

پودری  خلوطماز  g6، مقدار mm10ای با قطر های استوانهقرص

ی قرص سازی مخلوط پودری و تهيهتوزین گردید. برای متراکم

ده تفااز یک سمبه ماتریس فولادی تهيه شده برای این منظور اس

 .استفاده گردید MPa50 یبیسازی از فشار تقرمشد. برای متراک

ای با از یک کوره الکتریکی لوله، SHSبه منظور انجام فرایند 

ی اتمسفر خنثی )گاز آرگون( استفاده شد. پس از رسيدن دما

ها یک به یک درون کوره قرار گرفت. ، قرصCo850کوره به 

ور منظدر تمامی مراحل انجام واکنش از جریان گاز آرگون به 

ده جلوگيری از اکسيداسيون و آلوده شدن اتمسفر کوره استفا

دقيقه درون کوره نگهداری  5ها به مدت یک از نمونه شد. هر

ز ادی . انجام فرایند به وضوح با خروج ناگهانی حجم زیاگردید

 دود و شعله به خوبی قابل تشخيص بود.

 XRF، XRD و ارزیابی محصول توسط SHSپس از انجام فرایند 

ای ، از آسياب گلولهSEM (Sigma Field Emission Zeiss)و 

 ذراتای برای کاهش اندازه ذرات و توليد نانو سياره

SiC/3O2Al محصول فرایند  ،استفاده گردید. به همين منظور

SHS  ها استفاده شد. جنس گلوله 1به  10 پودربا نسبت گلوله به

ها نزن انتخاب گردید. گلولههای آسياب از فولاد زنگمحفظهو 

و به صورت خشک کاری در دو اندازه مختلف استفاده شد. آسيا

 24و  16، 12، 8، 4های در زمان rpm500با سرعت چرخش 

محصول نهایی پس از  ارزیابی. در نهایت برای انجام شدساعت 

-DLS (Vasco و XRF ،XRD ،SEMهای ، آزمایشآسياکاری

Cordouan Technologies) .انجام گردید 

 

 نتایج و بحث -3

 برای تعيين CHNSتایج بدست آمده از آناليز ن (1)در جدول 

خوبی مشخص است  شده است. به ارائهمواد آلی سبوس  درصد

ن کرب از مواد آلی و عمدتاً  ،که درصد قابل توجهی از سبوس

دهد که سبوس ها نيز نشان میدیگر بررسیل شده است. يتشک

ین ابا . [18] درصد اکسيژن است 37تا  31حاوی  معمولاً برنج 

دهد نشان می )L.O.I( 5درصد مواد فرارتعيين آزمون نتيجه حال 

ه درصد از سبوس از مواد غير آلی تشکيل شد 27که در حدود 

 است. 
 

 سبوس برنج یدرصد مواد آلی تشکيل دهنده (:1)جدول 
 C H N S عنصر

68/33 درصد  44/4  66/0  --- 

 

 برای خاکستر XRF( نتایج بدست آمده از آناليز 2در جدول )

 رود، بخشسبوس برنج ارائه شده است. همانگونه که انتظار می

ی خاکستر سبوس برنج، سيليس اصلی مواد تشکيل دهنده

 باشد.می

بدست آمده برای خاکستر  XRD( الگوی 1همچنين در شکل )

توان مشاهده کرد که سبوس برنج ارائه شده است. از شکل می

سيليس موجود در خاکستر سبوس برنج به سه صورت فاز 

یدميت (، فاز تر0941-076-01کریستوباليت )شماره کارت: 

( و فاز آمورف )وجود یک 0378-001-00)شماره کارت: 

ا دیگر بدارد. این نتيجه درجه( وجود  17تا  9کوهان در زوایای 

 [.17-19های صورت گرفته در این رابطه تطابق دارد ]بررسی
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 ترکيب شيميایی خاکستر سبوس برنج (:2)جدول 

 SiO2 Al2O3 Fe3O4 K2O Na2O CaO ترکيب

 55/1 62/0 12/2 36/0 23/0 07/93 درصد

 

 محصول پس از XRFنتایج بدست آمده از آناليز  (3)در جدول 

گردد، شده است. همانگونه که مشاهده می ارائه SHSفرایند 

ی بخش مواد فرار در این جدول ناچيز است که نشان دهنده

 ی اوليه است.شده به عنوان ماده مصرف تمامی کربن اضافه

محصول پس از فرایند  XRD( الگوی 2در شکل )همچنين 

SHS توان مشاهده کرد که ارائه شده است. از شکل می

رغم اینکه در تشکيل شده است. علی SiC/3O2Alکامپوزیت 

 های قبلی از سيليس با ساختار کوارتز برای سنتز اینبررسی

مده آ[، اما نتایج بدست 16و  15کامپوزیت استفاده شده است ]

 س نيزدهد که از دیگر ساختارهای سيليدر این پژوهش نشان می

 استفاده نمود. SiC/3O2lAتوان برای سنتز کامپوزیت می

 
 

 SHSترکيب شيميایی محصول فرایند  (:3)جدول 

 SiO2 Al2O3 Fe3O4 K2O Na2O CaO L.O.I ترکيب

 98/0 61/0 46/0 81/0 23/0 87/43 04/53 درصد

 

)شماره اکسيد آلومينيوم ایجاد شده به صورت فاز کوراندوم 

ایجاد شده عمدتاً به دو  SiCاست. ( 1123-071-01کارت: 

 و شماره کارت: با ساختار هگزاگونال α-SiC (SiCصورت 

و شماره  با ساختار مکعبی β-SiC (SiC( و 00-029-1126 

 SiCهای مختلف ( است. وجود آلوتروپ0254-075-01کارت: 

سرد شدن نمونه پس از خروج از کوره مرتبط  به نرختواند می

نيوم کاملاً مصرف شده است که يآلومهمچنين . [24-25] باشد

ی فعاليت بالای پودر مورد استفاده است. کربن آزاد نشان دهنده

قابل تشخيص نيست که این  کامپوزیت سنتز شدهاضافی در 

ها پس از واکنش در تواند به دليل باقی ماندن نمونهمی مسئله

باشد. پس از خروج نمونه از کوره کوره و سوختن کربن اضافی 

است، اما ی مورد استفاده کاملاً خالص نبوده هرچند مواد اوليه

بدست آمده برای محصول فاقد ناخالصی است.  XRD الگوی

یکی از مزایای فرایند  همانگونه که قبلاً نيز گفته شد، این نتيجه

SHS .است 

 

 
 خاکستر سبوس برنج XRDالگوی  (:1)شکل 
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 SHSکامپوزیت سنتز شده توسط فرایند  XRDالگوی  (:2)شکل 

 

 
 SHSکامپوزیت سنتز شده توسط فرایند ( 6SE )حالت SEMتصویر  (:3)شکل 

 

بدست آمده برای محصول پس از  SEMتصویر  (3)در شکل 

گردد به همانگونه که مشاهده می شده است. ارائه SHSفرایند 

اند و شده کلوخه، ذرات SHSعلت بالا بودن دمای فرایند 

 يکرون است.در حدود چند ده م هاآنی برخی از اندازه

 24و  12، 4محصول سنتز شده بعد از  XRFآناليز  (4)در جدول 

 (4)و  (3)ی جدول شده است. با مقایسه ارائه آسياکاریساعت 

بر آناليز شيميایی اصلی  تأثيری آسياکاریتوان گفت که می

نداشته و تنها منجر به ورود آهن )به عنوان آلودگی( از تجهيزات 

 شده است.  آسياکاری
 

 SHS(: درصد عناصر اصلی، مواد فرار و آهن در محصول فرایند 4جدول )

 عتسا 24و  12، 4های پس از آسياکاری در زمان

 SiO2 Al2O3 Fe3O4 L.O.I زمان آسياکاری

 81/0 28/0 52/43 27/52 ساعت 4

 76/0 53/0 16/43 83/51 ساعت 12

 96/0 67/2 06/42 38/51 ساعت 24
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افزایش یافته است  آسياکاریهرچند مقدار آهن با افزایش زمان 

های پایين چندان قابل توجه (، اما این ميزان در زمان(4))شکل 

بر الگوی  آسياکاریزمان  تأثير (5)همچنين در شکل  نيست.

XRD  (5)و  (2)ی شکل شده است. با مقایسه ارائهمحصول 

ها تنها منجر به پهن شدن پيک آسياکاریتوان گفت که می

ی کاهش اندازه ذرات هنگام گردیده است که نشان دهنده

ایند راست. در واقع ساختار فازی محصول ف آسياکاریفرایند 

SHS  همچنان  آسياکاریبعد ازSiC/3O2Al .است 

 

 

 
 SHSبه محصول فرایند ورودی بر ميزان آهن  آسياکاریزمان  تأثير (:4)شکل 

 

 
 SHSمحصول فرایند  XRDبر الگوی  آسياکاریزمان  تأثير (:5)شکل 
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ی ش اندازهبر کاه آسياکاریزمان  تأثيرتر به منظور بررسی دقيق

 12برای محصول پس از  DLSنتایج آزمون  (6)ذرات، در شکل 

 شده است.  ارائه آسياکاریساعت  24و 

 

 

 

 

 
 ساعت 24 :هم()و  16(: د)، 12 :ج()، 8 :ب()، 4 :الف() :به مدت آسياکاریبعد از  SHSبرای محصول فرایند  DLSنتایج آزمون  (:6)شکل 

 

 24و  12ی ذرات بعد از ميانگين اندازه توان مشاهده کرد کهمی

است. همچنين در  nm65و  nm80 ساعت آسياکاری به ترتيب

ساعت  24الی  4ی ( تأثير زمان آسياکاری در محدوده7شکل )

( به خوبی مشخص است که 7نشان داده شده است. از شکل )

ی ذرات تغيير قابل توجهی نداشته ساعت، تقریباً اندازه 12پس از 

 .است
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 SHS(: تأثير زمان آسياکاری بر اندازه ذرات محصول فرایند 7کل )ش

 

 ساعت 12پس از  SHSند تر محصول فرایبه منظور ارزیابی دقيق

دست آمده در استفاده گردید. نتایج ب FE-SEMآسياکاری، از 

ی ی توزیع عناصر نيز برا( ارائه شده است. همچنين نقشه8شکل )

توان مشاهده کرد که این شکل ارائه شده است. از شکل می

ه برای این نمون DLSنگين بدست آمده از ی ذرات با ميااندازه

 ی کامپوزیتمطابقت دارد. از سوی دیگر، عناصر تشکيل دهنده

SiC/3O2Al ا ن، بدر تمامی نقاط توزیع یکنواختی دارند. بنابرای

محصول نهایی  توان گفت که(، می5توجه به این نتایج و شکل )

 12و آسياکاری به مدت  SHSبدست آمده پس از فرایند 

 باشد.می SiC/3O2Alساعت، نانو ذرات 

 

 گيرينتيجه -4

اده دهد که امکان استفنتایج بدست آمده از این پژوهش نشان می

درصد سيليس به  90از خاکستر سبوس برنج حاوی بيش از 

به روش  SiC/3O2Alليد نانو ذرات ی اوليه در توعنوان ماده

SHS  و آسياکاری وجود دارد. خاکستر بدست آمده پس از

 ونيليس بدسوزاندن در فضای باز و با ساختارهای مختلف از س

 قابل استفاده است. SHSسازی بعدی در فرایند گونه آمادههيچ

، SiC/3O2Alعلاوه بر این به دليل ماهيت سراميکی کامپوزیت 

کاری یابی به اندازه ذرات در مقياس نانو پس از آسياامکان دست

ت ساع 12وجود دارد و اندازه ذرات محصول سنتز شده پس از 

 کاهش یافت. nm80آسياکاری به حدود 
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 آسياکاریساعت  12پس از  SHSدر محصول فرایند  Oو  Al ،Si ،Cو توزیع عناصر ( SE)حالت  SEMتصویر  (:8)شکل 
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Fabrication of Al2O3/SiC nanoparticles from the Rice hush ash via 

self-propagation high-temperature synthesis and ball milling 
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Abstract 
In this study, silica obtained from the rice hush was used to synthesis of Al2O3/SiC nanoparticles. 

The rice husk is an agricultural residue abundantly available in rice producing countries such as Iran. 

For this reason, the ash obtained from the burning of the rice hush which contains more than 93% 

silica, and aluminum and carbon powders with the molar ratios of 3:4:6 were mixed and then pressed 

into pellets by using a cylindrical die under a pressure 50MPa. In order to conduct the self-

propagation high-temperature synthesis (SHS), the produced pellets were placed in an electrical 

furnace at 850oC under the argon gas atmosphere. Then, a planetary ball-milling for 4, 8, 12, 16 and 

24h was used to decrease the particle size of the synthesized composite. The results of XRF, XRD, 

SEM and DLS investigations shown that the rice hush ash can be used to fabricate Al2O3/SiC 

nanoparticles with an average particle size of about 80 to 65nm via SHS and ball-milling for 12 to 

24h. 

 

Keywords: 

Synthesis, Nanoparticles, Al2O3/SiC, Rice Hush Ash, Ball milling, SHS. 

 
Journal homepage: ma.iaumajlesi.ac.ir 

 
Please cite this article using:  

Morteza Hoseini, Ghasem Dini, Fabrication of Al2O3/SiC nanoparticles from the Rice hush ash via self-propagation 

high-temperature synthesis and ball milling, in Persian, New Process in Material Engineering, 2018, 12(2), 15-25. 

 

 

www.SID.ir

www.sid.ir

