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بررسي سنتز و استحاله فازي دي سيليسيد موليبدن به روش آلياژسازي 
 مکانيکي

 

 3 مسعود گودرزی و2*جلیل وحدتی خاکی ،1بهروز قاسمی
 دانشگاه علم و صنعت ايران -دانشجوي دکتري مهندسي مواد ۱

 دانشگاه علم و صنعت ايران و دانشگاه فردوسي مشهد -دانشكده مهندسي مواد دانشيار ۲
 دانشگاه علم وصنعت ايران -دانشكده مهندسي مواد ديار استا۳

 )۷/۷/۸۶ ، تاريخ تصويب ۱۷/۶/۸۶، تاريخ دريافت روايت اصلاح شده  ۲۱/۱۱/۸۵تاريخ دريافت (

 چکیده
 نيـز   وموازنـه اي موليبـدن وسيليسـيم    سنتز وتشکيل دي سيليسيد موليبدن به روش آلياژسازي مکـانيکي ازمخلـوط          ،  دراين پژوهش          

مساوي بودن تمـام شـرايط آزمـايش مثـل زمـان             و دو سرعت آسيا      و با  دوحالت انجام آزمايش در   با . بررسي شده است   تبديلات فازي در آن،     
 وابستگي بيشتر توليد دي سيليسيد موليبـدن بـه انتخـاب پارامترهـا از نقطـه نظـر                حالت،   دو کارمکانيکي، نسبت وزني گلوله به پودر براي هر       

نتايج  . مشخص گرديد  XRD به استناد نتايج حاصل از        ايجاد سطح تماس و حرارت دهي به ذرات پودر           برخورد گلوله با ذرات پودر،      فرکانس  
بررسـي  . سيليسـيدموليبدن را تاييـد نمودنـد      آناليز حرارتي نيز تاثير فعال سازي مکـانيکي بـر سـرعت تشـکيل و کـاهش دمـاي تشـکيل دي                     

 را تاييد کـرده و بررسـي ميکروسـکپ الکترونـي روبشـي            XRDسيليسيدموليبدن حاصل از نتايج     دازه دانه دي  ميکروسکپ الکتروني عبوري ان   
همچنين مشـخص شـد کـه      .را نشان داد") ترجيحا(سيليسيدموليبدن بر روي ذرات موليبدن    تشکيل دي ،   ذرات ضمن بيان مورفولوژي و ابعاد    
 به طوري که اگر شدت کارمکانيکي       . بستگي دارد   و انتخاب پارامترها   نحوه اعمال کارمکانيکي  به   ) β و يا    αنوع  ( توليد دي سيليسيد موليبدن     

کـه  (  βبه تنهايي و يا به همراه  α نوع  در نهايت گرماي بيشتري در محفظه آسيا توليد گردد،           که باشدبالا باشد و يا انتخاب پارامترها بنحوي        
در زمـان   "  شرايط و آسياکاري با شدت پايين تـر معمـولا           ساير در. تشکيل مي گردد  ) دار است    برخور αاز انرژي اکتيواسيون کمتري نسبت به       

 ۱۲ ي در حـدود  بـه مقـدار  β و با ادامه کارمکانيکي و به محض رسيدن اندازه کريستاليت نـوع      تشکيل مي شود   βهاي اوليه کارمکانيکي نوع     
  .تبديل مي گرددα ي  آن نيز به نوع پايدار در درجه حرارت محيط يعن،نانومتر

 

  ترکيب بين فلزي-  دي سيليسيد موليبدن سنتز- آلياژ سازی مکانيکي :واژه های کلیدی
 

 مقدمه
ــدن   ــر دي سيليســيد موليب ــاي اخي ــال ه  در س

( MoSi2 ) داشتن خواصي نظيـر نقطـه ذوب بـالا    دليل به 
، مقاومت   )g/cm3 ۲۴/۶( پايين  " ، چگالي نسبتا  )۲۰۵۰℃(

 در درجـه    مناسـب اکسيداسيون و اسـتحکام     عالي در برابر    
.  بخود جلب کـرده اسـت       توجه محققان را   حرارت هاي بالا  

" اين خواص موجب کاربرد آن بصورت گسـترده و خصوصـا          
 از  .شـده اسـت    ) ۱۹۰۰℃تـا     (  درجه حرارت هاي بالا      در

مشکلات عمده اين ترکيب مي توان بـه تـرد بـودن آن در              
 .]۳-۱ [درجه حرارت محيط اشاره کرد

 اسـت کـه     ين فلـز  يب ب ـ يک ترک ي ي سيليسيد موليبدن  د
 ي درصـد اتم ـ   ۳/۳۳م و   يس ـيلي س ي درصد اتم ـ  ۷/۶۶شامل  

 داراي دو   MoSi2ترکيـب بـين فلـزي       .  باشـد  يبدن م يمول
ــت  ــوتروپي اس ــال در  β-MoSi2  .آل ــاختار هگزاگون ــا س  ب

اين فاز از انـرژي     . مي شود  از مذاب تشکيل     C۲۰۲۵˚دماي
 و يـک فـاز شـبه          برخـوردار بـوده    اکتيواسيون پايين تري  

-α بـه  C ۱۹۰۰˚ درپايدار در دمـاي محـيط مـي باشـد، و    

MoSi2۱ [ با ساختار تتراگونال تبديل مي شود[. 
 MoSi2 ،را بــه روشــهاي متعــددي همچــون ذوب قوســي 

مـي تـوان توليـد        پرس گرم   و ريخته گري، متالورژي پودر   
 قابـل    از اهميـت   يرزات   توجه به نک    MoSi2در سنتز   . کرد

 :توجهي برخوردار است
اولاً توليد اين ماده به روش متـداول ذوب بـه دليـل نقطـه      

 .ذوب بالاي آن مشکل بوده و با موانعي همراه است
ــنتز   ــهاي س ــر روش ــاً در اکث ــور   ،MoSi2ثاني ــيژن بط اکس

ناخواسته به همراه ماده در جريان فرآيند حضـور دارد کـه            
  را توليــد )SiO2( شيشــه ثانويــه  واکــنش داده و فــازSiبــا 
 . ص محصول را تحت تاثير قرار مي دهد که خوانمايدمي
را  MoSi2 فرم پذيري    و چقرمگي   آلياژسازي مکانيکي  "ثالثا

 ، حرکـت نابجـايی     و تسـهيل   بی نظمی درسـاختار     ايجاد با
زيرا ترکيبـات بـين فلـزي داراي جفـت           . د مي بخش  بهبود
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 بـودن آنهـا    باشند که همـين عامـل باعـث ترد         مي ۱نابجائي
 زيرا اينگونه نابجائيها از تحرک کمتـري برخـوردار          شودمي
ليکن فعال سازي مکانيکي به دليل ايجاد عيوب        . باشندمي

زياد شبکه، مثل نابجائي و از نوع منفرد باعث کاهش نسبي 
 لازم بـه يـادآوري اسـت کـه        . شـود تردي اينگونه مواد مـي    

 بر اسـاس    کيدر طول فعال سازي مکاني    انرژي ذخيره شده    
باعـث ايجـاد    روابط تجربي مطرح شده از طـرف محققـان،          

اي همچون نابجـائي و نقـص در چيـده شـدن            عيوب شبکه 
 .]۷-۴[شوداتمي مي

بعنـوان فرآينـدي مفيـد جهـت         اخيراً آلياژسازي مکانيکي  
توليــد مــواد همگــن بــا ســاختار کنتــرل شــده و خــواص  

اگر چه   .]٨ [يکنواخت مورد توجه محققان واقع شده است      
تحقيقات گسترده اي بر روي روش هاي مختلف سنتز دي          
سيليسيد موليبدن انجام گرفته است ليکن مطالعات انجـام         
يافته براي سنتز اين مـاده بـه روش آلياژسـازي مکـانيکي             

محدود بـوده و جوانـب آن بخـوبي شـناخته نشـده             " نسبتا
سنتز دي سيليسـيد موليبـدن بـه روش آلياژسـازي           . است

محققـاني   ازپودر عنصري موليبدن و سيليسيم را     مکانيکي  
انـد آنهـا ابتـدا       بررسـي کـرده     و همکارانش  Schwartzرنظي

 را فعال سازي مکـانيکي      مخلوط پودر موليبدن و سيليسيم    
در نهايت با   و  کرده و سپس مخلوط حاصل را پرس نمودند         

را  دي سيليسيد موليبـدن      حرارت دادن نمونه پرس شده،      
 همچنين محققان ديگري بـه نـام هـاي        ].۹و۱[توليد کردند 

Jayashankar و Kaufman   ــاتي را ــوه  مطالع ــر روی نح ب
توليد انواع سيليسيدها درطول فرايند آلياژسازي مکـانيکي        

ــد  ــام داده انـ ــام   . ]۱۰[انجـ ــه نـ ــري بـ ــگر ديگـ پژوهشـ
S.N.Patankar  هاي مختلف    در محيط   را  تاثيرحرارت دادن

پـودر موليبـدن و     مخلـوط    محيط آرگـن و هـوا،  بـر        مثل  
سيليسيم که ابتدا عمليات آلياژسازي مکانيکي بر روي آنها         
انجام شده است، براي سنتز دي سيليسيد موليبدن بررسي 

 . ]۱[کرده است
 روش آلياژسازي مکانيکي به طور مسـتقيم        ،اين تحقيق  در
 موليبــدن از دي سيليســيد  ســنتزبــرايدمــاي اتــاق  در و

 بعضــي از تــاثير. ه اســترفتــ موليبــدن بکــار سيليســيم و
سيليسيم  مخلوط پودر    فعال سازي مکانيکي بر   پارامترهاي  

بررسي ،   MoSi2  سنتز براي  نسبت موازنه اي   موليبدن به  و
الگـوي پـراش اشـعه       اسـتفاده از   بـا  .مقايسه شده اسـت    و

  شده انجام واکنش ها درحالت جامد مطالعه      ،XRD)(ايکس
د موليبـدن و    چگـونگي سـنتز دي سيليسـي      به دنبال آن     و

تجزيه  بررسي و    ،تبديلات فازي آن در جريان کار مکانيکي      
 .استگرديده تحليل  و
 

 روش تحقیق
در اين تحقيق، از پودر سيليسيم با درجه خلوص  

و پـودر موليبـدن بـا    > µm  ۳۰۰و با انـدازه ذرات < %۹۹
ــوص   ــه خلـ ــدازه ذرات < ۹۹% درجـ از > µm ۱۰۰و انـ
 .ه است استفاده شدMerckمحصولات شرکت 

عمليات آلياژسازي مکـانيکي در يـک آسـياي مـاهواره اي            
 سـيا  حجـم ظـرف آ  .انجـام شـده اسـت    Fritsch P7 مدل 

 cc ۱۲۵    و از جنسAgat ميليمتـر و    ۱۰ و ۵  ها ، قطرگلوله 
 . از جنس فولاد بوده است

آزمايش ها در اتمسفر معمـولي و در دمـاي محـيط انجـام              
. ه اسـت بود rpm۴۰۰   و ۳۰۰ و سرعت چرخش آسياهشد

 Mo آلياژسازي مکانيکي بر مبناي واکنش       براي مواد   مقدار
 تشکيل  براي به نسبت موازنه اي و مطابق واکنش زير          Siبا  

 : استمحاسبه گرديده دي سيليسيد موليبدن
)۱                                      (2 Si + Mo = MoSi2      

و  ۲۰:۱ر  درتمام آزمايش ها نسـبت وزنـي گلولـه بـه پـود            
 لازم به ذکر اسـت کـه      . بوده است   گرم   ۱مقدار شارژ اوليه    

جنس ظرف  سراميکي بوده، که در آن احتمال چسبندگي          
باشد و در ضمن ظرف     ذرات پودر به ديواره ظرف کمتر مي      

.  سـانتيمتر بـوده اسـت      ۵اي و به قطر     مورداستفاده استوانه 
رم  گ ـ ۱/۰د از عمليـات آسـياکاري، مقـداري در حـدود            عب

هاي تفرق اشعه ايکس اسـتفاده شـده        جهت انجام آزمايش  
ــا و   .  اســت ــدايش فازه ــونگي پي ــه منظــور بررســي چگ ب

محصولات در جريان کار مکـانيکي از يـک دسـتگاه اشـعه             
 و  کيلوولـت  ۳۰ بـا ولتـاژ   JEOL JDX-8030ايکس مـدل  

 درجـه   ۰۴/۰ با سرعت جاروب کردن       ميلي آمپر  ۲۰آمپراژ  
 انگسـترم  ۵۴/۱ بـا طـول مـوج    Cu Kαو تـابش   بـر ثانيـه  

پهناي پيک هاي مشـاهده شـده در        از   .ه است استفاده شد 
جهـت محاسـبه انـدازه کريسـتاليت          Xمدل تفـرق اشـعه    
تحـت   XRDها در تکنيک    پهنای پيک . استفاده شده است  

 :گيردتاثير عوامل زير قرار مي
 ريـز شـدن انـدازه دانـه         ) اثرات ناشـي از دسـتگاه  ب       ) الف
لذا به منظور تعيين اندازه دانه با استفاده  . بکهکرنش ش ) پ

ــور       ــه منظ ــس و ب ــعه ايک ــرق اش ــک در تف ــرض پي  از ع
گيـــري بـــه حـــداقل خـــود، از کـــاهش خطـــاي انـــدازه

استفاده شـده اسـت کـه در آن         ] Williamson-Hall[رابطه
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 ۱۰۶۵                                                                                    .....                                                        بررسي سنتز و استحاله 

 
 

اثرات کرنش شبکه و اندازه دانه بطور همزمـان بـر پهنـاي             
   :پيک در نظر گرفته شده است

)۲       (                     )(49.0)( θελθβ Sin
D

Cos += 

ــه، ــن رابط ــانومتر، D دراي ــتاليت برحســب ن ــدازه کريس    ان
β        حسب راديان،  برعرض پيک در نصف شدت ماکزيمم و θ 

اشـعه ايکـس    طـول مـوج  λ   و کرنش شبکهε، زاويه تفرق
ي بـه منظـور بررسـي ريـز سـاختاري نمونـه           ]. ۷-۸[است  

ي شده از نقطه نظر مورفولوژيکي و دانـه         آلياژسازي مکانيک 
بندي و همچنين مشاهده موقعيت فازها نسبت به يکديگر         

 تشـخيص فازهـا از      براي  و از ميکروسکپ الکتروني روبشي   
  نيـز    . اسـتفاده گرديـده اسـت      EDXروش توزيع انرژي يا     

ــر از      ــالا ت ــايي ب ــاختاري در بزرگنم ــي ريزس ــراي بررس ب
فاده شـده اسـت زيـرا       ميکروسکپ الکترونـي عبـوري اسـت      

ميکروسکپ الکتروني روبشي براي تشـخيص و بررسـي در          
 .ابعاد نانومتر از دقت و وضوح کـافي برخـوردار نمـي باشـد      

همچنين براي بررسي تاثير آلياژسازي مکانيکي بـر سـنتز          
) DTA(سيليسيدموليبدن از يک دستگاه آناليز حرارتي       دي

ستفاده  اSTA 409PC آلمان، مدلNetzschساخت شرکت 
 .شده است

 

 نتایج و بحث
براي بررسي تاثير شدت کارمکانيکي برسنتز دي       
سيليسيدموليبدن، عمليـات فعـال سـازي مکـانيکي در دو           

قطـر گلولـه    .   انجام گرفتـه اسـت      rpm ۴۰۰ و ۳۰۰سرعت  
 ميليمتـر و از جـنس فـولاد         ۱۰براي هر دو سرعت آسـيا،       

خـاب  بقيـه پارامترهـاي مـوثر نيـز يکسـان انت          . بوده اسـت  
ــد الگــوي پــراش اشــعه ايکــس ) ۱(در شــکل . گرديــده ان

 موليبدن و سيليسيم قبل از کار مکانيکي نشان داده شـده          
  . است

 
 مولیبدن و سیلیسیم  Xالگوی پراش اشعه  : 1شکل 

 .قبل از اعمال کار مکانیکی
 

  EDX به همراه آناليز SEMتصوير ) ۲(همچنين در شکل 

ــدن   ــه موليب ــودر اولي ــار از ذرات پ ــل از ک  و سيليســيم قب
در شکل ديده مي شود که      . مکانيکي نشان داده شده است    

تيغه هاي خاکستري رنـگ و بـزرگ سيليسـيم بـه همـراه              
ذرات روشن و سفيد رنگ موليبدن بـه صـورت غيـرهمگن            

 X (XRD)الگوي پـراش اشـعه    ) ۳( شکل .توزيع شده اند
 گرموليبدن و سيليسيم راکه به نسبت موازنـه اي بـا يکـدي            

مخلوط شده ودر مدت زمانهاي مختلف کار مکانيکي  روي          
 و گلولـه    rpm ۳۰۰آن انجام شـده، بـراي سـرعت آسـياي           

 .  ميليمتر را نشان مي دهد۱۰فولادي به قطر 
   
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 مخلوط پودر EDX به همراه آنالیز SEMتصویر  : 2شکل 
 .مولیبدن وسیلیسیم قبل از اعمال کارمکانیکی

 

 سـاعت  ۳۰طوري که در شکل قابل مشاهده است تا   همان  
فعال سازي مکانيکي هـيچ پيکـي مبنـي بـر تشـکيل دي              
سيليسيد موليبدن ديده نمي شود وتنها شدت پيک هـاي          

Si               بشدت کاهش يافته، که اين ناشـي از ريـز دانـه شـدن 
 سريع سيليسيم در همان زمـان هـاي  اوليـه کارمکـانيکي             

 به صورت Moشدت پيک کاهش در صورتي که  مي باشد 
تدريجي بوده وتا زمـان هـاي پايـاني کـار مکـانيکي ادامـه          

– MoSi2 ساعت کارمکانيکي ابتدا     ۴۰پس از   . داشته است 
β        بوجـود آمـده و افـزايش شـدت پيـک آن بـا زمـان کــار 

مکانيکي بتدريج و با سرعت خيلـي کمـي صـورت گرفتـه             
 ساعت کارمکانيکي دي سيليسـيد موليبـدن        ۵۵است ودر   

 تشکيل شده، کـه تشـکيل ايـن نـوع دي سيليسـيد          αع  نو
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نيز، خيلـي تـدريجي صـورت گرفتـه         ) نوع پايدار (موليبدن  
بنابراين انرژي لازم براي تامين شرايط انجام واکنش        . است

 ساعت کارمکانيکي ۱۰۰در اين حالت کافي نبوده است وتا    
موليبدن وجود داشته و همـان      " مواد اوليه واکنش خصوصا   

ر شکل مشهود است شدت پيک ماکزيمم نيـز         طوري که د  
 .متعلق به آن است

 
م برای  مولیبدن و سیلیسی Xالگوی پراش اشعه  : 3شکل 

 . میلیمتر10 و گلوله فولادی به قطر rpm 300سرعت آسیای 
 

تصويرحاصل از ميکروسکپ الکترونی روبشـی      ) ۴(در شکل   
 ۴۰مربوط بـه نمونـه بـا        ) های برگشتی الکترون (BSو نوع   

بـه  ) ۳با شرايط نمونه مربوط بـه شـکل  (ساعت کارمکانيکي 
در ايـن شـکل ذرات      .  آورده شده اسـت    EDXهمراه آناليز   

خـارج شـده و بـه    " اي تقريبـا سيليسيم از آن حالـت تيغـه      
انـد و در  همگن در زمينه پخـش شـده      " صورت ريز و نسبتا   

در . شـوند ضمن ذرات بصورت آگلومره شـده مشـاهده مـي         
داخل مستطيل فاز روشن موليبـدن ديـده        شکل فوق و در     

 مي شود در کنار موليبدن فاز دي سيليسـيد موليبـدن بـه           
  مشـاهده    EDXشکل خاکستري روشن به اسـتناد آنـاليز         

همان طور که در شکل قابل رويت است تشـکيل           .مي شود 
بـر روي موليبـدن انجـام       " سيليسيد موليبدن ترجيحـا    دي

از نقطـه نظـر     يم،  سيليس ـ-شده است زيرا سيستم موليبدن    

مکانيزم هاي روش آلياژسازي مکانيکي از نوع سـوم يعنـي           
بريتل اسـت کـه در اينگونـه سيسـتم هـا بـا        -نوع داکتيل

اعمال کار مکانيکي ذرات ترد در داخـل زمينـه ذرات نـرم             
 .توزيع مي شوند

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

  مخلوط پودرEDX  به همراه آنالیز BSتصویر  : 4شکل 
 .  ساعت کار مکانیکی40و سیلیسیم بعد از مولیبدن 

 

بنابراين در اثر توزيع ذرات سيليسيم در زمينه موليبـدن و           
تماس با آن، با فراهم شدن شرايط واکنش، دي سيليسـيد           
موليبدن حاصل شده و موليبدن اضافي در کنـار محصـول           

کاهش و يا عـدم وجـود بعضـي از          .واکنش باقي مانده است   
سيليسـيم در قسـمت هـايي از        " ااجزاء واکـنش و خصوص ـ    

شکل بيانگر آن است که انجام واکنش به طور همه جانبـه            
 در قسمت هايي که شرايط اوليه براي        .صورت نگرفته است  

انجام واکنش مهيا بـوده بلافاصـله واکـنش انجـام شـده و              
عناصر آن مناطق و همـين طـور ذرات مجـاور در واکـنش              

انجام واکـنش، بـه     شرکت کرده و عناصر دورتر از محدوده        
بـه منظـور     .صورت جداگانه و واکنش نکرده باقي مانده اند       

-تاثير فعال سـازی مکـانيکی بـر سـنتز دی          بيشتر  بررسی  
ای بـا شـرايط قيـد شـده         سيليسيدموليبدن، بر روی نمونه   

 ی کـار مکـانيکي     انتخاب پارامترها   در آن  که)۳(برای شکل 
اده شـده   چندان موثر نبوده اسـت از آنـاليز حرارتـی اسـتف           

www.SID.ir



Arc
hi

ve
 o

f S
ID

 
 ۱۰۶۷                                                                                    .....                                                        بررسي سنتز و استحاله 

 
 

 گرم از نمونه آلياژسـازی      ۱/۰برای اين منظور حدود     . است
، کـه   )۳( ساعت با شرايط شـکل     ۲۰مکانيکی شده به مدت     

ــاری از تشــکيل دی سيليســيدموليبدن مشــاهده در آن آث
 ۲۰ و بـا سـرعت حـرارت دادن          DTAشود در دستگاه    نمی

 ۱۳۰۰درجه سانتيگراد در دقيقـه تحـت محـيط خـلاء تـا             
) ۵(در شـکل  .درجـه سـانتيگراد حـرارت داده شـده اسـت     

 مربوط به مخلوط پودر کارمکانيکي نشده به        DTAمنحني  
 مـدت   بـراي همراه منحني مخلوط پودر کارمکانيکي شـده        

 . نشان داده شده است،   ساعت ۲۰زمان 

 
 بر حسب زمان کارمکانیکی در DTAمنحنی های  :5شکل

 . درجه در دقیقه20سرعت حرارت دادن 
 

در شکل فوق مشاهده مي شـود کـه انجـام واکـنش بـراي               
مخلوط پودر کارمکانيکي نشـده در مـدت زمـان آزمـايش            
ــيش    ــوده و دمــاي شــروع واکــنش نيــز ب ــاچيز ب ــي ن خيل

 ۲۰بـه مـدت    ليکن با انجام کارمکـانيکي    .  است ۱۰۰۰℃از
کاهش يافته  ۸۰۰℃اعت دماي شروع واکنش به کمتر از        س

-و پيک گرمازاي مربوط بـه انجـام واکـنش و تشـکيل دي            
 ، بوضوح در آن    XRDسيليسيدموليبدن به استناد آزمايش     

ازجمله دلايل تاثير کارمکـانيکي بـر کـاهش         . ديده ميشود 
 بـين   دماي شروع واکنش را ميتوان افزايش سـطح تمـاس         

ــطح ت  ــکيل س ــان   ذرات و تش ــازه در جري ــزي ت ــاس فل م
ايجاد  از   کارمکانيکي و نيز ذخيره شدن انرژي اضافي ناشي       

 ) ۶(در شکل   .عيوب مختلف در جريان کارمکانيکي دانست     
 موليبدن و سيليسيم که بـه  X (XRD)الگوي پراش اشعه 

 نسبت موازنه اي با يکـديگر مخلـوط شـده، بـراي سـرعت             
 نشـان داده     ميليمتـر ،   ۱۰ و قطـر گلولـه       rpm ۴۰۰آسياي

 .شده است

 
 با مولیبدن و سیلیسیم ایکس الگوی پراش اشعه : 6شکل 

  آسیای سرعت   و  میلیمتر10 قطر   به  فولادی گلوله
rpm 400.  

 

 بـا   Siدر اين شکل ديده مي شود که از شدت پيـک هـاي              
 ۳۰سرعت بيشتري کاسـته شـده، بـه طـوري کـه بعـد از                

 سـتانه محـو شـدن      ساعت کارمکانيکي، پيک هاي آن در آ      
 نيز کاسـته    Moهمين طور از شدت پيک هاي       . مي باشند 

 ســاعت کــار مکــانيکي، تنهــا پيــک  ۱۰۰شــده، و بعــد از 
 ليکن پيـک موليبـدن بـه        .ماکزيمم آن قابل مشاهده است    

طور کامل از بين نرفته است و اين دلالت بر کامـل نشـدن           
يـن  در ا .  ساعت کار مکانيکي دارد    ۱۰۰فرايند سنتز بعد از     

شکل ديده مي شود که هر دو نوع دي سيليسيد موليبـدن        
 ساعت کار مکانيکي تشکيل شده و شدت آنها با          ۳۰بعد از   

افزايش يافتـه    ) MoSi2 –βنوع  "خصوصا(ادامه کارمکانيکي 
همچنين مشاهده مي شود که در زمان هاي بيشـتر          . است

 است يعنـي    MoSi2– αکارمکانيکي، پيک غالب مربوط به      
 کـه داراي    MoSi2– αش شدت کار مکـانيکي نـوع        با افزاي 

مي باشـد    MoSi2 –βانرژي اکتيواسيون بالاتري نسبت به
از مواد اوليه موليبدن و سيليسـيم حاصـل         " حتي مستقيما 
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ذکر است نوع شبه پايـدار دي سيليسـيد         ه  لازم ب . مي شود 
طـوري    همان -نيز در صورت تشکيل   ) MoSi2–β(موليبدن

 با ادامه کارمکـانيکي بـه       -مي شود ديده   ) ۶(که در شکل    
و ) ۳(از مقايسـه دو شـکل   .  در مي آيدMoSi2 – α صورت

مي تـوان نتيجـه گرفـت کـه تشـکيل دي سيليسـيد              ) ۶(
موليبدن به شدت به شدت آسياکاري و فرکـانس برخـورد           

افزايش سـرعت آسـيا باعـث       . ذرات با يکديگر وابسته است    
 انجام واکـنش  سرعت" افزايش ثابت سرعت واکنش و نهايتا   

زيرا يکي از پارامترهاي موثر در انجام واکنش و         . شده است 
 افزايش ثابت سـرعت، فرکـانس برخـورد ذرات بـا يکـديگر             

 ميليمتر  ۵درحالت دوم وبا کاهش قطر گلوله به        . مي باشد 
ديده مي شـود    ) ۷(، در شکل  rpm ۴۰۰و با سرعت آسياي     

تشـکيل    MoSi2 –β ساعت کار مکـانيکي            ۲۰که بعداز   
شده  و با افزايش زمان کـار مکـانيکي، شـدت آن افـزايش               

 نيز بعداز   αاز طرفي دي سيليسيدموليبدن نوع      . يافته است 
 ساعت کارمکانيکي تشکيل شده و شـدت آن بـا ادامـه             ۳۰

 ۱۰۰کار مکانيکي افزايش يافته است به طوري کـه بعـداز            
ساعت کار مکانيکي پيک غالب فرآيند آلياژسازي مکانيکي        

 .  استMoSi2 – αاز نوع 
 

 
 

 با Mo-Siالگوی پراش اشعه ایکس مخلوط پودر  : 7شکل 
  آسیای  سرعت  و  میلیمتر 5   قطر  به  فولادی گلوله

rpm 400.  

که تنها اختلاف آنها در قطر       ) ۷(و  ) ۶(از مقايسه دو شکل     
 بشـدت   Siگلوله است، ديده مي شود که شدت پيک هاي          

محـو   "  سـاعت کارمکـانيکي تقريبـا      ۲۰کاهش يافتـه و در      
  نيز پايين آمده و    Moشده اند همين طور شدت پيک هاي        

زيرا با کاهش   .  ساعت در آستانه محو شدن ميباشند      ۵۵در  
قطر گلوله و به منظور ثابت نگه داشتن نسبت وزني گلولـه            
به پودر، تعداد گلوله بيشتري استفاده شـده و همـين امـر             

وله با پودر و افزايش فرکانس      باعث افزايش سطح تماس گل    
برخورد شده و گرماي بيشـتري را  بـه ذرات پـودر اعمـال               

 .کرده  است
در نهايت با فراهم شدن انرژي اکتيواسيون اوليه نوع پايدار 

 . سيليسيدموليبدن حاصل شده استدي
ــکل  ــه  ش ــکل  ) ٣(از مقايس ــا دوش ــده  ) ٧(و  ) ٦(ب  ، دي

،  بـه عنـوان يکـي از         سرعت آسياي بـالا   " مي شود که اولا   
پارامترهاي موثر در فرآيند آلياژسازي مکانيکي است و بـر          

چـرا کـه    . سنتز دي سيليسيد موليبدن نقش بسزايي دارد      
 ساعت محصول بوجود نيامـده و در    ٣٠در سرعت پايين تا     

 ليکن با افزايش سرعت.ادامه نيز تشکيل آن کند بوده است
دي )  ميليمتر ١٠ و   ٥قطر گلوله   (آسيا و براي هر دو حالت     

بـه  . سيليسيد موليبدن با شدت بالايي توليـد شـده اسـت          
 طوري که هرچه سرعت آسيا بـالاتر باشـد باعـث افـزايش            

سرعت چرخش گلوله ها شـده و انـرژي اعمـال شـده بـه               
 .ذرات پودر در اثر برخورد گلوله به آنها، افزايش مي يابد

شود کـه   البته سرعت آسيا نبايد از يک حد بحراني بيشتر          
 در اين صورت گلوله ها در راستاي ديواره داخلـي محفظـه           

واکنش حرکت کرده واحتمال سقوط آزاد آنهـا و برخـورد           
بـا کـاهش قطـر      "ثانيـا ]. ۸[به ذرات پودر کاهش مي يابـد        

گلوله و در نتيجه استفاده از تعداد گلوله بيشتر جهت ثابت 
 بودن نسبت وزني گلوله به پودر، سـطح تمـاس گلولـه بـا             

ذرات پودر افـزايش يافتـه،  و در نهايـت منجـر بـه توليـد                 
و بـا شـدت بـالاي دي سيليسـيد          )  ساعت ۲۰در  (سريعتر  

 از MoSi2 – αاز طرفـي تشــکيل  . موليبـدن گشـته اسـت   
MoSi2 –β       همان طوري کـه در شـکل ديـده مـي شـود 

تدريجي بوده و به مقدار انرژي اعمـال شـده و نيـز انـدازه               
تغييـرات   ) ۸(در شـکل  .  داردبسـتگي   MoSi2–β دانـه  

اندازه دانه دي سيليسيدموليبدن با زمان کارمکانيکي براي        
،نشـان  mm۵و قطر گلوله    rpm ۴۰۰اي باسرعت آسيا  نمونه

 .داده شده است
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تغییرات اندازه دانه دی سیلیسید مولیبدن نوع آلفا و  : 8شکل 

 بتا با زمان کارمکانیکی
 .)mm5و قطر گلوله rpm 400سرعت آسیا(

 

 در MoSi2–β در اين شکل ديده ميشـود کـه انـدازه دانـه    
 بوده در حاليکه محـدوده انـدازه دانـه          nm ۲۰- ۸محدوده  

MoSi2 – α نــانومتر مــي باشــد کــه ايــن ۱۲ تــا ۱۶ بــين 
 با اندازه دانـه بـه   XRD محدوده اندازه دانه حاصل از نتايج

تطـابق   ) ۹شکل   (MoSi2 – α براي   TEMدست آمده در    
 زماني انجـام مـي شـود کـه          α به   βبنابراين استحاله   . دارد

 به مقدار لازم رسيده باشد که ايـن مقـدار در            βاندازه دانه   
 که يک فاز  MoSi2 –β نانومتر است بدين ترتيب۱۱حدود 

شبه پايدار در دماي محيط است در حالـت نانوکريسـتالين     
 . در دماي محيط تبديل  مي شودMoSi2 – αبه فاز پايدار 

 شـرايطي   ين نتايج همچنين مشـخص مـي سـازد کـه در           ا
ــار ــاز     از کـ ــر دو فـ ــکيل هـ ــال تشـ ــانيکي، احتمـ  مکـ

 دي سيليسيدموليبدن مـي توانـد وجـود داشـته باشـد بـا              
 مشابه ديگـر،  های توجه به نتايج اين آزمايش و نيزآزمايش    

MoSi2–β      در اکثــر مــوارد و در شــدت هــاي پــايين 
 و بـه  شکيل مـي گـردد   ت MoSi2 – αکارمکانيکي زودتر از    

لـيکن در   .  اسـت  MoSi2 – αعبارتي تشکيل آن راحتتر از      
شرايطي خاص مثل افزايش شدت کارمکانيکي، به محـض          

 آنکه در بخش هايي از ذرات پودر شرايط بـراي تشـکيل    

MoSi2 – α             مهيا گردد اين فاز نيز بصـورت موضـعي و يـا 
 TEMتصـوير   ) ۹( در شـکل     .گسترده تشـکيل مـي گـردد      

 ساعت کارمکانيکي براي سرعت ۱۰۰وط به نمونه اي با  مرب
 ميليمتـر کـه     ۵ و گلوله فولادي به قطـر        rpm ۴۰۰آسياي  

 است، نشان داده شـده      MoSi2 – αبه صورت تکفاز    " تماما
 .است

ري که در شکل فوق ديده مي شود تنها يک دانـه از             به طو 
سيليسيدموليبدن در آن وجـود داشـته و انـدازه آن در            دي

 نانومتر اسـت و ايـن بـا مقـدار حاصـل از نتـايج                ۱۲ حدود
XRDــواني دارد ــايج  .  همخ ــارتی نت ــه عب ــت XRDب  جه

نسـبت  ) ۱۰(در شـکل  . کندمحاسبه اندازه دانه را تاييد مي     
بـا زمـان آلياژسـازي    ) Iα/Iβ) Intensity Ratio شدت هـاي 

 . مکانيکي نشان داده شده است
 

 
 

ید مولیبدن نوع  مربوط به دی سیلیسTEMتصویر  : 9شکل 
  ساعت کارمکانیکی 100آلفا بعد از 

 .) میلیمتر5 و قطرگلوله rpm 400سرعت آسیا (
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 MoSi2–β و MoSi2–αنسبت شدت های دو فاز  : 10شکل 
 بر حسب زمان کار مکانیکی

 .)mm5و قطر گلوله rpm 400سرعت آسیا(
 

 MoSi2 – α بــه MoSi2 – βشــود کــه تبــديل  ديـده مــي 
 بـه مقـدار    MoSi2 –β هنوز انـدازه دانـه   درزمان هايي که

کنـد  )  نانومتر   ۱۰حدود  (لازم و حداقل خود نرسيده است       
 .بوده وبعداز آن تبديل فازي بسرعت انجام شده است

 

 نتیجه گیری
و توليــد دي سيليســيد موليبــدن از مــواد اوليــه   ســنتز -

 شدت متاثر از پارامترهاي فراينده يليسيم بــس موليبدن و
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 .ازي مکانيکي است فعال س
 از ميان پارامترهاي موثر در فرايند آلياژسـازي مکـانيکي           -

آنهائيکه باعث افزايش فرکـانس برخـورد ذرات بـا يکـديگر            
گرديـده   شده، باعث توليد سريعتر دي سيليسيد موليبـدن       

 .اند
 علاوه برمواردي که از نقطه نظر فرکانس برخورد ذرات و           -

يد موليبدن نقش اساسـي     حرارت زايي بر توليد دي سيليس     
 .دارند، ميتوان به اندازه ذرات نيز اشاره کرد

 تـرد      - سيليسـيم از نـوع فـرم پـذير         – سيستم موليبدن    -
مي باشد در چنين سيستمي سيليسيم بعنوان جزء ترد در          
طول فرايند فعال سـازي مکـانيکي در داخـل زمينـه نـرم              

ش پخش شده و باعث افزايش سطح تماس بين اجزاء واکن          
 .دهنده مي شود

 همچنين استفاده از تعداد گلولـه بيشـتر باعـث افـزايش             -
سطح تماس خارجي و افزايش اصطکاک بين گلوله با ذرات    
پودر شـده و عـلاوه بـر ريزتـر کـردن بيشـتر ذرات باعـث                 
افـزايش گرمـاي ســطحي نيـز مــي شـود و در نتيجــه دي     
سيليسيد موليبدن که تشکيل آن بشدت بـه شـرايط کـار             

کي و انتخاب پارامترهاي موثر در آلياژسازي مکانيکي        مکاني
بستگي دارد به واسطه افزايش سطح تماس و فراهم شـدن           

ــاط داغ   ــود نق ــه و وج ــاي اولي ــي از  ) hot spot(گرم ناش
 .اصطکاک، سريعتر تشکيل مي گردد

 بررسي هاي ميکروسکپي الکتروني انجام واکنش از سطح   -
 اجـزاء واکـنش و      برسـطح و تشکيل دي سيليسيدموليبدن     

 . موليبدن را نشان دادندبر روي دانه هايبالاخص 

  در اثر اعمال کار مکانيکي و در شدت هاي پايين -
که تشکيل آن راحتتر است و از انرژي  β-MoSi2"معمولا

. اکتيواسيون پايين تري برخوردار است، تشکيل ميشود
 α-MoSi2" معمولا ليکن اگر شدت کار مکانيکي بالا باشد

که تشکيل آن به انرژي اکتيواسيون بيشتري نياز دارد و 
. فاز پايدارتري در دماي محيط است، تشکيل مي گردد

ولي اگر شدت آسيا متوسط و بينابين باشد هر دو فاز با 
ديگر توليد مي شوند با ادامه کارمکانيکي و رسيدن يک

 ۱۲ به اندازه لازم و مقداري  در حدود β-MoSi2اندازه دانه 
 ظاهر α-MoSi2 نومتر، اين فاز از بين رفته و به صورت نا

مي شود و در نهايت فاز نهايي در پايان کار مکانيکي 
 . مي باشدα-MoSi2بصورت  

 نتايج آناليز حرارتي مشخص کردندکه با اعمال -
کارمکانيکي بر مخلوط پودر موليبدن و سيليسيم، دماي 

 درجه ۸۰۰ شروع واکنش بشدت پايين آمده و به کمتر از
اين در حالي است که بدون اعمال . سانتيگراد مي رسد

کارمکانيکي، دماي شروع واکنش و تشکيل دي سيليسيد 
 . درجه سانتيگراد است۱۰۰۰موليبدن بيش از 

 
 تشکرتقدیر و 

وسيله از متصديان محترم آزمايشگاههاي  بدين
پيرومتالورژي و اشعه ايکس دانشگاه علم و صنعت ايران و 

متصديان آزمايشگاه ميکروسکپ الکتروني دانشگاه نيز 
فردوسي مشهد به خاطر همکاري در انجام آزمايش ها 

 .صميمانه قدرداني مي گردد 
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 واژه انگلیسی به ترتیب استفاده در متن
1 - Pair Dislocation  
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

www.SID.ir


