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کاربیدسیلیسیم تهیه شده به - نانوکامپوزیت کاربید بورشناسایی فازهاي نامطلوب و تخلیص 

  روش سنتز خود احتراقی فعال شده ي مکانیکی
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ابتدا مواد در این راستا . تهیه شد پژوهشدر این  (MASHS)به روش سنتز خود احتراقی فعال شده ي مکانیکی  کاربیدسیلیسیم - کامپوزیت کاربید بور   دهیچک

پودر آسیا شده   سپس بوسیله ي پرس تک محور سرد از. ن آسیا شدندوتوزین و در آسیاي سیاره اي با اتمسفر تحت کنترل آرگ B2O3, Si, C, Mgاولیه شامل 

همچنین از . به عمل آمد XRDهاي موجود آنالیز در مراحل مختلف براي بررسی فاز. قرص تهیه شد و در کوره ي تیوبی اتمسفر کنترل فرایند سنتز طی شد

، MgOشامل محصول به دست آمده . دبراي بررسی مورفولوژي استفاده ش TEMو SEMبراي محاسبه میانگین اندازه ي بلورك ها و از آنالیز  XRDتحلیل آنالیز 

B4C  وSiC همچنین آنالیز . استXRD  ،احتمال وجود مقدار کمیMg2SiO4  بور، کربن و سیلیسیم باقیمانده را می دهد همچنین وو یا ترکیبات بوراتی منیزیوم .

آنالیزهاي پراش پرتو ایکس پس در  .زي مکانیکی استفاده شداز اسید شویی بوسیله ي اسید کلریدریک و فعال سابه منظور حذف و یا کاهش فازهاي نامطلوب 

دیده شد که با افزایش انرژي فعال  همچنین .دیده شد B4C-SiCاز اسید شویی، تاثیر بسزاي اسید شویی بر حذف ناخالصی ها و بی تاثیر بودن آن بر کامپوزیت 

و  B4Cبراي نانومتر  09/11ینه بوسیله ي معادله ي شرر اندازه ي بلورك هاي محصول به میانگین. سازي، مواد باقیمانده به مقدار قابل توجهی کاهش یافتند

اندازه . کاربیدسیلیسیم را در اندازه نانومتري تایید کردند- نیز سنتز کامپوزیت کاربید بور TEMو  SEMهمچنین آنالیزهاي . محاسبه شد SiCبراي نانومتر  66/12

  .نانومتر بود 30حدود  TEMي دانه هاي دیده شده بوسیله ي 

 کاربید بور، سنتز خود احتراقی فعال شده ي مکانیکی، نانو کامپوزیت، اسید شوییکاربید سیلیسیم،  ،خالص سازي :کلمات کلیدي
    

Identification of undesirable phases and purification boron carbide - silicon 
carbide nanocomposite prepared by mechanically activated SHS 

 

H. Roghani-Mamaghani1, S.A. Tayebifard*1, A. Kazemzadeh1 and L. Nikzad2 
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2Ceramic Department, Materials and Energy Research Center 

 

Abstract    Boron carbide - silicon carbide composite was produced by mechanically activated combustion synthesis 
(MASHS) method, in this study. Initially, raw materials powders containing B2O3, Si, C and Mg were weighed and 
were milled under Ar atmosphere by a planetary mill. For prepare pellets, the milled powders were pressed by uniaxial 
cold press and synthesis was occurred in atmosphere controlled tubal furnace. In the various steps, XRD analysis was 
taken to check the phases. XRD analysis used to calculate the average crystalline size and SEM and TEM analysis were 
taken to morphology studying. Resulting product is contains MgO, B4C and SiC. Also in the XRD analysis little chance 
existence of Mg2SiO4 or borate compounds of magnesium and remaining boron, carbon and silicon are outstanding. In 
order to remove or reduce undesired phases, acid leaching by hydrochloric and mechanical activation with different 
energies were performed. The study of X-ray diffraction analysis after acid leaching showed great influence of acid 
leaching by HCl to remove impurities. It was also seen that remaining substances significantly reduced by activation 
energy increases. Average crystalline sizes of optimal sample were calculated by Scherrer equation by 11.09 for B4C 
and 12.66 for SiC. The SEM and TEM analysis confirmed synthesis of nanoscale boron carbide - silicon carbide 
composite in nano scale. Grain size of about 30 nm was observed by TEM. 
Keywords: purification,  silicon carbide, boron carbide, mechanical activated combustion synthesis,, nanocomposites, 
acid leaching 
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  مقدمه -1

SHS  یا سنتز خود احتراقی، روشی پیشرفته براي انواع

، به دلیل SHSطی فرایند . ها مانند کاربیدها استترکیب

-سرعت گرم و سرد شدن زیاد سبب ایجاد عیوب مختلف می

هاي تولید شده به روش از این رو دماي زینترینگ ترکیب. شود

SHS یبهمچنین دیده شده است که خلوص ترک. کمتر است-

بیشتر از مواد اولیه استفاده شده  SHSهاي تولیدي به روش 

ها براي کامل سنتز شدن، پیش از فرایند برخی ترکیب. است

سازي مکانیکی روشی ساده فعال. سازي دارندسنتز نیاز به فعال

همچنین، فعال سازي . سازي استو مناسب براي فعال

نو کامپوزیت نیاز یابی به نانو کریستال و نامکانیکی براي دست

ها به پودر مواد سازي مکانیکی، برخورد گلولهحین فعال. است

در . شودها میاولیه سبب ایجاد عیوب مختلف و ریز شدن دانه

یابد و سبب کاهش دماي شروع نتیجه انرژي سیستم افزایش می

واکنش، تکمیل واکنش، سرعت بیشتر واکنش و در نهایت سنتز 

مانند  B4Cهاي برخی کامپوزیت. ]3-1[د شونانو کامپوزیت می

B4C-TiB2  به روشMASHS  4[سنتز شده اند[  .  

هاي  کاربید بور به دلیل داشتن ترکیب مناسبی از ویژگی

فیزیکی، شیمیایی و مکانیکی، مانند، سختی بالا، مقاومت به 

 g/cm3( الی پایین گ، چ)~K3000(سایش، دماي ذوب بالا

، جاذب نوترون بودن و پایداري شیمیایی بالا؛ در انواع )52/2

دهاي ابزار جنگی و کاربر اي،ابزار برش، صنعت هسته

از طرف دیگر، کاربید . ]6, 5[ شودکار برده میترمودینامیک، به

وب هایی همچون دماي ذسیلیسیم به دلیل  دارا بودن ویژگی

، پایداري )g/cm3 21/3(، چگالی پایین )~K3000(بالا 

شیمیایی، سختی بالا و مقاوت به خوردگی بالا، در صنعت 

مورد توجه است و در مواد ساینده و ابزار برش، وسایل 

اي به کار برده الکترونیکی، المنت هاي حرارتی و صنعت هسته

به  کاربید بور و کاربید سیلیسیمبا این وجود، . ]8, 7[ شودمی

یري دشوار، باید با مواد دیگر کامپوزیت شده تا ذعلت زینتر پ

در این . دآمده و قطعه تولید شوبه صورت چگال در ترآسان

تواند سبب بهبود زینتر راسته، ایجاد کامپوزیت این دو می

  .]11-9[ پذیري و بهبود ویژگی هاي قطعه زینتر شده بشود

هاي ناخواسته ها یا ترکیباست برخی ناخالصی ممکن

ها و براي زدودن ناخالصی. رایند سنتز تولید شوندطی ف

در . شودهاي ناخواسته، از اسید شویی استفاده میترکیب

اسید کلریدریک  ياسیدشویی بوسیله هاي بسیاري، ازپژوهش

 MgOهاي مختلف و زمان هاي متفاوت براي زدودن با غلظت

  .]12, 10, 6, 5[ استفاده شده استو دیگر مواد نامطلوب 

کاربید -ش نانو کامپوزیت کاربید بوردر این پژوه

ها سیلیسیم به روش سنتز خود احتراقی سنتز و وجود ناخالصی

در ادامه تاثیر اسید شویی . در نمونه هاي سنتز شده بررسی شد

ها و فعال سازي مکانیکی بر حذف و یا کاهش ناخالصی

  .بررسی شد

  

  آزمایش هنحو - 2 

پودر گرافیت : ند ازي مورد استفاده عبارت بودمواد اولیه

درصد و ساخت شرکت  99و پودر سیلیسیم با خلوص بالاي 

Merck پودر آزمایشگاهی منیزیم و اکسید بور با خلوص ،

، ساخت شرکت 37%درصد و اسید کلریدریک  99بالاي 

Merck . براي انجام این پژوهش به منظور آسیا کاري از دستگاه

و ظرف  Retschساخت شرکت  PM100هاي آسیاي سیاره اي

تحت کنترل و گلوله هاي  آرگونبا اتمسفر  ml250آسیاي 

به کار گرفته  Retschفولادي مقاوم به سایش ساخت شرکت 

براي تهیه قرص از مواد آسیا شده، از پرس تک محور . شد

ها از کوره ي تیوبی اتمسفر کنترل سرد و براي سنتز قرص

ها در اندازه دانه براي بررسی فازهاي تولید شده و. استفاده شد

با  PW3710محصول از دستگاه هاي آنالیز پراش پرتو ایکس 

، میکروسکوپ Philipsمنبع پرتوي مس ساخت شرکت 

و نیز میکروسکوپ  CambridgeS360 روبشی الکترونی

   .استفاده شدPhilips-CM30 الکترونی عبوري 

هاي مورد نظر براي واکنش )2(و  )1(هاي در معادله

کاربید سیلیسیم و کاربید بور -مپوزیت کاربید بورتشکیل کا

با توجه به پژوهش انجام گرفته توسط . نشان داده شده است

یک مول منیزیم اضافی براي احیاي  ]6[ نیکزاد و همکاران

مواد اولیه ) 1(مطابق جدول . نظر گرفته شداکسید بور در 

  .توزین و آسیا کاري شدند

  

2B2O3(S)+ Si(S)+ 2C(S)+ 7Mg(S)→ B4C(S)+SiC(S) + (7-x) 

MgO(S) + xMg(g)      
 

11232                                 )1معادله (   KJmolG                            

 2B2O3(S)+ C(S)+ 7Mg(S)→ B4C(S)+ (7-x)MgO(S)+ xMg(g    
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11161                                 )2معادله (   KJmolG                                 

  

  مشخصات استوکیومتري و آسیاي نمونه ها .1جدول 

  استوکیومتري  نام نمونه

زمان زمان 

آسیاکاري 

  )ساعت(

نسبت 

نسبت 

گلوله 

  به پودر

سرعت 

ت سرع

  *آسیا چرخش

دور در (

  )دقیقه

S0  0  1مطابق معادله   -   -  

S1 //  12  10  200  

S2 //  12  20  200  

S3 //  12  20  300  

S4 //  15  20  300  

C1  200  10  12  2مطابق معادله  

سرعت گردش انتقالی و وضعی کاپ در دستگاه آسیاي مورد استفاده *

 .یکسان است

  

سازي توسط پرس از مواد اولیه پس از توزین و آماده 

قطر و . قرص تهیه شد MPa200تحت فشار سرد تک محور 

. بود cm 5/0و  1ارتفاع قرص هاي تهیه شده به ترتیب حدود 

در  آرگوناین قرص ها در کوره تیوبی با اتمسفر تحت کنترل 

°دماي 
C1000 پس از سنتز، به منظور اسید شویی، . سنتز شدند

میلی لیتر اسید  30ي گرم از پودر سنتز شده بوسیله /. 3

Cکلریدریک یک مولار، به مدت یک ساعت در دماي  
°80 

  .اسیدشویی شد

ي بلورك هاي نمونه با ي میانگین اندازهبراي محاسبه

ابتدا بوسیله ي . ]13[ سنتز مناسب از معادله ي شرر استفاده شد

پهناي پیک نمونه ي ) 3ي معادله( ]14[ معادله ي کاگلیوتی

در زوایاي مد نظر محاسبه شد و سپس پهناي  Siاستاندارد 

نمونه ي پس از اسید  XRDپیک به دست آمده از الگوي 

-معادله(استاندارد تصحیح شد  Siشویی بوسیله ي پهناي پیک 

میانگین ) 5معادله (و در نهایت بوسیله ي معادله ي شرر ) 4ي 

  . ا محاسبه گردیداندازه بلورك ه

  

222)3معادله ( tantan stdBFWHMECA        

    

                                  )4معادله (

       

 
D

k
CosB


 )5معادله (                                                                                     

  

پهناي پیک در نصف ارتفاع،  معادلات بالا در 

Bstd  ،پهناي پیک استاندارد در نصف ارتفاعBobs  پهناي پیک

ضریب  Kي بلورك، اندازه Dمشاهده شده در نصف ارتفاع، 

زاویه انعکاس پرتو و  θطول موج پرتو استفاده شده،  λشکل، 

A,C,E باشندثوابت معادله می.  

  

  گیريهبحث و نتیج -3

افــزایش انـرژي آســیاب تـا جــایی    MASHSدر فرآینـد  

مطلوب است که در حین فرآیند آسیا هیچ فـازي سـنتز نشـود    

سـازي  براي بررسی این موضوع، از پودر مواد اولیـه آمـاده   ]3[

در . شده، قبل از سنتز آنالیز پراش اشعه ایکـس بـه عمـل آمـد    

  .نتایج آنالیزهاي انجام شده نشان داده شده است) 1(شکل 

  

  
  نمونه ها پس از توزین و آماده سازي XRDنمودار آنالیز   .1شکل

  

 S4نالیز نمونه ي در آ) 1(با بررسی الگوهاي پراش شکل 

اما در سه نمـودار دیگـر    ،شودپیک اول اکسید منیزیم دیده می

 S4وجـود اکسـید منیـزیم در    . شوداي دیده نمیهیچ فاز اضافه

ساعت آسیا کاري براي مواد اولیه بـا   15 نشانگر مناسب نبودن

همچنین، مواد آسیا شده ي این نمونه . است S4ي شرایط نمونه

دیده نشدن ماده اضافی در الگوي . باشندنمیبراي سنتز مناسب 

ها موید صحت مواد اولیه مـورد اسـتفاده و تشـکیل    سایر نمونه

  . باشدها مینشدن فاز حین آسیا کاري آن

شود کـه بـا انجـام آسـیا کـاري      مشاهده می )1(در شکل 

هاي اند که این به دلیل کوچکتر شدن بلوركتر شدهها پهنپیک

هـاي آسـیا شـده    در نمونـه . باشـد ري مـی مواد حین آسـیا کـا  
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هـایی بـا   درصد وزنی اکسید بور وجود دارد اما پیک 5193/38

که این مورد به دلیـل   شودارتفاع بسیار کم از این ماده دیده می

پایین اکسید بور نسبت به سایر مواد اولیه  جرمی ضریب جذب

تنهـا پیـک    S3ي در نمونـه ) 1(در نمودار شکل . ]15[ باشدمی

 S1ي اول اکسید بور قابل شناسایی است که در مقایسه با نمونه

این امر به دلیل قدرت بیشتر آسیا کاري و قـرار گیـري اکسـید    

  .باشدبور به صورت آمورف در پس زمینه الگوي پراش می

کربن نیز پایین و درصد جرمی این جرمی ضریب جذب 

-اما به دلیل جهـت می باشد ) 6452/6(در مواد اولیه کم عنصر 

گیري مناسب صفحات هگزاگونال گرافیـت، پیـک اول آن بـه    

اما کربن نیز با افزایش انرژي آسیا کـاري  . خوبی دیده می شود

  .شوددیده نمی S4پهن و کوتاهتر شده به صورتی که در 

طور که اشاره شد، پس از مرحله آسیا کـاري نوبـت   همان

انـرژي  . رسـد هاي تهیه شده از مواد آسیا شده میه سنتز نمونهب

ي انجام پذیر بودن به خوبی نشان دهنده )1(آزاد گیبس معادله 

از طرفی دیگر محاسبه ي دماي آدیاباتیـک ایـن   . واکنش است

بـه مراتـب از حـداقل     6مطابق معادله ) =K2750Tad(واکنش 

ن یک واکنش خود دماي آدیاباتیک مجاز جهت انجام پذیر بود

بیشـتر بـوده و ایـن خـود مؤیـد یـک       ) =K1800Tad(احتراقی

  .]19و1[واکنش خود به خودي احتراقی است 

  

   adT

K
Pr dTnCH

298

)                                6معادله (        

  

ها پس از سنتز را نشان نمونه XRDنمودارهاي  )2(شکل 

برمـی   )1(ي ور که از معادلهدر این نمودارها، همان ط. دهدمی

در این شکل . باشدآید اکسید منیزیم سنتز شده و فاز غالب می

شود اما کاربیـد بـور بـه دلیـل ضـریب      کاربیدسیلیسیم دیده می

هاي مـواد بـا ضـریب جـذب     جذب پایین و همپوشانی با پیک

که بدون آسیا اسـت و   S0در نمونه هاي . بالاتر دیده نمی شود

که آسـیا شـده اسـت، مـواد اولیـه گرافیـت و        S1در نمونه ي 

که این نشان دهنـده ي کـافی نبـودن    . سیلیسیم دیده می شوند

همچنین کربن . انرژي سیستم و انجام نشدن کامل واکنش است

بنـابراین بـراي   . کمتر شده انـد  S0نسبت به  S1و سیلیسیم در 

، مواد اولیه نیـاز بـه آسـیا کـاري بـا      B4C-SiCتولید کامپوزیت 

  . دارند S1نرژي بیشتر نسبت به ا

  

  
   الگوي پراش پرتو ایکس نمونه ها پس از سنتز . 2شکل

  

در الگوهاي پس از سنتز نمونه ها، بجز پیک هاي ترکیب 

هاي یاد شده پیک هاي دیگري نیز دیده می شوند که با داشتن 

پس از سنتز نمونه ها نمی توان ترکیبی کـه ایـن    XRDالگوي 

زیرا این پیک هـا بـا   . لق دارد را مشخص کردپیک ها به آن تع

. تطابق دارنـد  Mg2SiO4و  Mg3B2O6 ،Mg2B2O5ترکیب هاي 

Mg2SiO4   می تواند با ترکیب اکسید سیلیسیم و اکسید منیـزیم

در سیسـتم هـاي     Mg2B2O5و  Mg3B2O6وجـود  . بوجود آید

 ]16[و همکـاران   Alkanحاوي اکسید بور و منیزیم بوسیله ي 

و همکاران تایید شده است اما با توجـه   ]6[و همچنین نیکزاد 

نیـز   Mg2SiO4به وجود سیلیسیم در سیسـتم، احتمـال وجـود    

نسـبت   Mg2SiO4با توجه به مطالعات انجام شـده  . وجود دارد

سید شویی که براي حذف اکسید منیزیم انجام شده، پایـدار  به ا

 است و نباید به طور محسوسی با این اسید شویی حذف شـود 

ــا  ]17[ ــتند   Mg2B2O5و  Mg3B2O6ام ــه نیس ــن گون . ]16[ ای

  بنـابراین مقایســه الگــوي پــراش قبـل و بعــد از اســید شــویی   

  .تواند به مشخص شدن ترکیب مجهول کمک کندمی

  

  
  الگوي پراش پرتو ایکس نمونه ها پس از اسید شویی .3شکل
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شـده  دیده می شود که اسید شـویی انجـام   ) 3(در شکل 

هـاي مجهـول   در حذف اکسید منیزیم موثر بوده و پیـک  کاملاً

اند که این تاییـد  مورد بحث نیز پس از اسید شویی حذف شده

-می Mg2B2O5و  Mg3B2O6هاي مذکور به ي تعلق پیککننده

در نظـر گرفتـه   ) 7(ي براي حذف اکسید منیزیم معادلـه . باشند

  .]12[ شده است

MgO(S) + 2HCl(aq) Mg+2 (aq) + 2Cl-
(aq) +  H2O(aq)  )7معادله (

         

 
  

رسد این ترکیب در به نظر می Mg3B2O6در مورد حذف 

محلول اسیدي به اکسید بور و اکسـیو منیـزیم تجزیـه شـده و     

و در محلول اسـیدي حـل شـده    ) 7(اکسید منیزیم طبق معادله 

اکسید بور در زمینه الگـوي پـراش بـه صـورت آمـورف قـرار       

  .گرفته است

شود که با انجام آسیا کاري، تشکیل دیده می )3(در شکل 

در الگـوي پـس از   . شدت گرفته است SiCو  B4Cهاي ترکیب

مقدار زیادي سیلیسیم و کـربن واکـنش    S1ي اسیدشویی نمونه

بـه همـین   . شـود مـی شوند اما اکسید بور دیـده ن نداده دیده می

دلیل، براي اینکه مشخص شود در این شدت آسیا کاري کـربن  

باقیمانده ناشی از تشکیل نشدن کامل کدام ماده است، نمونه ي 

C1 الگـوي  . )2مطابق معادله ي ( آماده، سنتز و اسیدشویی شد

پراش پرتو ایکس این نمونه پس از اسیدشویی، مقـدار زیـادي   

. دهـد کاربید بور تولید شده را نشان می کربن باقیمانده همراه با

ي زیادي است که نشانگر وجـود  همچنین این الگو داراي زمینه

  .باشداکسید بور باقیمانده می

مشاهده مـی شـود   ) 3(شکل  XRDي الگوهاي با مقایسه

که با افزایش انرژي آسیاکاري مقدار مواد اولیـه باقیمانـده کـم    

همچنـین در  . سـیده اسـت  بـه حـداقل ر   S3ي شده و در نمونه

سازي رسد که در فعالبه نظر می S3و  S2هاي ي نمونهمقایسه

مکانیکی انجـام شـده، تـاثیر افـزایش سـرعت گـردش ظـرف        

این . آسیاکاري بیشتر از افزایش نسبت گلوله به پودر بوده است

امر به دلیل تاثیر افزایش سرعت دستگاه بر دو سرعت گـردش  

همچنین با توجه به معادله ي انرژي . انتقالی و وضعی می باشد

، افــزایش سـرعت نســبت بــه  ]18[ )8معادلــه ( چنبشـی ذرات 

  .افزایش جرم در میزان انرژي جنبشی اجسام تاثیر بیشتري دارد

  

)                                      8معادله (  

  

ژي جنبشی انر Kسرعت و  Vجرم،  mدر معادله بالا، 

  .باشندمی

ي با وجود انجام حداکثر فعال سازي مکانیکی در نمونه

S3 مقداري گرافیت آزاد وجود دارد که با توجه به کارهاي ،

انفجاري  ین مسئله،، مهم ترین دلیل ا]6[ انجام گرفته در گذشته

بودن و آدیاباتیک نبودن واکنش است که سبب تبخیر منیزیم و 

در نتیجه مقداري از . شودخارج شدن انرژي از سیستم می

البته کاربیدي . مانداکسید بور به صورت احیا نشده باقی می

بودن هردو ترکیب موجود در کامپوزیت، سبب شده تا حتی در 

و اکسید بور باقیمانده، پیک کربن صورت مقدار کمی سیلیسیم 

همچنین اکسید بور به سرعت رطوبت را . آزاد بیشتر دیده شود

اکسید بور که رطوبت جذب کرده یا اسید . کندجذب می

، وزن بیشتري نسبت به H3BO3(H6B2O6)بوریک با فرمول 

اکسید بور دارد به همین دلیل هنگام توزین، استوکیومتري به 

به . باقیمانده در سیستم وجود خواهد داشتهم خورده و کربن 

هر میزان که اکسید بور قبل از توزین بیشتر در معرض هوا و 

  رطوبت باشد درصد بیشتري کربن اضافی وارد سیستم 

البته کمتر بودن بور نسبت به مقدار استوکیومتري در . شودمی

شود زیرا منیزیم اضافی سیستم سبب باقیماندن منیزیم نمی

  . شودواکنش تبخیر میهنگام 

شـود  براي برطرف کردن مشکل تبخیر منیزیم پیشنهاد می

واکنش در راکتور با فشار بالاي گاز خنثی صورت گیـرد و یـا   

براي سنتز در کوره تیوبی، به میزان منیزیم استفاده شده در ایـن  

بـراي بـر طـرف کـردن مشـکل جـذب       . پژوهش اضافه گردد

داري د بور در دسـیکاتور نگـه  شود که اکسیرطوبت پیشنهاد می

شده و فاصله خارج کردن ماده از محفظه دسیکاتور تـا تـوزین   

داري نامناسب، ابتـدا اکسـید بـور    کوتاه شده یا در صورت نگه

  .کلسینه شود و بعد بلافاصله توزین گردد

و مقدار  B4C-SiCاز نظر سنتز کامپوزیت  S3ي نمونه

براي . اي سنتز شده استهها بهترین نمونه در نمونهناخالصی

ي هاي این نمونه از معادلهگیري میانگین اندازه بلوركاندازه

 B4Cهاي ترتیب میانگین اندازه بلوركبدین. شرر استفاده شد

  .نانومتر محاسبه شد SiC 66/12نانومتر و   09/11

  پس از سنتز  S3ي نمونه SEMدر تصویر 

نتز شده حاوي شود که کامپوزیت سدیده می) الف-4شکل ( www.SID.ir
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 .میکرومتر هستند 100هاي متخلخل بزرگ با ابعاد بیش از ذره

) 1 :]19[ توان برشمردسه دلیل می هابراي وجود این تخلخل

 تبخیر منیزیم و نیز) 2 ،به دلیل وجود گاز بین ذرات پرس شده

در کوره و انبساط و خروج گازها حین بالارفتن دماي نمونه به 

همچنین چگالی مخلوط مواد اولیه و ) 3. اندوجود آمده

ي ، بوسیله)چگالی ذاتی( سنتز شده SiC-B4C-MgOکامپوزیت 

محاسبه  g/cm331/3و  g/cm319/2به ترتیب  ]20[) 9(معادله 

ها نسبت به مواد اولیه و محصول ذاتی بیشتر بودن چگالی. شد

ها درنتیجه ایجاد انقباض در نمونه نیز سبب بوجود آمدن حفره

  . شودمی

)                         9معادله (




)/( ii

i

T
dM

M
d             

  

چگــالی ذاتــی مخلــوط چنــد مــاده،    dTدر معادلــه بــالا، 

Mi نسبت جرمی وdi      چگالی ذاتی هـر جـزء تشـکیل دهنـده  

  .باشدمی

مشخص ) ب-4( و) الف-4(در بزرگ نمایی بیشتر شکل 

هایی بـا ابعـاد زیـر    است که ذرات بزرگ از آگلومره شدن دانه

هاي چنـد  هذر. اندمیکرومتر بوجود آمده 10میکرون تا حداکثر 

در . اي شـکل هسـتند  میکرومتري شکلی خشن داشته و صفحه

  دیــده ) پ-4شــکل (تصـویر پــس از اسیدشــویی ایـن نمونــه   

ي اسیدشـویی،  بوسـیله  ي اکسید منیزیم کـاملاً شود که زمینهمی

  ارایـه شـده در شـکل     XRDحذف شده اسـت و طبـق آنـالیز    

. باشـند مـی فازهاي غالب، کاربید بور و کاربیدسیلیسیم  )ب-3(

میکرومتر دیده  5ي هایی با حداکثر اندازهذره )پ-4(در شکل 

بـه خـوبی دیـده    ) ت-4شـکل  (در بزرگنمایی بیشتر . شوندمی

  خـود از آگلـومره شـدن     )پ-4(هـاي شـکل   شود کـه ذره می

  .اندنانومتري تشکیل شده 200تا  90هاي دانه

تصویر تهیـه شـده بوسـیله ي میکروسـکوپ      )5(شکل   

در . دهـد را نشـان مـی   SiC-B4Cترونی عبوري از کامپوزیت الک

بـه خـوبی مشـخص     S3ي گرفته شـده از نمونـه   TEMتصویر 

نانومتري اشـاره شـده،    200تا  90هاي با ابعاد بین است که دانه

نـانو   60هایی با حداکثر انـدازه ي  خود از دانه SEMدر تصویر 

هـاي  ي دانـه ندازها. تشکیل شده اند) نانومتر 30اغلب زیر (متر 

هاي محاسـبه شـده   ي بلوركدیده شده نزدیک به میانگین اندازه

هـا  یکنواختی اندازه و شکل دانـه . ي شرر استي معادلهبوسیله

شود کـه ایـن مویـد موفـق     دیده می TEMبه خوبی در تصاویر 

ــودن روش  ــت   MASHSب ــنتز نانوکامپوزی ــا  B4C-SiCدر س ب

  .باشدمورفولوژي مناسب می

  

  
  

  
بزرگ نمایی ) پس از سنتز، ب S3ي نمونه) از  الف SEMتصویر  . 4شکل 

  بیشتر از قسمت مشخص شده در تصویر الف

  

  گیرينتیجه -4

کاربید بور به روش سنتز خود  - کامپوزیت کاربید سیلیسیم

ي اسید کلریدریک در اسیدشویی بوسیله. احتراقی تولید شد

نجام آسیاکاري تولید با ا. حذف فازهاي نامطلوب موفق بود

فازهاي مطلوب شدت گرفت و نیز با افزایش انرژي آسیاکاري از 

، سرعت چرخش 20:1طریق افزایش نسبت گلوله به پودر به 

ساعت، مواد باقیمانده  12و زمان آسیا کاري به  rpm300آسیا به 

میانگین . به حداقل رسیدند S3ي و فازهاي ناخواسته، در نمونه

 09/11ي شرر ي معادلههاي محصول بهینه بوسیلهكي بلوراندازه

که تصاویر تهیه شده  محاسبه شد SiCبراي  66/12و  B4Cبراي 

ي میکروسکپ الکترونی عبوري نیز این نتایج و در نتیجه بوسیله

  .کندسنتز کامپوزیت در مقیاس نانومتري را تایید می
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) تز و اسید شویی، تپس از سن S3ي نمونه) از پ SEMتصویر   .4شکل 

  یشتر از قسمت مشخص شده در تصویرنمایی ببزرگ

  

  
  پس از سنتز و اسید شویی S3از نمونه ي  TEMتصویر  .5شکل 
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