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Insitu Synthesis of MoSi2-TiC Nano composite Powder Via Mechanical 

Alloying 

 

Abstract 

 

In this investigation  MoSi2-TiC nanocomposite powder insitu synthesized from Mo, Si, Ti and C by 

mechanical alloying with 15:1 ball to powder weight ratio. 

Structure evaluation studied by X-Ray diffraction (XRDS). Result showed MoSi2 –TiC formation reaction 

started in 7hrs and completed in 10hrs. MoSi2 grain size after 10hrs milling was 9.8nm and became 9nm 

after milling continuance.Scanning electron microscope picture showed, grain size became fine and have 

suitable uniformity. 
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 با استفاده از روش آلیاژسازی مکانیکی MoSi2-TiC کامپوزیتی سنتز درجای پودر نانو

 

 

 چکیده

سیلیسیوم،  با روش سنتز درجا از مخلوط پودرهای مولیبدن، MoSi2-TiCکامپوزیتی  در این پژوهش پودر نانو

تغییرات ایجاد شده در  تولید گردید. 51تیتانیوم و کربن با استفاده از روش آلیاژ سازی مکانیکی وبا نسبت وزنی گلوله به پودر 

های تشکیل ، واکنش51ج نشان داد در نسبت وزنیارزیابی شد نتای(XRD)  ساختارداخلی ذرات پودربوسیله پراش پرتو ایکس

MoSi2-TiC  های در هفت ساعت شروع و بعد از ده ساعت تکمیل شده است.روش شرر نشان داد  اندازه دانهMoSi2  بعد ازده

ونی رسید. تصاویر میکروسکوپ الکتر 9nmها به می گردد ودر ادامه با عمل آسیا کاری اندازه دانه 9.8nmساعت آسیاکاری 

 باشد.نشان دادکه ذرات به ابعاد نانومتری رسیده است واز یکنواختی مناسب برخوردار می از ذرات پودر (SEM)روبشی 

 واژه های کلیدی : سنتز درجا ، نانو کامپوزیت ، آلیاژسازی مکانیکی ، نسبت گلوله به پودر          
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 مقدمه

در ایهن میهان سیلیسهایدهای     .[1]ت ویژگی دمای بالا مورد توجهه زیهادی ارارگرفتهه اسهت    سیلیسایدهای فلزات مختلف به خاطر جذابی

باشهد و بهه   مهی  C ْ0202 درحهدود  دارای نقطهه ذو   دی سیلیساید مولیبهدن  باشند.می مولیبدن دارای خواص ویژه و منحصر به فردی

. مشهکل  های عالی در برابر اکسیداسیون مهی باشهد  مقاومت ای برای کاربردهای دمای بالا توصیه شده است. همچنین دارایعنوان گزینه

باشهد. ههردو مشهکل تهافنس شکسهت      عمده این ماده تافنس شکست پائین در دمای اتاق ومقاومت به خزش پهائین در دمهای بهالا مهی    

ها بهه عنهوان تقویهت    امیکاین ماده با گستره وسیعی از سر. [2]بخشندومقاومت به خزش پائین این ماده رابا کامپوزیت کردن بهبود می

بصورت خهال   . MoSi2   [3,4]تواند پایدار باشداز لحاظ ترمودینامیکی می Y2O3و  SiC ,ZrB2 ,TiB2 ,TiC ,Al2O3 Si3N4,کننده از ابیل 

جه بسهیاری  اخیرا مواد نانو ساختار تو [17-5] .و کامپوزیتی توسط محققان مختلف در داخل و خارج کشور مورد بررسی ارار گرفته است

را به خود جلب کهرده اسهت. کاربیهد تیتهانیوم      ،از محققان را به عنوان مواد مهندسی پیشرفته که خواص مکانیکی وفیزیکی خوبی دارند

به عنوان تقویهت کننهده در مهواد تهرد نیهز       اخیرا از این ماده باشد.نانوساختار یک سرامیک جذا  با خاصیت نقطه ذو  وسختی بالا می

  .  [22-18] ده استاستفاده ش

با استفاده با روش آلیاژ سازی مکانیکی و استفاده از آسیا  سایشی در نسهبت   MoSi2-TiCهدف این تحقیق تولید پودر نانو کامپوزیتی  

 های  گلوله به پودر مختلف است.

 مواد و روش تحقیق -1

سیلیسهیوم،  ، های مولیبهدن از مخلوط اولیه پودر TiCریستال باتقویت کننده نانوک MoSi2در تحقیق حاضر پودر کامپوزیتی نانوکریستال 

بااسهتفاده از پودرههای    MoSi2-TiC .کامپوزیت نانوکریسهتال ها نیز بررسی گردیدتیتانیوم وکربن تهیه گردید. زمان شروع وپایان واکنش

 9/99میکرون با خلهوص   522کمتر از  اندازه دانه با  Si(K112497)سیلیسیوم،  درصد، 99با خلوص بالای  Mo(K6950781)مولیبدن،

-با اندازه دانهه  C(K2913553)درصد و کربن،  9/99میکرون و خلوص  512با اندازه دانه در حدود   Ti(ZA8182979)درصد و تیتانیوم،

در یهک   ههای آلیاژسهازی مکهانیکی   آزمایش باشند.آلمان می MERCKتمامی مواد ساخت شرکت  میکرون تهیه گردید. 12های کمتر از 

ی آن فولاد زنه  نهزن بهوده اسهت.     ها و محفظهکه جنس گلوله آلمانی انجام شد (Retsch PM400) ،دستگاه آسیا گلوله ای سیاره ای

اسید استئاریک به پودرهای اولیه اضافه شد تا از آگلومره شدن ذرات جلوگیری شود و همچنهین   wt%5ابل از انجام فرآیند آسیا کاری 

 جاد جوش سرد و شکست ذرات ایجاد شود.یک تعادل بین ای
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 انجام شده به صورت زیر می باشد: واکنش

  

          Mo+2Si=MoSi2                                                                                                                               :5واکنش 

 Ti+C=Ti                                                                                                                                      : 0واکنش 

بهرداری و مهورد مطالعهه    مختلهف نمونهه   هایبه منظور بررسی نتایج و اطمینان از انجام واکنش و تغییرات ایجاد شده در پودرها در زمان

صهورت    25mAو جریهان    30Kvتحهت ولتهاژ     Siemensدستگاه پراش پرتهوایکس    ها توسطاشعه ایکس ارار گرفت. آزمایش توسط

°1.5404Aبا طول موج     ها از اشعه ایکسدر تمام آزمایش گرفت. 
، انهدازه گهام   استفاده شد. زمان نگهداری در هر گام ا ثانیهه   

شناسایی گردید. از   Xpert HighScore های موجود   با نرم افزارفاز  گردید.  انتخا  درجه 02تا  52ش بین درجه و محدوده روب 20/2

تفرق اشعه ایکس، بیشترین عرض در  از روی پهنای پیک های منحنی  ها استفاده شده است.برای تخمین اندازه دانه (XRD)اشعه ایکس

برای این منظور از روش شرر استفاده شد.  روش شرر هر دو نوع پهن  باشد.محاسبه میونیز کرنش شبکه اابل  (FWHM) 5نصف ارتفاع

 شدگی را به صورت رابطه ارائه داد:

(5معادله 
                                                                                                          



bCos
d

9.0
 

تصهاویر   کهرنش شهبکه اسهت.    ηانهدازه دانهه کریسهتالی و    dطهول مهوج ،   ƛ،  (FWHMبیشترین عرض درنصف ارتفهاع )  bنجا که در ای

میکروسکوپ نیز برای بررسی تعیین اندازه ذرات و مورفولوژی پودرهای آسیا  شده استفاده شد.  (SEM) میکروسکوپ الکترونی روبشی

 .باشدساخت شرکت فیلیپس از کشور هلند می XL30و مدل  SEMع الکترونی مورد استفاده در تحقیق حاضر از نو

 

 

 

 

                                                           

.1  Full Width at Half  Maximum 
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گرم از هر نمونهه   میلی 522ابتدا در حدود  مورد بررسی ارارگرفت.  ICP0 همچنین میزان ناخالصی آهن وارده به پودربا استفاده از روش

اسید نیتریک و اسهید   0به  5که مخلوط  اده از تیزا  سلطانیگیری نموده و سپس با استفرام اعشار( اندازه 4را با ترازوی تجزیه ای )تا 

بهر روی   C° 722 سهاعت در دمهای    50ابتدا محلول در حهدود   گیرد.می  استخراج فلز آهن از مخلوط پودر انجام   باشد،کلریدریک می

ده توسط صافی از رسو  بهاای مانهده   ش گرمکن در زیر هود ارار گرفت تا استخراج آهن به طور کامل انجام شود سپس محلول استخراج

های آهن از محلول استاندارد سپس با ساخت استاندارد .سی سی رسانده شد 12جدا گردیده و به داخل بالن ژوژه منتقل شد و به حجم 

1000ppm آهن، نمونه(ها جهت تزریق به دستگاه پلاسمای جفت شده القاییICP _ AES ارسال می )تگاه ارائهه گردد و نتایج توسط دس 

 .گرددمی

 نتایج و بحث: -2

 تغییرات ساختار داخلی 3-1

. گرفهت سازی مکانیکی با روش پراش پرتو ایکس مورد مطالعهه اهرار   رات ایجاد شده در ساختار داخلی ذرات پودر در اثر فرآیند آلیاژیتغی

برای بررسی رفتار واکنشهی ایهن ترکیبهات    تهیه گردید. XRD به همین منظور در زمانهای مختلف آسیا از پودر نمونه برداری گردیدوازآن

بها   باشهد. نشان دهنده این تغییهرات مهی  5شکل گردید. مقایسهدر حین آلیاژسازی مکانیکی نتایج حاصل از پراش پرتو ایکس با همدیگر 

نجام نشده است زیرا شهدت  اما کامل ا شروع شده شویم واکنش در این زمان ساعت آسیا متوجه می 1/0مشاهده الگوی پراش حاصل از 

شود. این بدان معنی اسهت کهه   اند مشاهده میهای تندتری که هنوز وارد واکنش نشدهباشد و همچنین پیکهای ترکیبات زیاد میپیک

-ها ناگهانی بوده و به شهدت کهاهش مهی   ساعت تغییرات پیک 7با ادامه عملیات آسیا به مدت  .واکنش به صورت جزئی انجام شده است

 02تها   52و با ادامهه آسهیا از    کامل شده استساعت  52ساعت آغاز شده و در ادامه در  7  باشد که واکنش در زماننتیجه این می بد.یا

 .شودنمیساعت تغییرات چندانی مشاهده 

 تغییرات اندازه دانه-3-2

آورده شهده   5اندازه دانه و کهرنش شهبکه در جهدول   تغییرات اندازه دانه با استفاده از  روش شرر اندازه گیری شده است نتایج محاسبات 

شود که با گذشت زمان اندازه دانه نهایی کاهش یافته است و همچنین کرنش شبکه ای افزایش مهی  است. با توجه به جدول مشاهده می

براین کرنش شبکه با افهزایش  ها تقریبا یکسان می باشد. علاوه ساعت آسیا کاری اندازه نهایی دانه 02بعد از گذشت زمان  BPR5یابد در 

یابد. افزایش کرنش شبکه با زمان آسیا به علت شکست شبکه است ودر طی آلیاژسازی مکانیکی تغییهر فهرم ذرات   زمان آسیا افزایش می

 یابد.باعث افزایش پارامتر شبکه و نیز کرنش شبکه می شود که با افزایش زمان آسیا  شدت بیشتری می

                                                           

0. Inductivity Coupled Plasma (ICP) 
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 های مختلفدر زمان 51پراش پرتو ایکس از مخلوط پودر با نسبت گلوله به پورد الگوی  .5شکل 

 

 تغییرات اندازه دانه وکرنش شبکه در زمانهای مختلف آسیاکاری .5-0جدول
30 20 10 7 3.5 Milling time (h) 

MoSi2 MoSi2 MoSi2 Mo Mo Phase 

9 9.2 9.8 15.5 19.5 Mean grain size (nm) 

0.36 0.35 0.33 0.2 0.17 Microstrain (%) 
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 مورفولوژی ذرات پودر -3-2

نشان دهنده مورفولوژی پودرنانوکامپوزیتی  0مورد مطالعه ارار گرفت. شکل SEMتغییرات مورفولوژی ذرات پودر به کمک میکروسکوپ 

MoSi2-TiC  ذرات پهودر کهاملا ریزشهده و از یکنهواختی     شود کهه  باشد. باتوجه به شکل مشاهده میساعت آسیاکاری می 02بعداز زمان

باشد. در بعضی از اسمتهای پودر ذرات بهم چسبیده پودر و آگلومره های بزرگ دیده می شود که به دو  دلیهل  مناسبی نیز برخوردار می

اده است کهه درنتیجهه   در این زمان ذرات کوچکتر به ذرات بزرگتر پیوند خورده است و جوش سرد اتفاق افت -5این اتفاق رخ داده است 

شود. ههر چقهدر تکهرار     کم بودن مقدار اسید استئاریک در محفظه که باعث چسبیدن ذرات به همدیگر می -0ذرات درشت تر شده اند 

فرآیند جوش سرد و شکستن ذرات بیشتر باشد منجربه ریز شدن بیشتر و هرچه دانهه هها ریزتهر شهود باعهث افهزایش سهطو تمها  و         

 امل شدن واکنش پیش می رود.درنتیجه به سمت ک

 

 

 ساعت آسیاکاری 02بعد از  b)15000 و a)7500 از مخلوط پودر دربزرگنمایی  SEMتصویر .0شکل

 

 

 

a b 
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 ناخالصیهای وارده به پودر -3-3

افهت خهواص    هها در نهایهت باعهث   ایهن آلهودگی   .ها به درون پودر می باشهد ورود ناخالصی های عملیات آلیاژسازی مکانیکیاز محدودیت

. با توجه بهه نتیجهه   شودهای فولادی استفاده شود منجر به آلودگی آهن در پودرها میشود چنانچه از گلولهفیزیکی و مکانیکی پودر می

 باشد.درصد می 5309 ساعت آسیاکاری برابر با 02میزان ناخالصی بعداز  ICPآزمون 

 نتیجه گیری -4

باشد. که پودرکامپوزیتی مورد نظر بعد ازایهن  زمان شروع واکنش در این تحقیق هفت ساعت وزمان پایان کامل واکنش در ده ساعت می

باشد. همچنین به علهت اینکهه  ههم محفظهه     پودر تولید شده در ابعاد نانومتری می XRDو  SEMزمان سنتزشده است. با توجه به نتایج 

باشند، درنهایت ناخالصی آهن وارد پودر شده است اما به علت اینکه میزان ناخالصهی  رد استفاده هم جنس    میهای موآسیا و هم گلوله

 باشد تغییرچندانی بر روی خواص پودر ایجاد نخواهد کردوارده بسیار ناچیز می
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