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  بين فلزيو تركيب Nb/Nb5Si3 سنتز نانوكامپوزيت 

 Nb5Si3خوداحتراقي خودگستر به روش سنتز 
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  چكيده

. سـنتز شـده اسـت    )SHS(خوداحتراقي خودگسـتر   به روش سنتز Nb5Si3 بين فلزيو تركيب  Nb/Nb5Si3اين تحقيق، نانوكامپوزيت  در
 اضافه بر استوكيومتري Nb درصد مولي 20و  صفرو حاوي  =Nb:Si 5:3 اساس نسبت استوكيومتري بر يوبيومان و سيلسيمپودرهاي فلزي 

5:3 Nb:Si=جهت بررسي اثر آسـيا بـر سـنتز، پودرهـاي     . كتور احتراق تحت اتمسفر آرگون سنتز شدندا، مخلوط و پس از تهيه قرص در ر
كتـور  اساعت آسـيا و بـا تهيـه قـرص در ر     10و  6و به مدت  10:1هاي ذكر شده توسط آسيا پرانرژي با نسبت گلوله به پودر  نسبت اوليه با

 ،)XRD( پراش اشعه ايكـس  هاي مختلف، از آناليز ها در نمونه به منظور بررسي فازهاي تشكيل شده و تعيين اندازه بلورك. سنتز شده است
هـا از ميكروسـكوپ    بلورك، جهت تاييـد نـانو  )SEM/EDS( هاي سنتز شده از ميكروسكوپ الكتروني روبشي نمونهرفولوژي وبراي بررسي م

نتـايج   .استفاده شده است )AAS( گيري ميزان ناخالصي وارد شده درحين آسيا از طيف جذب اتمي و براي اندازه )TEM( الكتروني عبوري
و همـراه بـا پـيش     SHSروش  بـا  hexagonal-Nb5Si3و بدون پيش آسيا و  SHSوش ر اب β-Nb5Si3و  α-Nb5Si3 فازهاي نشان داد كه

هاي محصول نهايي كاهش يافته است و محصول  همچنين با افزايش زمان آسيا و افزودن نايوبيوم اضافه اندازه بلورك .آسيا سنتز شده است
  .نانوساختار سنتز شده است

 
 .Nb5Si3 بين فلزي، تركيب Nb/Nb5Si3 نانوكامپوزيت خوداحتراقي خودگستر، سنتز: هاي كليدي اژهو

  
 مقدمه - 1

هـاي زمينـي و هـوايي،     هـاي تـوربين   كاربردهاي نوين پره
نيازمند موادي با دمـاي كـاري بـالا، قابليـت مقاومـت بـه       

. باشد بالا مي اكسيداسيون، استحكام خزشي، استحكام دما
آلياژهاي پايه نيكل نقش اصلي را در سـاخت   سوپرامروزه 

در هر  .كنند بالا ايفا مي هاي توربين با شرايط كاري دما پره
اسـت،   C 1150° حال، دمـاي كـاري ايـن آلياژهـا تقريبـا     

بنابراين استفاده از اين ماده را در دماهـاي بـالاتر محـدود    
براي حل ايـن مشـكل، مـواد سـاختاري دمـا      . ]1[ دكن مي
تـوان   اند كه از جمله آنها مي ي مورد مطالعه قرار گرفتهبالاي

هـا و   ، آلياژهـاي نسـوز، سـراميك   بـين فلـزي  به تركيبـات  
در بين اين مـواد،   .هاي پايه سراميكي اشاره كرد كامپوزيت

نقطـه  . اشـاره نمـود   Nb5Si3 بين فلـزي توان به تركيب  مي
 )g/cm3 16/7(كـم  نسبتا و دانسيته ) C 2515°( ذوب بالا

نسبت به سوپرآلياژهاي پايه نيكل، مقاومـت اكسيداسـيون   
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هاي اين تركيب  خوب و استحكام مكانيكي دما بالا از مزيت
 αفاز ، داراي دو Nb5Si3تركيب . ]2-5[ باشد مي بين فلزي

فـاز نيمـه    و با ساختار تتراگونال )دما بالا( βو ) دما پايين(
كه ساختار نيمه پايـدار   هگزاگونال است پايداري با ساختار

سـاختار هگزاگونـال داراي    .باشـد  مي) پايدار شده با كربن(
]. 5[ باشـد  ي نسبت به تتراگونال مـي رخواص مكانيكي بهت

در دمـاي اتـاق،    Nb5Si3تافنس شكسـت كـم    وبودن  ترد
ــاده را محــدود مــي  ــن م ــردي ]. 6[ ســازد اســتفاده از اي ت

سيليسايدها منجر به تلاش فراوان براي بهبود تافنس آنهـا  
بدون تنزل استحكام دما بالا و مقاومـت بـه اكسيداسـيون    

پيوستگي فاز نرم در ميان فاز ترد منجر به . شده استآنها 
فـاز تقويـت   . ]6-9[ شـود  افزايش تافنس و داكتيليتي مـي 

ي با فاز كننده بايد از نظر شيميايي و ضريب انبساط حرارت
دهـد كـه    تحقيقات نشان مي. زمينه سازگاري داشته باشد

 اسـت  Nb5Si3نامزد خوبي بـراي افـزايش تـافنس     Nb فلز
ــز ].11-7[ ــالا  Nb فلـ ــه ذوب بـ ، )C 2472°(داراي نقطـ

تركيـب  . باشـد  تافنس شكست عالي و داكتيليتي خوبي مي
خواص  ،C 1500°، در دماهاي بالاي Nb/Nb5Si3فازي  دو

مكانيكي مطلوب، پايداري ترموشيميايي عـالي و   فيزيكي و
هاي  روش. دهد مقاومت به درشت شدن را از خود نشان مي

و كامپوزيـــت  Nb5Si3مختلفـــي بـــراي توليـــد تركيـــب 
Nb/Nb5Si3   12[وجود دارد[ . 

مـواد   هاي سنتز يكي از روش خوداحتراقي خودگستر سنتز
ها و  سراميكهاي زمينه سراميكي،  مختلف مانند كامپوزيت

 .]13[ هايي مانند سيليسايدهاي نـايوبيوم اسـت   بين فلزي
يندي گرمازا است كـه در  آخوداحتراقي خودگستر فر سنتز

آن واكنش بين دو يا چند واكنش دهنده جامد يا گـاز رخ  
صورت يك رژيم خود تقويـت شـونده   ه دهد و واكنش ب مي

. دهـد  شـود، رخ مـي   كه منجـر بـه تشـكيل محصـول مـي     
طوريكـه معمـولا تـا    ت واكنش متخلخل هستند، بصولامح
. ]14[دهنـد   ها تشكيل مي دانسيته تئوري را تخلخل% 50

گـردد،   ها به عنوان عيب محسوب نمي البته تشكيل تخلخل
مزاياي ايـن روش  . باشد چون هدف سنتز، تشكيل پودر مي

محصولات اين فرآيند در نتيجه دماي بالاي  -1 :عبارتند از
تـر،   ي با دمـاي جـوش پـايين   يها ر ناخالصيواكنش و تبخي

فرآيند ساده است و احتيـاج بـه تجهيـزات     -2 ،ترند خالص
زمان اين فرآينـد كوتـاه اسـت كـه      -3 ،خيلي خاص ندارد

گراديان  -4 ،شود جويي در وقت و هزينه مي منجر به صرفه
تواند فازهاي نيمـه   دمايي بالا و سرعت سرمايش سريع مي

هاي متداول قابل  غيرتعادلي جديد را كه با روشتعادلي يا 
مواد غيرآلي بـه صـورت    -5 و دسترس نيستند، فراهم كند

توانند سنتز و سينتر شوند  يك محصول نهايي همزمان مي
دليل دماي بالايي كه نمونه در حين سـنتز بـه آن   ب]. 15[

. رسد، پودر سنتز شده با اين روش درشـت دانـه اسـت    مي
تــوان از آســيا كــردن اوليــه  كل مــيبــراي حــل ايــن مشــ

پيش آسيا كردن مواد اوليه قبـل  . واكنشگرها استفاده كرد
تواند موجب تشكيل محصـولات   خود احتراقي، مي از سنتز

در اين روش تركيـب پـودر بـراي مـدت     . نانوساختار گردد
گـردد و   تر از آلياژسـازي مكـانيكي، آسـيا مـي     زماني كوتاه

 ]12[و همكــارانش  Yeh ].15[شــوند  ســپس ســنتز مــي
و با استفاده از مواد اوليـه   SHSرا به روش  Nb5Si3تركيب 

ــرده Siو  Nbعنصــري  ــنتز ك ــد س ــا. ان ــين آنه  ]8[ همچن
را با استفاده از همـين مـواد اوليـه     Nb/Nb5Si3 كامپوزيت
مـولي بـوده   % 15ميزان نايوبيوم اضـافي تـا   . اند سنتز كرده

در  .باشـد  مي βو  αسنتز شده به صورت فاز  Nb5Si3. است
و كامپوزيـت   Nb5Si3 بين فلـزي اين پژوهش سنتز تركيب 

Nb/Nb5Si3 درصد مولي  20گرفتن  نظر با درNb  اضافه بر
، به روش سنتز خود احتراقـي،  =Nb:Si 5:3 استوكيومتري

اضـافه بـر    Nbاثر پـيش آسـيا و افـزودن    . انجام شده است
و  Nb5Si3هاي  ، بر اندازه بلورك=Nb:Si 5:3 استوكيومتري

 .بررسي شده است ساختار كريستالي

  
 هاي تجربي فعاليت - 2

، پودرهاي فلـزي  Nb5Si3 بين فلزيبه منظور سنتز تركيب 
Nb  وSi     مـورد   1به عنوان مواد آغـازين برطبـق واكـنش

 :استفاده قرار گرفت

  
)1 (        510kJ/molΔH,SiNb5Nb3Si 35    
  

ــين  ــت همچن ــنتز كامپوزي ــراي و  Nb/Nb5Si3 جهــت س ب
به ميـزان   =Nb:Si 5:3 اضافه بر استوكيومتري Nbافزودن 

  :استفاده شده است 2 درصد مولي، از معادله 20
)2          (xNbSix)Nb(15Nbx)Si3(1 35   
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 .درصد مولي نايوبيوم اضافي بر اسـتوكيومتري اسـت   xكه 
از ، 2و  1پس از مخلوط كردن مواد اوليه بر طبق واكـنش  

و  mm 10 هـايي بـه قطـر    قـرص پودرهاي مخلـوط شـده،   
كتـور احتـراق   ادر ر هـا  قـرص  .تهيه شد MPa 250 بافشار
بـار سـنتز    2كنترل تحت اتسمفر آرگـون و فشـار    اتمسفر

نزن ساخته شده  فولاد زنگ كتور احتراق ازامحفظه ر. ندشد
بـا افـزايش ولتـاژ در    . باشـد  و داراي فيلامان تنگستني مي

نرژي لازم را بـراي سـنتز   كتور، دماي فيلامان افزايش و اار
هـا   در واقـع، در ايـن روش، قـرص    .كنـد  ها فراهم مي نمونه

شـوند و   توسط فيلامان تنگستني از يـك طـرف گـرم مـي    
شود و به تـدريج در   واكنش ابتدا در يك حجم كم آغاز مي

كـه واكـنش آغـاز    زماني. يابـد  سراسر نمونـه گسـترش مـي   
گيـرد و   گردد، مـوج احتـراق كـل نمونـه را در بـر مـي       مي

همچنـين يكبـار هـم،     .گـردد  محصول نهايي تشـكيل مـي  
 يتوسـط آسـيا   2و  1هاي  بر طبق واكنشپودرهاي اوليه، 

و  10:1بـا نسـبت گلولـه بـه پـودر       Retschپرانرژي مدل 
ساعت  10و  6دور در دقيقه به مدت  300سرعت چرخش 

براي . كتور سنتز شده استاو با تهيه قرص در ر كاريآسيا
جلوگيري از آگلومراسيون اضافي در حـين آسـيا، از عامـل    

 )CH3-(CH2)16-COOH( اسـيد اسـتئاريك  كنترل كننـده  
و  دسـت آمـده  ببـراي تعيـين فازهـاي     .استفاده شده است
هاي سنتز شده از دسـتگاه    ها در نمونه تعيين اندازه بلورك

اســتفاده  Philips PW 3710 پــراش اشــعه ايكــس مــدل
 mA 30و جريـان   kV 40اين دستگاه تحت ولتاژ . گرديد
 CuKαهـا از اشـعه ايكـس     در تمـام آزمـايش  . كنـد  كار مي

زمان اقامت در هر گام يك ثانيه، اندازه . استفاده شده است
درجـه   70 تـا  25درجه و محدوده روبـش بـين    02/0گام 

بـا   و كرنش شـبكه ها  اندازه متوسط بلورك. انتخاب گرديد
 4و  3 ابـط وهال بر مبنـاي ر  -سوناستفاده از رابطه ويليام

  .تعيين گرديد
  
)3                    (                        2

s
2
ο BBB   

  
)4                     (            sinθ2

D

0.9λ
Bcos θ   

  
پهنـاي   Boپهناي پيك اصـلاح شـده،    Bكه در اين رابطه، 

پهناي پيك استاندارد  Bs ظر در نصف ارتفاع، پيك موردن

طول موج اشعه مورد استفاده بر حسـب   λ در نصف ارتفاع،
كـرنش   εزاويه تفرق پيـك بـر حسـب راديـان،      θ، نانومتر

 نــانومترهــا بــر حســب  قطــر متوســط بلــورك Dشــبكه و 
   .باشد مي

وســيله دســتگاه ب ميكروســاختار محصــولات ســنتز شــده 
  Cambridge S360وبشـي مـدل  ميكروسكوپ الكترونـي ر 

ذرات در به منظور اثبـات دسـتيابي بـه     .مطالعه شده است
 .اسـتفاده شـد   از ميكروسكوپ الكترونـي عبـوري   ابعاد نانو
و تحـت ولتـاژ    اسـت  Philipsمورد استفاده  TEM دستگاه

kV 150 كرد كار مي .  
پودرها با استفاده از  TEMهاي  سازي نمونه به منظور آماده

ــوط و پــس از رقيــق  ــانول مخل ســازي  آلتراســونيك در مت
بر روي ون حاصل ياي بسيار نازك از سوسپانس مخلوط، لايه

در اين پـژوهش، وسـايل اسـتفاده     .توري مسي ريخته شد
سايش هستند، اما بـا ايـن وجـود     شده از جنس فولاد ضد

ابــل قيش و ورود عمــدتا آهــن بــه پــودر غيرمقــاديري ســا
هاي وارد شده معمولا كمتـر   مقدار ناخالصي. اجتناب است

قابل آشكارسـازي باشـد، بـه     XRDاز آن است كه با روش 
وسـيله روش  هـاي نهـايي ب   همين دليل مقدار آهـن نمونـه  

  .گيري شد اندازه) AAS(سنجي جذب اتمي  طيف
  
 نتايج و بحث - 3

ــه روش    ــراي انجــام ســنتز ب ــاي مهــم ب يكــي از پارامتره
 .خوداحتراقي خودگستر، دمـاي آدياباتيـك واكـنش اسـت    

، تحـت شـرايط   واكـنش  دماي آدياباتيـك، بيشـينه دمـاي   
اين مقـدار بـه   . آدياباتيك و بدون اتلاف انرژي و گرما است

  .]15،16[ ترموديناميك و دماي اوليه نمونه بستگي دارد
معادله زير براي بدست آوردن دماي آدياباتيـك سـنتز بـه    

 :شود يكار برده م
  
)5(                                      adT

T pT dtCH
00

  
  
 كه

0TH آنتالپي واكنش در دماي ،T0  وΔCP  اختلاف بين
طـور  ب .باشـد  ظرفيت گرمايي محصولات و مـواد اوليـه مـي   

     تجربي ثابت شده است كه اگر دمـاي آدياباتيـك بـالاتر از   
K 1800  ،خـود احتراقـي خودگسـتر     مسـتعد سـنتز  باشد

از بـا اسـتفاده    Nb5Si3 دماي آدياباتيك بـراي سـنتز  . است
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بنـابراين  . محاسبه شده است FactSage ،K 2500 افزار نرم
تواند در اين سيستم انجـام   سنتز به روش خوداحتراقي مي

 ـ  XRDالگوي  1 شكل .شود  هاز نمونه پودري اوليـه و نمون
را نشـان   =Nb:Si 5:3 نسبت اسـتوكيومتري  باسنتز شده 

مشـاهده   Siو  Nbهـاي   الـف، پيـك   -1شـكل   در .دهد مي
با موفقيـت سـنتز شـده     Nb5Si3ب،  -1در شكل . شود مي

تركيـب   .باشـد  هـا شـامل ايـن فـاز مـي      است و تمام پيـك 
Nb5Si3  داراي دو فازα )دما پايين ( وβ )است كه ) دما بالا

با توجـه بـه ديـاگرام تعـادلي در     . بيشتر است αمقدار فاز 
ــتم  ــاز  Nb-Siسيس ــال ف ــاي انتق ــه  α، دم  β، °C 1935ب

هـا از ايـن مقـدار كمتـر      باشد، ولي دماي احتراق نمونه مي
دليل غيرتعادلي بودن سنتز احتراقي امكـان ايجـاد   ب. است

نيـز سـنتز    βفازهاي نيمه پايدار وجود دارد، بنـابراين فـاز   
ي سـاختار كريسـتالي تتراگونـال    دارا βو  αفاز . شده است

  .دنباش مي
  

  
   پودر اوليه مخلوط شده) الف ،هاي از نمونه XRDالگوي  :1 شكل

  .=Nb:Si 5:3با نسبت استوكيومتري  شدهاحتراقي  نمونه سنتز )بو 
  

سـنتز   هاز نمونه پودري اوليه، و نمون XRDالگوي  2 شكل
% 20بـه همـراه    =Nb:Si 5:3نسبت استوكيومتري  شده با

در  .دهـد  را نشان ميمولي نايوبيوم اضافه بر استوكيومتري 
. شـود  مشـاهده مـي   Nb5Si3 و Nbهـاي   پيكب،  -2شكل 
 مربوط به مقادير نايوبيوم اضافي بر استوكيومتري Nbپيك 

Nb5Si3 است كه براي تشكيل كامپوزيت اضافه شده است. 
موفقيـت سـنتز   نظـر بـا    توان بيان كرد كامپوزيت مورد مي

به صورت  Nb5Si3شود  همانطور كه مشاهده مي .شده است
در كامپوزيـت   βمقـدار فـاز   . شـود  ديده مي βو  αفازهاي 

سـنتز شـده بـدون     Nb5Si3 سنتز شده نسبت بـه تركيـب  
رسـد كـه    بـه نظـر مـي   . افزودن نايوبيوم اضافه، كمتر است

با افـزودن نـايوبيوم اضـافه بـر اسـتوكيومتري       βمقدار فاز 

Nb5Si3   در واقـع نـايوبيوم اضـافه بـه     . كاهش يافتـه اسـت
صورت كند كننده عمل كرده و دمـاي احتـراق را كـاهش    

به عنـوان فـاز دمـا     βدهد، بنابراين احتمال تشكيل فاز  مي
همانطور كه در قسمت مقدمه ذكـر  . دهد بالا را كاهش مي

داراي تافنس شكست پـايين اسـت و    Nb5Si3شد، تركيب 
يكي . كند اين مشكل از كاربردهاي عملي آن جلوگيري مي

. باشـد  هاي حـل ايـن مشـكل ايجـاد كامپوزيـت مـي       از راه
پيوستگي ذرات نايوبيوم به عنوان فاز زمينه و نـرم موجـب   

رسد، نوك ترك  شود تا زماني كه ترك به اين ذرات مي مي
 ـاز انر در فاز نرم فرو رفته، تـدريج  ه ژي آن كاسته شده و ب

  .متوقف گردد و از اين طريق تافنس شكست افزايش يابد
  

  
   پودر اوليه مخلوط شده) الف ،هاي از نمونه XRDالگوي  :2 شكل

 .اضافي Nb %20شده با احتراقي  نمونه سنتز) بو 

  
Yeh  فلــزي   در ســنتز تركيــب بــين ]8،12[و همكــارانش

Nb5Si3  ــت ــنتز   Nb/Nb5Si3و كامپوزيــ ــه روش ســ بــ
 Nb5Si3خوداحتراقي دريافتند كـه بـراي تشـكيل تركيـب     

تشـكيل   Siدهد، ابتدا مذاب  رسوب رخ مي-م انحلالزمكاني
جامد در آن حل شـده، محلـول فـوق     Nbشود، سپس  مي

تشـكيل شـده، رسـوب     Nb5Si3شـود و   اشباع تشكيل مـي 
م در ساير تشكيل سيليسـايدهاي بـين   زاين مكاني. كند مي

از  XRDالگـوي   3 شـكل ]. 17[ ز ديده شده استفلزي ني
ساعت و سپس سنتز  6هاي پيش آسيا شده در زمان  نمونه
ــده ــا ،ش ــتوكيومتري  ب ــبت اس ــان  =Nb:Si 5:3 نس را نش

 Nb5Si3شـود تركيـب    همانطور كـه مشـاهده مـي   . دهد مي
هاي فـاز   الف پيك -3در شكل . هگزاگونال سنتز شده است

α ،β ب تغييـر   -3شـود، در شـكل    ونال ديـده مـي  گو هگزا
هـا   ساختار به صورت كامل صورت گرفتـه و تمـامي پيـك   

Nb5Si3 در طـول پـيش آسـيا، ذرات     .باشند هگزاگونال مي
پودري واكنشگر در حـين مخلـوط شـدن، مرتبـا شكسـته      



   

      43 

 ـ. ه اسـت  ه ب
سـت موجـب   
راي سـاختار  
ختار هماننـد    
ر سـاختار از   

انـدازه   1ول 
   فاده از روش 
زمـان پـيش    
زايش يافتـه   

، Nb5Si3ري   
عـث كـاهش    
ـن يافتـه بـا    
ا ايـن روش،   

Nb  اضافه بر
ساعت،  10ه 
. شده است 3

يسـه انـدازه    
N  ــر اضــافه ب

ـان، افـزودن   
افزودن . ست

نع رشد دانه 
در . دهـد  مـي  

اهش انـدازه   
اق را پـايين  

هـا   شد دانـه 
نـوان مراكـز     
ر نهايـت بـا   
حداقل انـدازه  

) ي نـاهمگن 
وه بـر  س عـلا   

كـه از جملـه     
ي محصـول   

بـه نظـر    كـه 
 توجـه قـرار      
ساختار بـراي  

هـا   ـر نمونـه  
   ،ها هـدازه دان

ها شد شدت پيك
بايس  اضـافه مـي    

دار Nb5Si3فـاز   
تغييـرات سـاخ . 

 اضافه در تغييـر
جدو .داشته است

ــده  ــتف ـ ــا اسـ بـ
افـزايش زبا . هد

كرنش شبكه افـز
 بـر اسـتوكيومتر

سـاعت، باع 10
ايـ. شده است 5

بـا ديگرنتز مواد 
bدرصد مولي  20

به 6سياكاري از 
nm 39به  48از 
شـود، در مقاي مي

Nbــد و حــاوي 

 آسياكاري يكسـ
ها شده اس  بلورك

ه عمل كرده، مان
كـاهش م ها را ه

كـا و طريـق بـه  
ينكه دماي احترا
 منجر به عدم ر

هـا بـه عن كننـده   
د ننـد، بنـابراين  

در حد كهم شوي ي
زاي ي ذرات جوانـه 

 افـزايش تـافنس
سـاختار اسـت كـ

هـا هبـود ويژگـي  
اي ك نكتـه .  كند

 چنـدان مـورد
هاي مواد نانوس ت

در اكثـ. يي است
اهش اندـهي با ك

 كاهش بيشتر ش
ـزودن نـايوبيوم
.دانه شده باشـد 

باشـد زاگونال مي
افزودن نايوبيوم 

گزاگونال اثري ند
ــبه شـ ي محاسـ
ده ل را نشان مي

ها كاهش و ك رك
اضافه Nb فاقد 

به 6سياكاري از 
nm 1به  63 از 

ر محققين در سن
0در نمونه با . ]1
 Nb5Si3زمان آس ،

ها ا  اندازه بلورك
مشاهده م 1دول 

هــاي فاقـ  نمونــه
 Nb5Si3 با زمان

جب كاهش اندازه
عنوان كند كنند
طريق، اندازه دانه

ها از دو ند كننده
اول اي. كنند ك مي

ش دماي احتراق
ايـن كنـد ك  بـر 

كن گن عمل مـي 
ها روبرو مي ز دانه

ش انرژي سطحي
هاي يكي از راه .

سـت، اصـلاح ريز  
تواند در به كه مي

ل توجهي را ايفا
هاي قبلـي وهش

ستفاده از قابليت
اي محصول نهاي

طور قابل توجهت ب

   1393 بهار، 1

تر شدن و پهن
رسد افـ نظر مي

كاهش اندازه د
كريستالي هگز

.است 3شكل 
تتراگونال به هگ

ــورك ــاي بلـ هـ
هال -سونويليام

آسيا اندازه بلور
در نمونه. است

افزايش زمان آس
ها اندازه بلورك

هاي ساير يافته
6[ تطابق دارد

استوكيومتري
موجب كاهش
چنانچه در جد

هــا در بلــورك
استوكيومتري

Nb اضافه موج
Nb ،به ع اضافه

شده و از اين ط
واقع افزودن كن

ها كمك بلورك
كاهش. آورند مي
علاوه. شود مي

ناهمگ زني جوانه
تعداد زيادي از

ي از كاهشناش(
اند شكل گرفته

ايجاد كامپوزيـت
عواملي است ك

نهايي نقش قابل
رسد در پژو مي

نگرفته است، ا
ها بهبود ويژگي

افنس شكستت

17، شماره مششسال

 ريزدانه
فـزايش
ن انـرژي

  .گردد

  
  س

و ميـزان
ست تـا
ــتالي س

رسـد   ـي
 بـوده و
 4شـكل

س سـنتز
بـا   مـراه

  
 وزيت

  .اعت

مشـهود
 موجـب

س             

له موجبين مسا
ال شدن آنهـا و

هـا و بـالا رفـتن
گ  نيمه پايدار مي

پس نتز احتراقي شده
  .ساعت 10) ب و

 با كربن اسـت و
ر سيستم كافي ا

ــاختار كريس از س
بـه نظـر مـ. ـود

يير ساختار موثر
ش .د كـرده اسـت

سيا شده و سـپس
5:3 Nb:Si= هم

  . دهد ي

كامپو(حتراقي شده
سا 10) ب و ساعت 6

م هـا  هنـاي پيـك
وان كند كننده،

... 

اي. خورند سرد مي
يه واكنشگر، فعال
سيته عيوب پودره
 تشكيل ساختار

 XRD هاي سن نمونه
ساعت 6) الف ،سيا

  
، فاز پايدار شده

كربن در%) 2 تا 
ــد و ــاختار ده

ونـال تبـديل شـ
در تغيي) ي كربن

ساختار را تشـديد
هاي پيش آسي ونه

ت استوكيومتري
N اضافه نشان مي

XR هاي سنتز ا نمونه
6) الف ،ز زمان آسيا

وم در شدت و په
يوم اضافه به عنو

..تز نانوكامپوزيت

و جوش س شوند ي
دن پودرهاي اولي
طح تماس و دانس
يستم و تمايل به

الگوي :3شكل 
از زمان آس 

Nb5S ،هگزاگونال
1 حدود(كم  يار

Nb5S ــر سـ تغيي
راگونال به هگزاگو

حاوي( PCAودن
سش آسيا تغيير 

از نمو XRDوي
نسبت را برايده
Nb درصد مولي 2

RDالگوي  :4شكل

Nb/Nb5Si3(پس از

ير افزودن نايوبيو
افزودن نايوبي. ت

سنت
 
 

مي
شد
سط
سيس

  

Si3

بسي
Si3

تتر
افزو
پيش
الگو
شد
20
  

ش

  
ثيات

است



 پژوهشي نانومواد- مجله علمي  1393 بهار، 17، شماره مششسال                  44

 
  

 

    
  .هاي سنتز شده با افزايش زمان آسيا براي نمونه 3Si5Nbهاي  اندازه بلورك :1 جدول

   كاريسياآساعت6 كاريساعت آسيا 10
 )nm(اندازه بلورك (%)ميكروكرنش )nm( اندازه بلورك (%) ميكروكرنش تركيب

24/0 51 21/0 63 Nb5Si3 

22/0 39 19/0 48 Nb5Si3-20Nb

  
كاهش اندازه دانه، موجب افزايش مرزدانـه   .يابد افزايش مي

زمانيكه ترك  .گردد مانع رشد ترك مي شده و از اين طريق
دهد تا بتوانـد در   رسد، مسيرش را تغيير مي به مرزدانه مي

رو بايد مسيري پر پيچ و خـم   جهتي ديگر رشد كند، از اين
را بپيمايد، بنـابراين انـرژي آن بـه تـدريج كاسـته شـده و       

دانه،  اندازههمچنين طول ترك با كاهش  .گردد متوقف مي
ترك با طول كوتاهتر، بـه تـنش بيشـتري     .يابد كاهش مي

از  SEMو  EDS ، تصـاوير 5شـكل   .براي انتشار نيـاز دارد 
 1000و  200نمايي را در بزرگ )Nb5Si3( نمونه سنتز شده

هـاي سـنتز    ، در نمونهالف -4در شكل  .دهد نشان مي برابر
تواند ناشي از يك يـا   شود كه مي شده حفراتي مشاهده مي

) چگـالي بـالاتر  ( تـر  حجـم ويـژه پـايين   . چند عوامل باشد
شود كـه معنـي آن افـزايش     محصولات موجب انقباض مي

تخلخـل در مخلـوط اوليـه و در حـين     . ذاتي تخلخل است
هـا در   ناخالصـي . تواند موجب ايجاد حفرات گردد پرس مي

مخلوط اوليه با توجه به دماي زياد ايجاد شـده از واكـنش   
SHS زايش تخلخـل اسـت  شوند، نتيجـه آن اف ـ  تبخير مي .

يش منجر به افـزا  SHSگرماي توليد شده در حين واكنش 
موجب ايجاد فشار داخلي  شود كه مستقيما دماي نمونه مي
هـاي سـنتز    ايجاد تخلخـل در نمونـه   .شود قابل توجهي مي

گردد، زيرا هدف سـنتز و   شده به عنوان عيب محسوب نمي
گرفتـه شـده از    EDSآنـاليز   .باشـد  بدست آوردن پودر مي

نـايوبيوم  % 5/85 دهد كه اين نقطه داراي نشان مي 1نقطه 
اين مقادير نشان دهنـده نسـبت   . سيليكون است% 5/14و 

و  EDSتصـاوير   6شكل  .است =Nb:Si 5:3استوكيومتري 
SEM   از نمونه سنتز شـده(Nb/Nb5Si3) نمـايي  را در بزرگ
حفرات الف  -6در شكل . دهد برابر نشان مي 1000و  200

ب  -6شـكل  . مشهود است كه دلايل آن ذكـر شـده اسـت   
دهـد كـه    را نشان مي Nb5Si3و  Nbهاي  ، دانه2و  1نقاط 
 EDS يكـه آنـاليز  ئاز آنجا. كنـد  ييـد مـي  اآنرا ت EDSآناليز 

هـاي نـايوبيوم نيـز     دهـد و دانـه   حجم واكنش را نشان مي

نشـان داده   1كوچك هستند، مقداري سيليكون در نقطـه  
   .تشده اس

  

  
  )الف(

  
  )ب(

  
  )ج(

   )Nb5Si3( نمونه سنتز احتراقي از SEMتصاوير  :5 شكل
 .1از نقطه  EDS) پ و 1000) ب ،200) الف در بزرگنمايي،
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  )ب(                                                                                                                  )الف(

  
  )ت(                                                                                                                  )پ(

 .2از نقطه  EDS) ت و 1از نقطه  EDS) ، پ1000) ب ،200) الف با بزرگنمايي، نمونه سنتز احتراقي از SEMتصاوير  :6 شكل

  
ساعت آسياكاري،  10مقدار آهن وارد شده به پودر پس از 

نتايج در جـدول   .گيري شد اندازه AASبا استفاده از روش 
شـود، ميـزان    همانطور كه مشاهده مي .آورده شده است 2

نايوبيوم فلـز نرمـي اسـت و موجـب     . ناخالصي ناچيز است
با افزايش ميـزان نـايوبيوم ميـزان    . گردد سايش شديد نمي

  .ناخالصي وارد شده كمتر شده است
  

ساعت آسياكاري شده  10هاي  ميزان ناخالصي آهن نمونه: 2 جدول
  .AASهاي مختلف محاسبه شده به روش  تركيب

  Nb5Si3  Nb5Si3-20Nb  تركيب

  wt.%(  21/0  17/0(محتواي آهن 

  
و  Nb5Si3تركيــب  هــاي از نمونــه TEMتصــاوير  7شــكل 

ساعت  10پيش آسيا شده به مدت  Nb/Nb5Si3كامپوزيت 
 تركيـب نانوسـاختار  كـه  شود  مشاهده مي. دهد را نشان مي

Nb5Si3 سـاختار  و كامپوزيت نانوNb/Nb5Si3    بـا موفقيـت
  . سنتز شده است

تاييـد كننـده محاسـبات صـورت گرفتـه       هـا  اندازه بلـورك 
  .باشد ميهال  -سونبوسيله رابطه ويليام

  

  
  )الف(

  
  )ب(

  .Nb/Nb5Si3) ب و Nb5Si3) الف ،از TEMتصاوير  :7 شكل
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  گيري نتيجه -4
بـين  و تركيـب   Nb/Nb5Si3كامپوزيـت  در اين پژوهش نانو

ــزي ــه روش ســنتز Nb5Si3 فل خــوداحتراقي  نانوســاختار ب
بـا   Siو  Nbپودرهاي عنصـري  . خودگستر سنتز شده است

ــنتز  =Nb:Si 5:3نســبت  ــراي س ــزودن  Nb5Si3ب  20و اف
          بــه نســبت اســتوكيومتري   Nbدرصــد مــولي اضــافي   

5:3 Nb:Si= براي سنتز Nb/Nb5Si3   استفاده شـده اسـت .
سـاختار  اوليـه پـودر نانو   اريككه بـا آسـيا  نتايج نشان داد 

اضـافه بـر اسـتوكيومتري     Nbهمچنين . حاصل شده است
5:3 Nb:Si= ها  مانع رشد دانه به عنوان كند كننده عمل و

  .ييد شدات TEMيز لنتايج توسط آنا و در نهايت شده است
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