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  چكيده
  بـه  1 يومتري به نسبت استوك   ميسيلي و س  بدني، پودر مول  )MoSi2 (بدني مول ديسايلي س ي د ي فلز ني ب بي ترك ديبه منظور تول  تحقيق  در اين   

 ي شده و سپس در كوره تحت اتمسفر آرگون در دما          ابي آس يشي سا ابي ساعت با استفاده از آس     20 با هم مخلوط شدند و به مدت         2
 تفـرق اشـعه   يزهاي آنالي حاصله از بررسجينتا. آنيل، قرارگرفتند  ي حرارت اتيعملتحت   مختلف   يهاگراد در زمان  ي درجه سانت  1100

 اتي ـ سـاعت و سـپس عمل  20 بـه مـدت   يكـار ابي كه بـا آس ـ دهدينشان م) SEM (ي روبشيون الكتر كروسكوپيو م ) XRD (كسيا
از  .افـت ي نـسبتاً خـالص دسـت    بـدن ي مولديساي ـلي سي دبيتوان به تركيم گراددرجه سانتي 1100 ي ساعت در دما7 به مدت  يحرارت

 به وسيله بايندر  پودرهاي عمليات حرارتي شده.ندنبودبراي پاشش حرارتي مناسب   بسيار ريز بوده،    آنجايي كه پودرهاي بدست آمده      
دهد پودرهاي آگلومره شده سـياليت      نتايج نشان مي  . بندي شدند  تحت عمليات آگلومراسيون قرار گرفته و دانه       كربوكسي متيل سلولز  

  .مناسبي داشته و جهت استفاده در فرآيند پاشش حرارتي از شرايط مطلوبي برخوردار هستند
  

  :يديكلهاي  واژه
  .، پاشش حرارتي، آگلومراسيون آنيل كردني حرارتاتي عمل،آلياژ سازي مكانيكي ،دي سليسايد موليبدن

  
            مقدمه -1

 نقطـه ذوب    ري نظ ياژهي خواص و  ي دارا MoSi2 ي فلز ني ب بيترك
 در ي عـال ي و خـوردگ ونيداسي، مقاومـت بـه اكـس   )C°2030(بالا  
 چگـالي نـسبتاً      و وب، هدايت الكتريكـي و حرارتـي خ ـ        بالا يدما

توان به قطعات مكمل    مي از جمله كاربردهاي آن   ]. 1[ پايين است 
هـاي  هاي گـاز قابـل اسـتفاده در صـنايع و المـان            ، مشعل ]2[ هاپره

 هــايروش  بــهبــدني مولديسايــلي سيد. ]3[حرارتــي اشــاره نمــود
 ي و متـالورژ   ي ذوب قوس ـ  ،ييايمي ش ـ هـاي  از جمله روش   يمختلف

 ســنتز خــود نــگ،ينتري ز،يكي مكــانياژســازيپــودر كــه شــامل آل

 يهـا يبررس ـ .]4[ باشـد ي م دي و پرس داغ است، قابل تول      ياحتراق
 يكي مكـان  ياژسـاز ي نشان داده است كـه اسـتفاده از روش آل          رياخ
ــرا ــ توليب ــات ي تركدي ــا موفقMoSi2ب ــ ب ــوده اســت تي  . همــراه ب

يــك روش مــؤثر بــراي توليــد ايــن  (MA) آلياژســازي مكــانيكي
آلياژ سازي مكانيكي يـك روش      . يبات بين فلزي است   چنين ترك 

پودر حالت جامد شامل جوش خوردن مكرر و شكست و دوباره           
  ].4[ جوش خوردن ذرات پودر در يك آسياب انرژي بالا است

در يك تحقيق صورت گرفته با استفاده از آلياژسـازي مكـانيكي            
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حـين  مـستقيماً در     1α-MoSi2 فـاز  ،مپودرهاي موليبدن و سيليـسي    
 در  ،شـد   آلياژسازي مكانيكي بـا يـك واكـنش احتراقـي تـشكيل             

ــا  ادامــه   ه درجــ1000عمليــات حرارتــي ايــن سيــستم در دمــاي  ب
  α-MoSi2گـراد منجـر بـه كامـل شـدن واكـنش و تـشكيل                سانتي

  به همراه  Mo  و Siمخلوط  ديگر   يدر تحقيق  .]5[ تك فاز گرديد  
عمليـات  تحـت  MoSi2  بـه منظـور توليـد     درصـد اتمـي مـس   10

كـاري  بآسـيا  دقيقـه    120 بـا    قرار گرفتند و  آلياژسازي مكانيكي   
   بــا افــزايش زمــان  . را تــشكيل دهنــد  α-MoSi2فــاز  توانــستند

 17 بــا وآمــده بوجـود   β-MoSi2 فـاز شــبه پايــدار  كــاريبآسـيا 
         به فاز Mo و   Siساعت كارمكانيكي، آلياژسازي تمام شده و تمام        

β-MoSi2   ور مـس سيـستم      حـض در  . شد تبديلMo-Si    از حالـت 
كند و مس به عنوان تنها فاز       ترد تغيير مي   -ترد به حالت نرم    -ترد

 ذرات موليبـدن و سيليـسيم را در مراحـل           ،نرم موجود در سيـستم    
ــ ــه آلياژس ــي  اولي ــم م ــه ه ــه، ذرات را ب ــسباند و ازي در برگرفت چ

مـوارد  در  .]6[ آوردمحدوده وسيعي از اندازه ذرات را بوجود مي     
ــراي  ديگــر ــه روش آلياژســازي   ب ــدن ب ــسيد موليب ــنتز دي سيلي س

پـودر  اجـزاء  سازي مكـانيكي بـر روي تـك تـك       فعال ،مكانيكي
هــاي در زمــانصــورت جداگانــه هبــ  موليبــدن و سيليــسيمعناصــر

ــهمختلــف  ــصر دوم  انجــام گرفت ــودر عن ــا ( و ســپس پ ــدن ي موليب
  .ه استيافتافزوده شده و كار مكانيكي ادامه ) سيليسيم

 مـوثرتر   ، با انجام آزمايش در دو حالـت       كه در اين مورد   ه طوري ب
 بـراي سـنتز     Mo نـسبت بـه      Siبودن فعال سازي مكانيكي بر روي       

 بـودن  ترعلت اصـلي مـوثر   . دي سيليسيد موليبدن مشخص گرديد    
 و داشـتن سـاختار      آن ترد بـودن     ،Siسازي مكانيكي بر روي     فعال

در ذرات سيليـسيم    كريستالي الماسي آن است، به طـوري كـه پـو          
شـود و سـطح     ها كوچك مـي   سريع شكسته و اندازه كريستاليست    

بـه وجـود      و در نهايت دي سيليـسيد موليبـدن        يافتهتماس افزايش   
بـا   SiO2 و MoO3با احياي اكـسيدهاي  در يك مورد    .]7[ آيدمي

اي  گلولـه  ب در يــك آسـيا     MoSi2-Al2O3 كامپوزيتآلـومينيم  
موليبـدن دي   βو  α كه هـر دو فـاز    كهيطوره   ب اي سنتز شد  سياره
  .]8[ شدند تشكيل ب ساعت آسيا3سايد بعد از يسيل

 پـــودر دي سيليـــسايد موليبـــدن بـــه روش ،در اكثـــر تحقيقـــات

ــياره    ــياب س ــط آس ــانيكي و توس ــازي مك ــياب  آلياژس ــا آس   اي ي
   توليــد شــده اســتSPEX8000 ارتعاشــي -ايانــرژي گلولــه پــر

)  گـرم 45 -500(اي هاي سـياره بدليل حجم كم آسياب    ].13 -5[
هـا  ، اين آسـياب   ) گرم 10-20( ارتعاشي   -ايهاي گلوله و آسياب 

ــنعتي از      ــاي ص ــراي كاربرده ــوده و ب ــنعتي نب ــاربرد ص داراي ك
اسـتفاده  )  گـرم  50-40000 (2هاي سايشي با محفظه ثابـت     آسياب

 يي دوتا يهابي ترك لي به منظور تشك   قي تحق نيدر ا ]. 14[ شودمي
 Mo-Siلهي مخلــوط شــده و بوســميسيــلي و سبــدني موليودرهــا، پ 

 مختلــف تحــت هــاي شــده و در زمــانابي آســ،يشيــ ساابيآســ
 بدسـت   ي كـه پودرهـا    ييو از آنجا   ند قرار گرفت  ي حرارت اتيعمل

 حاصل تحت   ي پودرها ،نبودند مناسب   ي پاشش حرارت  يآمده برا 
  .  شدنديبند گرفته و دانهار قروني آگلومراساتيعمل

  
  و روش تحقيقمواد  -2

، پودرهـاي خـالص   MoSi2 پـودر   به منظـور توليـد   در اين تحقيق
 درصـد و متوسـط انـدازه ذرات         96موليبدن بـا خلـوص بـالاتر از         

 ميكرومتـر و پودرهـاي خـالص سيليـسيم بـا خلـوص              12كمتر از   
 ميكرومتـر   10و متوسط اندازه ذرات كمتـر از        درصد   98بالاتر از   

با هم مخلـوط     گرم   40و وزن كلي     2 به   1به نسبت استوكيومتري    
 ساعت تحـت عمليـات آلياژسـازي مكـانيكي          20شده و به مدت     
آلياژســازي مكــانيكي بــا اســتفاده از يــك آســياب . قــرار گرفتنــد

 بـا   سايشي با محفظه ثابت و آبگرد و از جـنس فـولاد زنـگ نـزن               
بـا   هايي از جنس فـولاد ابـزار      ، ساچمه متر سانتي 10 و عمق    9قطر  
 ويكـرز، نـسبت وزنـي سـاچمه بـه           800متر و سختي    ي ميل 10قطر  

 دور بر دقيقه و تحـت اتمـسفر   365، سرعت گردش  1 به   20پودر  
  . آرگون انجام شد

به منظور جلوگيري از چسبيدن پودرها به جداره داخلـي محفظـه            
ــاچمه  ــياب و س ــازي   آس ــات آلياژس ــسريع عملي ــين ت ــا و همچن ه

 1ئاريك بـه ميـزان      مكانيكي و ريزتر شـدن پودرهـا از اسـيد اسـت           
براي ]. 14[ درصد وزني به عنوان كنترل كننده فرآيند استفاده شد   

گـراد، در    درجـه سـانتي    1100انجام عمليـات حرارتـي در دمـاي         
اي بـا كنتـرل    سـاعت از كـوره مقـاومتي لولـه       7 و   5،  3هـاي   زمان
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 استفاده گرديد، (Jomo)  و جومو (Heraeus)هاي هريوسكننده
ن مداوم گاز آرگون در طي فرآيند و در درون          كه جريا به طوري 

 درشت كـردن ذرات     يبرا .اي از جنس كوارتز، ادامه داشت     لوله
 ينـدها يهـا جهـت اسـتفاده در فرآ       آن ي و مناسب سـاز    زي ر اريبس

 ].16و15[  ارائه شده استي مختلفيهاها و روشكي تكن،يپاشش
) CMC ( سـلولز  لي ـ مت ي كربوكس ندري استفاده از با   ق،ي تحق نيدر ا 
 زاني ـبـه م  عمليات حرارتي شـده      Mo-Si، پودر   وزني% 1 زانيبه م 
و مغناطيـسي    همـراه بـا هـم زدن         زه،يوني آب د  ي و مابق  يوزن% 12

ــس  ــاًي درآون و نهاونيســپس خــشك كــردن سوسپان ــهت  يبنــد دان
 ني غربـال، بهتـر  لهيبوس ـ µm150- 75محدوده اندازهدر  محصول

جهـت بررسـي    .داشـت يدر پ براي توليد ذرات آگلومره  را   جهينت
آناليز فازي پودرهاي حاصل از آلياژسـازي مكـانيكي و عمليـات            

 از آزمايش پراش اشعه ايكس    و همچنين ذرات آگلومره     حرارتي  
(XRD) بدين منظور از دستگاه پراش اشـعه ايكـس  . استفاده شد 

 كه به طوري استفاده شد  فيليپس،ساخت شركت    PW-1877مدل  
 542/1بــا طــول مــوج  CuKα اشــعه تكفــام اشــعه مــورد اســتفاده،

 درجـه و    05/0 ثانيـه، انـدازه گـام        1زمان هر گـام     .  بود آنگستروم
جهــت .  درجــه انتخــاب گرديــد0-100محــدوده مــورد بررســي 

 از ميكروسـكوپ الكترونـي      ،بررسي مورفولوژي و ساختار پـودر     
  ســــــاخت شــــــركتAIS-2100 مــــــدل (SEM) روبــــــشي

Seron Technology  ولت استفاده شدكيلو 20با ولتاژ .  
  

  نتايج و بحث -3
ل و بعـد از     ب ـاوليـه ق   ي پودرهـا  X پـراش اشـعه      ي الگـو  )1(شكل  

 شـود كـه مـشاهده مـي      طـور همـان . دهدي را نشان م   يكارابيآس
   و تنهـا    پراش مشاهده نشده   ي در الگو  ي فلز ني ب بي ترك گونهچيه
 كـه   اسـت، تر شده    مرجع پهن  يهاكي نسبت به پ   دي جد يهاكيپ
 شـده در پـودر      جـاد ي شدن ذرات و تـنش ا      زتري ر ليتواند به دل  يم

 مخلوط  ،يكارابي نشان دهنده آن است كه تنها اثر آس        نيباشد، ا 
 كه  يدر صورت  . است هي اول ي شدن و فعال شدن پودرها     زيشدن، ر 
ها  ساچمه شي در اثر سا   ي آلودگ ابد،ي شي افزا يكارابيزمان آس 

 شـدن و    زتـر ي بـر ر   ي چندان ريتاث كهي در حال  افتهي شيو محفظه افزا  
  ]. 17 [فعال شدن پودرها ندارد

  

  وكاري آسيابقبل از)  الف: اوليه پودرهايX الگوي پراش اشعه :)1(شكل 
  كاري ساعت آسياب20بعد از ) ب

  
   را قبـــل و بعـــد از Mo و Si ي پودرهـــا مورفولـــوژي)2(شـــكل 

 نمـود    ملاحظـه  تواني شكل م  نيدر ا . دهدي نشان م  يكارابيآس
 و كـرون ي م12 اندازه ذرات كمتـر از     ي دارا بدني مول يكه پودرها 
ــا ــلي سيپودره ــر از ي داراميسي ــدازه ذرات كمت ــري م10 ان  كرومت

 ذرات  ني ـ اندازه متوسـط ا    يكي مكان يكارابيهستند و در اثر آس    
   . نانومتر است300 برابر باي ساعت تقر20پس از 

  

  
پودر سيليسيم )  ب،وليبدن خالصپودر م)  الف: (SEM)تصاوير ): 2(شكل 

  .پودرآسياب شده)  ج وخالص
  

 MoSi2 بي ترك يكارابي ساعت آس  20 كه بعد از     نيبا توجه به ا   
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ــشك ــاليت ــشد، پودره ــاابي آســي ن    درجــه 1100 ي شــده در دم
 دند، ش ي حرارت اتي ساعت عمل  7 و   5،  3 يهاگراد در زمان  يسانت

 يهـا زمـان  را در  پودرها   ني ا كسي پراش اشعه ا   ي الگو )3(شكل  
  .دهديمختلف نشان م

 
 و يكارابي ساعت آس20 ي پودرهاكسي پراش اشعه ايالگو): 3(شكل 
   مختلفيهاگراد در زمانيسانت  درجه1100 شده در ي حرارتاتيعمل

  
  و  MoSi2 تركيبـات بـين فلـزي        طور كـه از شـكل پيداسـت       همان

Mo5Si3 ــس از ــي در دمــاي   3 پ ــات حرارت ــاعت عملي  1100  س
 پيـك ي شـدت     حرارت ـ اتي ـ زمـان عمل   شيبـا افـزا   و  تشكيل شده   

MoSi2  يافتـه و از شـدت      شي افـزا  كـس ي پراش اشـعه ا    ي در الگو
 ساعت عمليات حرارتي    7و پس از     شودكاسته مي  Mo5Si3 پيك

شود و  در الگوي پراش اشعه ايكس مشاهده ميMoSi2تنها پيك   
   Mo-Si  ســاعت عمليــات حرارتــي پــودر   7در نتيجــه پــس از  

خـالص   MoSi2تـوان بـه      مـي  1100 كاري شـده در دمـاي     آسياب
 اتي ـ زمـان عمل   شي با افـزا   زي ن ني محقق ريسا جيدر نتا  .دست يافت 

 MoSi2 و مقـدار فـاز       افتـه ي كـاهش    Mo5Si3 مقـدار فـاز      يحرارت
 شي نـرخ گرمـا    ي است كـه وقت ـ    ني آن ا  ليدل .]9 [ابديي م شيافزا

ــت  ــم اس ــر از ( ك ــت جامـ ـ )min100/كمت ــنش حال ــ، واك  نيد ب
طبــق واكــنش زيــر  Mo5Si3دهــد و فــاز ي رخ مــهيــ اوليپودرهــا

  ].18[شود ي مليتشك
)1(                                 3Si(s) + 5Mo(s) → Mo5Si3(s)   
 ي از گرمـا   ميسي ـلي واكـنش گرمـازا اسـت، س       ني ـ كـه ا   يي آنجا از

 مذاب واكـنش    ميسيلي با س  Mo5Si3 ذوب شده و     Mo5Si3 ليتشك
 نيا .)2واكنش( شودي م ليجامد تشك  MoSi2انجام  دهد و سر  يم
 شده  خته بالا شنا  ي در دما  ياهي تحت عنوان عمل خود تصف     دهيپد

  .]18[است 
)2(                                  5MoSi2(s)  → + 7Si(l) )Mo5Si3(s  

 7 پودر عمليات حرارتـي شـده بـه مـدت            SEM تصوير   )4 (شكل
 مـشخص   )الـف (طوركه در قسمت    همان .دهد را نشان مي   ساعت

است بعضي از ذرات آسياب شـده، در اثـر عمليـات حرارتـي در               
. اندتبديل شده هايي با اندازه بزرگتر     دانهبه  دماي بالا زينتر شده و      

 را با بزرگنمايي )الف( ذره مشخص شده در شكل    )ب -4(شكل  
 )ب -4 (از دو نقطه نشان داده شده در شـكل        . دهدبالاتر نشان مي  

 نـشان داده شـده      )5( گرفته شد و نتايج آن در شـكل          EDSآناليز  
  .است

  
كاري شده و عمليات حرارتي شده به پودر آسياب  SEMتصوير): 4(شكل 

  ،500 بزرگنمايي :)الف گراد درجه سانتي1100 ساعت در دماي 7مدت 
  3400 بزرگنمايي :)ب

  

 

 نشان داده شده در 2 و 1  مربوط به نقاطEDSنتايج حاصل از آناليز ): 5(شكل 
  ) ب-4 (شكل
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دهد كه پودر آسياب  نشان مي)5( در شكل  EDSنتايج حاصل از    
 درجـه  1100 ساعت در دمـاي   7و عمليات حرارتي شده به مدت       

 درصـد وزنـي     40 درصد وزنـي موليبـدن و        60گراد حدود   سانتي
 63(خـالص  تركيـب دي سيليـسايد موليبـدن         كه بـا     سيليسيم دارد 

تقريبا مطابقـت    ) درصد وزني سيليسيم   37ي موليبدن و    درصد وزن 
تايج اخير مشخص كننده خلوص بـالاي تركيـب حاصـله،           ن .دارد

  .باشدآلياژسازي و عمليات حرارتي مناسب مي
يكي از اهداف اصلي ايـن تحقيـق، توليـد پودرهـايي بـا سـياليت                

ــي اســت    ــد پاشــش حرارت ــراي فرآين ــاييمناســب ب ــه ، از آنج ك
ــياب ــاي آسـ ــده  پودرهـ ــي شـ ــات حرارتـ ــاري و عمليـ داراي كـ

از  ي سـياليت  هيچگونـه مورفولوژي كـاملا غيـر يكنواخـت بـوده و           
گونـه ذرات قابليـت مطلـوبي بـراي     لـذا ايـن  دهند، خود نشان نمي  

 ندارند و بخش زيادي از پـودر، عـلاوه بـر     فرآيند پاشش حرارتي  
دسـتگاه  در نـازل     قـرار گـرفتن      هنگام، به   اكسيداسيون قابل توجه  

اشش حرارتي به صورت گرد در هوا معلق شده و به سمت زيـر              پ
د، بر ايـن اسـاس ذرات پـودر بعـد از فرآينـد              نشولايه پرتاب نمي  

  سـاعت در   7بـه مـدت     آلياژ سازي مكانيكي و عمليات حرارتـي        
و آب ديونيزه بـه صـورت        CMCبا استفاده از بايندر      1100دماي  

آن در آون و  پس از خـشك شـدن        و ندآمديك سوسپانسيون در  
ــه ــدي محــصول خــشك شــده دان ــدازه  ،بن ــا ان ــومره ب  ذرات آگل
µm150- 75      توليد شد كه تصويرSEM      6( اين ذرات در شكل( 

شـكل پيداسـت ذرات     ايـن   طـور كـه از      آورده شده است، همـان    
آگلومره شده داراي مورفولوژي شبه كروي هستند كه نـسبت بـه            

تـري  كنواخـت از مورفولـوژي ي   ) 4 (شـكل حالت آگلومره نـشده     
 و با توجه بـه انجـام آزمـايش تعيـين سـرعت سـيلان                برخوردارند

  مطـــــابق اســـــتاندارد) 1 (رابطـــــه پـــــودر آگلـــــومره شـــــده
 ASTM B0213-03  مشخص شد كه ذرات آگلومره از سـرعت ،

  :هستندحركت نسبي خوبي برخوردار 
  

)1  (    w(gr)/t(sec) = 50/102 = 0.49 gr/sec =سرعت سيلان   
  

 

   ساعت فرآيند 20بعد از  Mo-Si ذرات پودر SEMتصوير : )6(شكل 
 1100 ساعت در دماي 7مكانيكي و عمليات حرارتي به مدت  سازيآلياژ

  گراد و سپس آگلومره شدندرجه سانتي
  
  گيرينتيجه -4
كــاري بوســيله آســياب سايــشي مخلــوط موليبــدن و  آســياب -1

 شدن، فعـال     ساعت، تنها منجر به ريز     20سيليسيم خالص به مدت     
گردد و هيچ گونه فاز جديـدي تـشكيل         شدن و مخلوط شدن مي    

  . شودنمي
 1100در دمـاي    كـاري شـده     پودر آسياب با عمليات حرارتي     -2

 .شوندمي  تشكيلMo5Si3 و MoSi2 تركيبات ،گراددرجه سانتي

 ساعت بوسـيله آسـياب سايـشي و    20كاري به مدت    با آسياب  -3
 7 بـه مـدت      گـراد  درجـه سـانتي    1100عمليات حرارتي در دماي     

  . خالص دست يافتMoSi2توان به ميساعت 

فرآيند آگلومراسيون سياليت پودرهاي عمليات حرارتي شـده    -4
 پاشـش جهـت اسـتفاده در فرآينـد        ها را    آن را به شدت افزايش و    
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   پي نوشت-6

                                                           
 درجѧѧѧѧه ١٩٠٠دردماهѧѧѧѧای کمتѧѧѧѧر از ) α-MoSi2(فѧѧѧѧاز تتراگونѧѧѧѧال  1-

) β-MoSi2(گѧѧراد پايѧѧدار بѧѧوده و در دماهѧѧای بѧѧالاتر از آن فѧѧاز     سѧѧانتی
 .هگزاگونال فاز پايدار است

2- Attritor ball mil  


