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 چكیده
اتیل اورتوسیلیکات و ای با استفاده از تترا ژل و سینترینگ پلاسمای جرقه-ذرات کاربید سیلیسیم به یک روش جدید با ترکیبی از روش سلنانو

کربن بدست آمدند. عملیات احیاا    شده با ذرات سیلیکا پوشیده  C 800°رزین فنولیک به عنوان مواد اولیه سنتز شدند. بعد از پیرولیز در دمای 

اثارات نسابت ماولی    شاد.   C 1300°پاایین   رات کاربید سیلیسم در دمای نسبتاذای منجر به تشکیل سریع نانوکربوترمی به کمک پلاسمای جرقه

C/Si پودرهای کاربید سیلیسیم با استفاده از آنالیز شده مورد بررسی قرار گرفت. نانو پودرهای سنتزیه و دمای عملیات حرارتی بر نانودر مواد اول

ی (، میکروساکو  الکترونای روبشا   BJHو  BET(، جاب  و واجاب  نیتاروژن )   FT-IR) سنج مادون قرماز (، طیفXRDپراش اشعه ایکس )

 FT-IRدر طیاف   Si-Cو ناوار جاببی    XRD( بررسی شدند. الگوهاای  TEM( و میکروسکو  الکترونی عبوری )FE-SEMگسیل میدانی )

          در دماای  C/Si =3 ای نموناه باا نسابت ماولی    نشان داد ذرات نانومتری کاربید سیلیسیم بعد از عملیاات کرباوترمی باه کماک پلاسامای جرقاه      

°C 1300  دقیقه بدست آمدند. مطالعات ریزساختاری انجام شده بوسیله  15به مدتSEM/TEM  پودر آنالیز جب  و واجاب  نیتاروژن ناانو   و

 بدست آمدند. g/2m 162با مورفولوژی شبه کروی و سطح ویژه  nm 45ذرات کاربید سیلیسیم با اندازه کمتر از شده نشان داد نانو سنتز

 

 .ایجرقه یپلاسما ي،کربوترم اءیاح ،ژل-سل ،ذراتونان ،میسیلیس دیکارب: های کلیدیاژهو

 

 مقدمه -1

های های اخیر نانوتکنولوژی با توجه به فعالیتدر سالامروزه 

شااده توسااو پژوهشااگران مااواد، شاایمی، فیزیااک و     انجااام

های پژوهشای و کاربردهاای تکنولاوژیکی    مهندسین در زمینه

زی، پیشاارفت زیااادی کاارده اساات. در دنیااای پیشاارفته اماارو  

نانوتکنولوژی توجه بسیاری از محققین دنیا را به خاود جلا    

شود این تکنولاوژی انقلابای در علام    کرده بطوریکه گفته می

ایجاد کرده و جایگزین بسیاری از فرآینادهای سانتی و رایاج    

اهمیاات تهیااه مح ااو ت در علاام مااواد شااده اساات. امااروزه 

د یال  سایز بیش از گبشته آشاکار شاده اسات.    کاربیدی نانو

ذرات کاربیدی، تر بودن سینتر نانوتوان در آساناین امر را می
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عدم نیاز به دماا و فشاارهای باا  جهات ساینتر، عادم نیااز باه         

های کمک سینتر، امکان سینترینگ در حالت جاماد،  افزودنی

کنتاارل بهتاار مورفولااوژی و ریزساااختار و افاازایش سااطح      

ساایز  نونا پابیری آنهاا در حالات   مخ وص و قابلیت واکانش 

 [.1دانست ]

هاای ییار   ( یکای از مهمتارین سارامیک   SiCکاربید سیلیسیم )

اکسیدی است که بدلیل برخورداری از خاواص  ویاژه نریار     

(، سااختی بااا ، اسااتحکام بااا ،   C 2827°نقطااه ذو  بااا  ) 

مقاوماات بااه اکسیداساایون و خااوردگی بااا ، قابلیاات انتقااال   

 ین، خواص الکتریکیحرارت با ، ضری  انبساط حرارتی پای

 ا نسای دما با ، ولتاژ شکست با ، سیالیت الکترون باا  و کو 

با ی آن کاربرد وسیعی در صنایع مختلف پیادا کارده اسات    

 [.کاربید سیلیسیم در دو شکل بلوری مختلاف وجاود دارد.  2]

 و دیگاری کاربیاد   β-SiCیکی کاربید سیلیسیم مکعبی به ناام  

اساات. کاربیااد سیلیساایم  α-SiC سیلیساایم هگزاگونااال بااه نااام

ن شود و ساختار آتهیه می C 2100°مکعبی تنها در زیر دمای 

FCC        و شبیه سااختار بلناد روی اسات. کاربیاد سیلیسایم ییار

مکعباای در بااا ترین دمااای تشااکیل کاربیااد سیلیساایم بوجااود 

 آید و دارای ترکیبات مختلفی است. از جمله کاربردهاای می

SiC در  ای دما با ، تقویت کنندهدهای سازهتوان به کاربرمی

ده ها و ادوات الکتریکی ماورد اساتفا  ها، نیمه هادیکامپوزیت

هاای خشان،   در دمای باا ، تاوان باا ، فرکاانس باا ، محایو      

، های حرارتی، مواد دیرگداز ابزارکاوره، ماواد سایشای   المنت

ی خمیر پولیش، پایه کاتالیست، فیلتر مابا  فلازات و گازهاا   

فضا و نازل موشاک اشااره کارد     های هواو همچنین سازه داغ

[2.] 

روش اچسون است  SiCهای تولید ترین روشیکی از مرسوم

گساترش یافتاه    Cبوسایله   2SiOکه بر اساا  احیاا  حرارتای    

تر و کک به عنوان منباع  ر[. در این روش مخلوط کوا3است ]

   هااای الکتریکاای در دمااای بااا ی   ساایلیس و کااربن در کااوره

°C 2000    شاود. بادلیل باا     چندین سااعت حارارت داده مای

باااودن دماااا و زماااان در روش اچساااون مح اااول واکااانش  

خواهد بود. بنابراین برای تبادیل   α-SiCهای درشت کریستال

مح ول سنتزشده به پودر قابل سینتر با محدوده انادازه ذرات  

ی کاار از چندین میکرون تا زیر میکرون نیاز به فرآیند آسیا 

است. در نتیجه برای رسیدن به پودر مورد نرار در ایان روش   

از جملااه  م ار  انارژی بااا  و خلاوص پااودر پاایین اساات.    

تاوان  می SiCپودرهای های مورد استفاده برای سنتز نانوروش

[، 7-5[، پلاسامای حرارتای ]  4به  رسو  بخاارات شایمیایی ]  

دهاای بااه روش [، حاارارت8] C وSi کاااری مخلااوط آساایا 

   دهاای بوساایله امااواو رادیااویی   [، حاارارت11-9] کروویومااا

   RAPET[، واکاانش تحاات فشااار درجااا در دمااای بااا     12]

(Reaction under Autogenic Pressure at Elevated Temp. )

 [ اشاره کرد. 15،16[ و روش مبا  ]14[، سنتز احتراقی ]13]

 SiCذرات شده در با  بارای تولیاد ناانو    های بیانایل  روش

ی ای است که نیاز به عملیات حرارتا شامل فرآیندهای پیچیده

ز در حالات جاماد باا اساتفاده ا     SiCسنتز پاودر   طو نی دارد.

بدون تشکیل فااز گاازی مطاابا واکانش زیار       Cو  Siعناصر 

 شود انجام می
 

∆H273=-73 (kJ/mol)   )1( 
Si (s,l) + C (s) = SiC(s) 

 

 ای احتراق آدیاباتیاک نسابت  دما و SiCآنتالپی متوسو تشکیل 

در ایان   SiCساب  شاده تاا تشاکیل      )C° 1600=  adTپایین )

هااای متعااددی باارای سااانی انجااام نشااود. روشسسیسااتم بااه آ

بکار گرفته شده است.  Si-Cپبیری در سیستم افزایش واکنش

گرم کاردن محایو واکانش،    ها شامل پیشاز جمله این روش

کاانش، اسااتفاده از  اعمااال میاادان الکتریکاای در محاایو وا   

بااه  Cو  Siهااای شاایمیایی باارای فعالسااازی مخلااوط افزودناای

منرااور انجااام واکاانش در فاااز گااازی، انجااام واکاانش در      

اتمساافری تحاات گاااز واکنشاای نریاار نیتااروژن و اسااتفاده از   

 [.17باشند ]ژل می-های شیمیایی نریر سلروش

از  ، اساتفاده SiCذرات وهای تولید ناان در مقایسه با سایر روش

ژل اهمیت بسیاری یافته است. از مزایای این روش -روش سل

توان به خلوص با ، افزایش اکتیویته شیمیایی پاودر، عادم   می

نیاز به امکانات پیچیده، افازایش قابلیات ساینتر ماواد، قابلیات      
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دسااتیابی بااه مقااادیر بااا ی تولیااد، قابلیاات کنتاارل خااواص و  

مولکاولی، امکاان    ابعااد سازی در مورفولوژی، امکان مخلوط

ذرات باا قطار یکساان، امکاان تهیاه ذرات باا ساطح        تولید نانو

مخ وص با ، قابلیت کنتارل و کااهش ماواد اولیاه واکانش      

نکرده در مح ول نهایی و عادم نیااز باه درجاه حارارت باا        

وجود گزارشات مریوط به سنتز برای سنتز مواد نام برد. با این 

یااا  کربااوترمی انااد  ژل و اح-بااه روش ساال SiCپودر نااانو

های ترکیبات آلی حااوی  زمینه در این روش پیش [.18است ]

Si  وC   محلااول در آ  بعااد از فرآینااد چگااالش یااک ژل را

ژل -باه روش سال  SiC پودر دهند. برای سانتز ناانو  تشکیل می

            TEOSاز الکوکساااید تتااارا اتیااال اورتوسااایلیکات   معماااو 

(Tetra ethylorthosilicateبع ) نوان منبعSi    و ترکیباات آلای

مختلف نریر اوره، رزین فنولیاک، پلای کربونیات و سااکارز     

 [.18] شوداستفاده می Cبعنوان منبع 

Omidi پودر کروی و همکارانش نانو-SiCβ  با انادازه ذره در 

ژل و عملیاااات -را باااه روش سااال nm 300-100محااادوده 

 و Babic .[19سااانتز کردناااد ]C 1450°حرارتااای در دماااای 

همکاااارانش باااا احیاااا  کرباااوترمی ژل حاصااال از سیساااتم  

 C 1400°کن انجمادی و عملیاات حرارتای در دماای    خشک

را سانتز کردناد    nm 400با انادازه ذرات حادود    SiC-βپودر 

[20 .]Meenakshi 3 پودرو همکارانش توانستند نانوC-SiC  با

ه ژل و باا اساتفاده از دوده با   -به روش سال  nm 30-50اندازه 

بدست  C 1580°ن منبع کربن بعد از عملیات حرارتی در عنوا

        پودرو همکااارانش نیااز توانسااتند نااانو  Najafi[. 21آوردنااد ]

-SiCβ بااا مورفولااوژی کااروی و میااانگین اناادازه ذره حاادود   

nm 50  2ژل بااا عملیاااات حرارتااای ژل  -بااه روش سااالSiO 

به مدت یک ساعت بدسات آوردناد. ایان     C 1500°دردمای 

ز اشگران دریافتند که با افزایش زمان عملیاات حرارتای   پژوه

ساعت مورفولوژی کروی ذرات تغییر کارده   3یک ساعت به 

 [.22،23کنند ]رشد می SiC-βو نانو ویسکرهای

 و شکل  با توزیع اندازه ذره باریک SiCپودر بنابراین سنتز نانو

 

کروی به کمک کاهش دما و کوتاه کاردن زماان نگهاداری    

ش احیااا  کربااوترمی از اهمیاات قاباال تااوجهی    طاای واکاان 

              SPS ایبرخاااوردار اسااات. ساااینترینگ پلاسااامای جرقاااه   

(Spark Plasma Sintering یاک روش ج )   دیاد تکنولاوژی

هاای مرساوم   در مقایسه باا روش  SPS سینترینگ سریع است.

بدلیل سرعت گرمایش و سرمایش باا ، دماای سانتز پاایین و     

اکنش، روشای مناسا  بارای سانتز     ز برای وزمان کم مورد نیا

 SPSپودرها است. جریاان عباوری از نموناه طای فرآیناد      نانو

سرعت تشکیل ترکیباات را افازایش داده و زماان ماورد نیااز      

دهاد. در ایان   زنای فازهاای جدیاد را کااهش مای     برای جوانه

روش پلاسمای بوجود آمده سب  حب  اکسیدهای ساطحی  

شاود.  ایین( از ساطح ذرات مای  )عامل رشاد داناه در دماای پا    

ساب  تماا  بیشاتر     SPSهمچنین فشار اعمال شاده در روش  

 ها شده کاه در ذرات با یکدیگر و کاهش مسیر دیفوزیون اتم

 SiCپودر و دماای ماورد نیااز بارای سانتز ناانو      نتیجه آن زمان 

 [.26-24یابد ]کاهش می

ای وسایله پلاسام  تاکنون سنتز نانوپودرها با احیا  کرباوترمی ب 

( SPCR: Spark Plasma Carbothermal Reactionای )جرقاه 

پودرهاای  توجه پژوهشگران نبوده است. اخیرا نانوخیلی مورد 

 UHTC: Ultra High Temperature) سرامیکی فوق دماا باا   

Ceramics  2( شااااامل پودرهااااایHfB [25 ،]TaC [28،27 ،]

HfC [29 ،]ZrC [31،30،25 ،]SiC-2ZrB [33 با خلوص باا ]  

و همکارانش با اساتفاده از   Wangاند. تهیه شده SPSبه روش 

بااه  C 1800°در دمااای  SPSپااودر کااوارتز و کااربن بااه روش

بااا مورفولااوژی کااروی و توزیااع  SiC-βذرات  min 5ماادت 

 [.34تهیه کردند ] µm 1/3-1/1اندازه ذره باریک در حدود 

در تحقیا حاضر، برای نخستین بار ترکی  جدیادی از روش  

بااا اسااتفاده از  SiCپودر باارای ساانتز نااانو  SPCRژل و -ساال

TEOS رزیاان فنولیااک بااه ترتیاا  بااه عنااوان منبااع   وSi  وC 

ه و در ماواد اولیا   C/Siشود. در ادامه اثرات نسبت پیشنهاد می

 دمای عملیات حرارتی بر پودر مورد بررسی قرار گرفت.
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 های تجربيفعالیت -2

( و رزیان  TEOS, Merckن )در این تحقیا تترا اتوکسی سیلا

اتاانول  الکال  عنوان مواد اولیاه انتخاا  شادند. از    ه فنولیک ب

(EtOH, Merck اسااتون ،) (Merck  و اسااید کلریاادریک )

(HCl, Merck   به ترتی  به عنوان حالال پایش ساازنده )  هاا و

تترا اتیل اورتوسیلیکات به  mL 20کاتالیزور استفاده شد. ابتدا 

اتاانول تهیاه شاد. ساپس رزیان       mL 10 آ  و mL12 همراه 

استون رقیا شده بود باه محلاول فاوق     mL 50فنولیک که در 

    اضافه شد. محلاول بوسایله یاک همازن مغناطیسای در دماای      

°C 80   5هاا بعاد از   یکنواخات شاد. ژل   به مادت  زم کااملا 

 1باه مادت    C 120°ساعت تشکیل شادند و ساپس در دماای    

هااای مااولی ساابتساااعت خشااک شاادند. چهااار ترکیاا  بااا ن

هاای  پایش سااخته   تهیه شدند. C/Si = 1و  2، 5/2، 3مختلف 

شده ابتدا در یک هاون آسیا  شده و سپس در کاوره  خشک

سااعت باا    1به مادت   C 800°تحت اتمسفر آرگون در دمای 

پیرولیااز شاادند. در نهایاات مح ااو ت     C/min 5° ساارعت

انجاام  پیرولیزشده به طور مستقیم در یک قال  گرافیت برای 

قاارار داده شاادند.  SPSواکاانش احیااا کربااوترمی در سیسااتم  

عملیااات احیااا کربااوترمی تحاات اتمساافر آرگااون بااا ساارعت 

°C/min 5  در محدوده حرارتی°C 1300-1000   15به مادت 

دقیقه انجام شد. به منرور بررسی و تشاخی  ناوپ پیونادهای    

 مزمادون قر سنجدستگاه طیفها از موجود بین اجزا  در نمونه

( در Nicolet670ماادل  PerkinElmer Spectrum )دسااتگاه

استفاده شد. برای تعیاین   cm 400-5000-1محدوده عدد موو 

نااوپ فازهااا در دماهااای ساانتز مااوردنرر از روش پااراش اشااعه 

( Bruker ،D8-Advancedمااادل  XRDایکاااس )دساااتگاه  

 αCuKاستفاده شد. اشعه ایکس تولید شده توسو این دستگاه 

نیتاروژن   واجاب  منحنی جب  و است.  Å  54/1 ووبا طول م

تهیه و  Micrometric tristar2دستگاه جد  و دفع  به کمک

ذرات از نااانوبااه منرااور بررساای اناادازه و شااکل   آنااالیز شااد.

-FEروبشی گسیل میادانی )دساتگاه    میکروسکو  الکترونی

SEM  مدلVEGA\\TESCAN   و میکروساکو  الکترونای )

 ( استفاده شد.Philips CM30 مدل TEMعبوری )دستگاه 

 نتایج و بحث -3

هاای  پودرها باا نسابت  حاصل از نانو XRDهای طیف 1شکل 

 C 1300°عملیات حرارتی شده  در دمای  C/Siمولی مختلف 

            نمونااه بااا نساابت مااولی  XRDدهااد. در طیااف را نشااان ماای

1  =C/Si   یک پیاک SiC      باا شادت ضاعیف وجاود دارد. باا

افازایش یافتاه اماا     SiCشدت پیک  C/Siمولی  افزایش نسبت

 SiC پودر سنتز شده هنوز آمور  بوده و بطور کامال فااز  نانو

حاصال از   XRDهاای  طیاف  2کریستاله نشاده اسات. شاکل    

عملیاات حرارتای شاده در     C/Si=  3پودر با نسبت ماولی  نانو

دهااد. را نشااان ماای  C 1300°و  1200، 1100، 800 دماهااای

تحات   C 800°شاده در دماای    ژلی خشک پیرولیز پیش ماده

ساعت سب  تشکیل نوعی سااختار   1اتمسفر آرگون به مدت 

شود که ایان  آمور  سیلیسی حاوی ذرات پراکنده کربن می

پودر [. بدین ترتی  نانو22نام دارد ] پودر شیشه آلی کاربیدی

اسات. بادین ترتیا      2SiOو  Cبدست آمده شاامل ترکیباات   

 SiCپودر تر برای تشکیل ناانو مای با عملیات کربوترمی در د

 های اشعه ایکاس پودرهاای سانتز   کریستالی  زم است. طیف

بااا زمااان   SPCRشااده در دماهااای مختلااف طاای واکاانش    

دهد با افزایش دما از شدت پیک دقیقه نشان می 15ماندگاری 

2SiO   کاسته شده و به شدت پیاکSiC   شاود. در  افازوده مای

شاود. بناابراین   مشااهده مای   2OSiهنوز پیک  C° 1200 دمای

واکاانش  یکاادیگر دمااا بطااور کاماال بااا مااواد اولیااه در ایاان

به طاور کامال     2SiOفاز  C° 1300اند. با افزایش دما تا نکرده

شود. قابل ذکر است که تشکیل می  SiCاز بین رفته و تنها فاز

( در مقایسه با دمای بدست آماده در ساایر   C 1300°این دما )

تاار ( پااایینC 1450°)حااداقل  SiCپودر نااانو ی ساانتزهاااروش

پودر شدن نانو پایین کریستاله رسد دمای نسبتااست. به نرر می

SiC 2شدن  در نتیجه مخلوطSiO  وC    در حد مولکاولی طای

ژل مساایر دیفوزیااون -ژل اساات. در روش ساال-فرآینااد ساال

های های حالت جامد که در آن اتمها در مقایسه با واکنشاتم

Si  وC ایااد از طریااا  یااه بSiC  بوجودآمااده باار روی سااطح

هاای  نفوذ کنند خیلی کوتااهتر اسات. پیاک    Cو  2SiOذرات 

باا   SiCبا شدت باا  اشااره باه سانتز پاودر       SiCپراش شار  
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های پاراش اصالی   بلورنیگی با  در ابعاد نانومتری دارد. پیک

، 97/59، 35/41، 62/35هاای  سنتزشده در زاویه SiCپودر نانو

(، 200(، )111درجاه باه ترتیا  باا صافحات )      5/75و  72/70

باا سااختار مکعبای منطباا      SiCβ-فاز  (222( و )311(، )220)

 [. 22است ]

. اسات  SiCβ- شامل فاز پودر سنتز شده اساساترتی  نانو بدین

پودر سابز رناگ بدسات آماده در     علاوه باراین مشااهده ناانو   

 ش دمای واکنشدماهای مختلف واکنش نشان داد که با افزای

SPCR تر شده است. بدین ترتیا  در  رنگ پودر حاصل تیره

در روش  در مقایساه باا روش احیاا کرباوترمی     تحقیا حاضار 

SPCR        بطور مشاخ  زماان و دماای واکانش کااهش یافتاه

 احیا  است. یکی از د یل اصلی این موضوپ مکانیزم واکنش

 است. SPSکربوترمی در سیستم 

ا رژل و بدنبال آن احیاا  کرباوترمی   -تمام مراحل فرآیند سل

توان بیان کارد. ابتادا طای واکانش     های زیر میمطابا واکنش

 ORهااای زیاار الکوکسااید ساایلیکون هیاادرولیز شااده و گااروه

 [ 3شوند ]جایگزین می OHهای توسو یون

 

 
 

 
 

در مرحله بعاد طای واکانش چگاالش یاک شابکه ژل شاامل        

2SiO  وC [ 3] شودتشکیل می 

 
 

 

 
 

        در ادامااه بااا عملیااات حرارتاای شاابکه ژل حاصاال در دمااای  

C° 800  2مخلوط اولیه شاملSiO  وC .بدست آمد 

طای   Cو  2SiOباین   SiCپودر اساسا واکنش زیر در سنتز ناانو 

 [ 35] دهدواکنش احیا  کربوترمی در دمای با تر رخ می

 

SiO2 (s) + 3C(s) = SiC(s) + 2CO(g) 2(  

(kJ )T3278/0 – 18/598  =∆G°  

 

( ∆kJ/mol 5/618 = 982°Hواکنش با  به شدت گرماگیر بوده )

کناد.  و از نرر سینتیکی باا سارعت بسایار کمای پیشارفت مای      

 ( در دو مرحلاه جداگاناه اتفااق   2) بنابراین در عمال واکانش  

گاازی تولیاد    SiOافتد. در مرحله اول مطابا واکنش زیار  می

 [  36شود ]می

 

SiO2(s) + C(s) = SiO(g) + CO(g)  )3( 

 

 (kJ )T3288/0 –07/668  =∆G°  

 

ت ( نیز گرماگیر بوده و ایل  نیاز باه درجاه حارار   3واکنش )

گااز اسات کاه مطاابا     -با  دارد. مرحلاه دوم واکانش جاماد   

 افتد معادله واکنش زیر اتفاق می

 

SiO(g) + 2C(s) = SiC(s) + CO(g)     (4                         )
                                                                           

(kJ )T0010/0 –89/78-  =∆G°  

 

این واکنش گرماازا باوده و مهمتارین واکانش بارای تشاکیل       

( منفای اسات.   4است. انارژی آزاد واکانش )   SiCβ-پودر نانو

 بوسیله واکنش تشکیل  SiCβ-بنابراین تمام واکنش تشکیل 
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SiO شود. البته بایستی توجاه داشات کاه گااز     کنترل میCO 

را احیاا    2SiOتواناد  ( مای 4( و )3تولید شاده طای واکانش )   

 تولیاد کناد. ایان    SiO( گااز  5کرده و مطابا معادله واکنش )

 گاازی در نرار گرفتاه    SiOعنوان منبع دیگر تولید ه واکنش ب

 شود می

 

SiO2(s) + CO(g) = SiO(g) + CO2(g)  )5( 
                                            

( بااا کااربن آزاد موجااود در 5گاااز تولیااد شااده در واکاانش )

گااازی را  CO(، 6سیسااتم واکاانش کاارده و مطااابا واکاانش )

 کند تولید می
 

CO2(g)+C(s)=2CO(g)     )6( 

(kJ )T5/174 –700/170 =∆G°  

 

نش دهاد واکا  انرژی آزاد این واکنش منفی بوده و نشاان مای  

 Cدهد. در این واکنش یک ماول  ( بطور خودبخود رخ می6)

بارای   COکند تاا دو ماول   را م ر  می 2COیک مول گاز 

( 4)در سیستم تولید کند. در ادامه مطابا واکانش   2SiOاحیا  

بار روی   SiCβ-پودر گاز ذرات ناانو -کمک مکانیزم جامد به

 [. 37زنند ]سطح کربن ب ورت هتروژن جوانه می
 

 
به  C 1300°پودر سنتز شده در دمای نانو XRDهای : طیف1 لشك

 .C/Siهای مولي مختلف دقیقه با نسبت 15مدت 

 

در مقایسااه بااا روش  SPCRروش حاارارت دهاای در فرآینااد 

ماواد   SPCRمرسوم احیا  کربوترمی متفاوت است. در روش 

شاوند. جریاان   اولیه با عبور جریان مساتقیم حارارت داده مای   

ودر اولیه با ایجاد پلاسمای ضعیف و اثر دشارژ در عبوری از پ

جاماد بوجاود   -پودر تاثیرات سودمند بر واکانش حالات گااز   

 [.34آورد ]می

 

 
 پودر سنتز شده با نسبت مولينانو XRDهای : طیف2شكل

 3 =C/Si  دقیقه. 15در دماهای مختلف به مدت 

 

ن بدین ترتی  با عبور جریاان از قالا  گرافیتای و پاودر کارب     

تاوان  شود. به هماین دلیال مای   انرژی گرمایی زیادی تولید می

پودر اولیه را با سرعت گرمایش با  حرارت داده و در نتیجاه  

انتقال حرارت با  و خود گرمایش ناشای از دشاارژ جرقاه در    

میان ذرات پودر ضری  دیفوزیون افزایش یافتاه و در نهایات   

هاای  ایان میادان   شاود. عالاوه بار   ها تساریع مای  دیفوزیون اتم

الکتریکاای تماساای و ییاار تماساای تاااثیر بساازایی باار اناارژی    

سازی تشکیل فازهای جدید داشته که با افزایش جریاان،  فعال

یاباد. همچناین   انرژی  زم برای تشکیل این فازها کاهش مای 

، کرباوره  SPCRعلاوه بر مکاانیزم واکانش در حاین فرآیناد     

[. در 22ثر اسات ] شدن رزین فنولیاک نیاز در ایان پدیاده ماو     

در اثاار کربااوره شاادن رزیاان فنولیااک کااربن  SPCRفرآینااد 

شاود. واکانش احیاا کرباوترمی ابتادا در      آمور  تشکیل مای 

دهاد. کرباوره   رخ مای  2SiOف ل مشتر  بین منبع کاربن و  

باازی   SiCپودر ین فنولیک نقش مهمی در سنتز نانوکردن رز

ای از هرکند. در اثار کرباوره کاردن رزیان فنولیاک زنجیا      می

شاوند.  بطور محکم مت ل می Siذرات بیشمار کربن به ذرات 

حااین واکاانش احیااا    SiCدر نتیجااه تشااکیل و رشااد ذرات   

با رانادمان باا یی    SiCپودر ربوترمی بهبود یافته و سنتز نانوک

شود. در کار حاضار بادلیل یکناواختی باا ی روش     انجام می

مااا  ژل و حاال شادن مااواد در حاد مولکااولی ساطح ت   -سال 

ها افزایش یافته و بادلیل فشاار و جریاان باا ی     دهنده واکنش
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هاا تساریع شاده و در    دیفوزیاون اتام   SPSموجود در سیساتم  

پایین و با سرعت با  سنتز  در دمای نسبتا SiCپودر نهایت نانو

 شد.

از ماده پودر ژل خشک شاده در   FT-IRالف طیف  -3شکل 

شاود  که مشااده مای   دهد. همانگونهرا نشان می C 120°دمای 

( Si-O-Siات ااا ت ) cm 1026-1و  850هااای در عاادد مااوو

 [. که این پیونادها از واکانش آبکافات و   18] شودمشاهده می

چگالش کامل الکوکسید سیلیسیم بدسات آماده اسات. ناوار     

مرباوط باه    cm 3424-1و  cm 960-1هاای  جببی در عدد موو

مرباوط باه    [. پیونادهای 19اسات ]  Si–OH تشکیل پیونادهای 

د مربوط به باند اتایلن در عاد   H-Cرزین فنولیک شامل پیوند 

در عاااادد  O-Cو  C-C[، پیوناااادهای 27] cm 2935-1ماااوو  

در  C=Cو پیوناد دوگاناه    cm 1454-1و cm 1229-1های موو

شااود مشاااهده ماای cm 1602-1و  cm1514-1هااای عادد مااوو 

گر [ بیااان27] cm 784-1در عاادد مااوو  C-O-Si[. ات ااال 19]

 Si-Oهای کربن موجود رزین فنولیک با پیوندهای ات ال اتم

است  cm 1157-1موجود در الکوکسید سیلیسیم در عدد موو 

ماواد فارار در حاین     دهاد تقریباا    نشاان مای   -3[. شکل 19]

ا عملیات حرارتی پیرولیز از رزین فنولیک خاارو شاده و تنها   

دد ماوو  موجاود در عا   C-Cفاز کربن باقیمانده است )ات اال  
1-cm 1630[ )22.] های همچنین گروهOH     نیاز تقریباا خاارو

مشااهده   cm 3441-1شده و یک پیک ضعیف در عادد ماوو   

در عادد   Si-O-Siهای مربوط به ات ا ت [. پیک23شود ]می

[. 23شاود ] مشاهده مای  cm 1094-1و  cm 93/470-1های موو

در  C-O-Siپیک مربوط به ات ا ت  cm 799-1در عدد موو 

 پودر[. پیونادهای موجاود در ناانو   23ود ]شنمودار مشاهده می

SiC    و نشاان  -3سنتز شده بعد از عملیات حرارتای در شاکل

شود یک پیک قوی داده شده است. همانگونه که مشاهده می

وجاود دارد   cm 830-1در عدد موو  C-Si مربوط به ات ا ت

هاای  ک[. در ایان نماودار پیا   22اسات ]  SiC-βکه مربوط به 

 cm 1000-1200-1 باین  هاای ضعیف در محادوده عادد ماوو   

نااد ناشاای از  توااساات کااه ماای  Si-Oمربااوط بااه ات ااا ت  

 [.22باشد ] SiCذرات اکسیداسیون جزئی نانو

سنتز شاده در دماای    SiC پودرنانو BETالف منحنی -4شکل 

°C 1300 تاوان گفات   دهد. با توجه باه شاکل مای   را نشان می

سنتز شده مشخ ه یک ماده مزو متخلخل  SiC پودرسطح نانو

 1/0را دارد. فشردگی مویینگی در ساطح ذرات از فشارنسابی   

دهد اندازه یابد. این نشان میافزایش می 95/0شروپ شده و تا 

ه تخلخل در نمونه مورد برسی در یک محدوه معین قرار گرفت

   -4سانتز شاده در شاکل     SiC نانوپودر BJHاست. نمودار 

ده نکته است. ابتادا اینکاه انادزه تخلخال در محادو      بیانگر دو

ود باریکی تغییر کرده و دیگر آنکه متوسو اندازه تخلخل حد

nm 2  است. همچنین نتایج آنالیزBET پودردهد نانونشان می 

SiC     ساانتز شااده دارای سااطح ویااژه بااا  حاادودg/2m 162 

 باشد.می
 

 

 

 
 C/Si= 3سنتز شده با نسبت مولي   SiCپودرنانو FT-IR: طیف 3 شكل

 1به مدت   C 800°ساعت، ب(  1به مدت  C 120°در دمای الف( 

 دقیقه. 15به مدت  C  1300°ساعت و ج( 
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ه سنتز شد  SiCپودرنانو BJHو ب( آنالیز  BET: الف( منحني 4 شكل

 دقیقه. 15به مدت  C 1300°در دمای  C/Si= 3با نسبت مولي 

 

عملیات حرارتی شاده    SiCپودرنانو FESEMت ویر  5شکل 

دهد. هماانطور کاه   های مختلف را نشان میدر درجه حرارت

بعاد از   C 800° شاود در دماای  الف مشاهده مای  -5 در شکل

ل شاامل ذرات کاروی شاک    نانوپودر سنتز شده عمدتا پیرولیز

2SiO  شاود باا     مشاهده می-5است. چنانچه در شکل شکل

باا شاکل    SiCذرات ناانو  SPCRافزایش دما و تکمیل فرآیند 

انااد. مقطااع یکسااان و یااک توزیااع باریااک ذرات ساانتز شااده 

 nm 100های تشاکیل شاده کمتار از    همچنین اندازه آگلومره

           سااانتز شاااده در دماااای SiC پودرناااانو EDXاسااات. طیاااف 

°C 1300  ذرات سنتز شده دهد که نانو ( نشان می -5)شکل

 1 1 بن و سیلیسیم با نسبت اتمی حدوداشامل عناصر کر اساسا

 باشند.می

 

 

 

 

 

 
 

 C/Si= 3با نسبت مولي   SiCدرالف( نانو پو FE-SEM: تصویر 5شكل 

ساعت و ب( پودر  1به مدت  C  800°حرارت داده شده در دمای 

 دقیقه. 15به مدت  C 1300°سنتز شده در دمای 
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 پودرو در عین حاال طیاف پاراش ناانو     TEMت ویر  6شکل 

SiC  سنتز شده در دمای°C 1300  دقیقاه را نشاان   15به مدت 

با متوساو انادازه    SiC-βرات ذوالف نان -6دهد. در شکل می

و مورفولااوژی شاابه کااروی مشاااهده     nm 45ذره کمتاار از 

 شوند. می

 

 

 
  C 1300°سنتز شده در دمای   SiCپودرنانو TEM: تصویر 6شكل 

 ب( طیف پراش. و ذراتدقیقه الف( نانو 15به مدت 

 

دهد. ذرات را نشان می( نانوSAED  طیف پراش )-6شکل 

سانتز   SiCذرات شاود ناانو  مشاهده می چنانچه در طیف پراش

کریستاله شده و شاامل ذرات بسایار ریاز در ابعااد      شده کاملا

پااودر بااا  تاییااد   SAEDنااانومتری هسااتند. همچنااین طیااف  

کریساتالی باوده و   سانتز شاده پلای    SiC پودرکند کاه ناانو  می

های روشن داخلی بیانگر ساختار های به هم پیوسته با لکهحلقه

ها هستند. علاوه براین سه حلقه طیف کامال  ور نانومتری بل

با  SiCپودر ( در نانو111( و )220(، )311ات )مربوط به صفح

ساختار مکعبی است که در توافاا باا نتاایج حاصال از آناالیز      

XRD .است 

Johnson     و همکارانش در بررسی ساینتیک دیفوزیاون سانتز

SiC ه به روش احیا  کربوترمی نشان دادند به محض آنکSiC 

شاود ایان ذرات   بر روی سطح ذرات اولیه کربن تشاکیل مای  

و  [. بدین ترتی  بدنبال کاهش دما38کنند ]شروپ به رشد می

ژل و -به کماک ترکیا  دو روش سال    SiCزمان سنتز پودر 

SPS      اندازه ذرات کاهش یافتاه و یاک توزیاع باریاک ذرات

 بدست آمد. 

 

 گیرینتیجه -4
ژل و -د باا اساتفاده از روش سال   به روشی جدی SiCپودر نانو

ر برای نحستین بار سنتز شد. د SPSاحیا  کربوترمی به کمک 

روش مقایسااه بااا روش مرسااوم احیااا  کربااوترمی، در ایاان     

در دما و زمان واکنش کوتاهتری بدسات آماد.    SiCپودر نانو

 در ماواد اولیاه و دماای مناسا  بارای      C/Siنسبت مولی بهینه 

 و 3باه ترتیا     SiCپودر سانتز ناانو   ملیات حرارتی به منرورع

°C 1300  تعیین شد. آنالیزFT-IR  ات ا تSi-C    مرباوط باه

 ذراتان داد. ناانو در پودر سنتز شاده را نشا   SiC-βذرات نانو

SiC   با اندازه کمتار ازnm 45      باا مورفولاوژی شابه کاروی و

 بدست آمدند. g/2m 162ه سطح ویژ
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