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 چكیده
 با   تیتاانیوم  آلکوکسید و فنولیک رزین از گیریبهره با و ژل-سل فرآیند از استفاده با (TiC) تیتانیوم کاربید نانوویسکر و نانوپودر حاضر، پژوهش در

 زماان  و سانتز  دماای  تاثییر  شاد.  انجام آب-سازپراکنده-رکاتالیزو-آلکوکسید جزئی چهار سیستم یک در سنتز فرآیند شدند. سنتز سازندهپیش عنوان

 در سُل داخل در ساز پیش ذرات سنتز ک  داد نشان نتایج گرفت. قرار بررسی مورد TiC نانوپودر مورفولوژی و تشکیل و آزاد کربن میزان بر دارینگ 

 TiC هاای جوان  ک  داد نشان DTA تحلیل و تجزی  .است پذیرامکان سازپراکنده عنوانب  APC افزودن و pH کنترل با نانومتر 10 از کمتر هایاندازه

 دماای  در TiC اولیا   هایجوان  همچنین و C و Ti حاوی سازندهپیش ذرات کربوترمال احیای هایواکنش طریق از C 1200° حدود دماهای در اولی 

 .شاد  اساتفاده  C 1400° دماای  در ترجیحای  پارا   صفحات در TiC ازف حضور تایید برای XRD الگوهای .شوندمی متبلور و رشد C 1400° حدود

 FTIR مطالعاات  .شودمی (نانومتر 10 از کمتر) ریز بسیار هایبلور با ذرات سنتز ب  منجر دما و زمان کنترل ک  داد نشان شده سنتز پودر بلورهای اندازه

 ساطح  روی هایتخلخل ک  داد نشان سطح مطالعات .است TiC تشکیل ب  ربوطم عمدتا نهایی محصول ک طوریب  دهد،می نشان را Ti-C پیوندهای

 همچناین  اسات،  کاروی  ،TiC پودرهاای  مورفولاوژی  دارناد.  g/2m 1۵0 ویاژه  ساطح  مسااحت  و داشت  قرار مزو محدوده در شده، سنتز نانوپودرهای

 ریزساختاری تصاویر  .است نانومتری ابعاد در آن متوسط اندازه شده، سنتز پودر ریزساختاری تصاویر ب  توج  با و بوده چندبلوری شده سنتز پودرهای

 کنناد. مای  رشاد  و کرده زنیجوان  ذرات سطح از ناهمگن صورت ب  TiC هاینانوویسکر ساعت، 3 دارینگ  زمان در و زمان گذشت با ک  داد نشان

 شد. گزار  %1 از کمتر ساعت 3 دارینگ  زمان تحت شده سنتز محصول در شده شناسایی آزاد کربن میزان

 

 .کربوترمال ،سنتز نانوویسكر، نانوپودر، ،تیتانیوم کاربید :کلیدي هاياژهو

 

 مقدمه -1

 و برخوردارند ایویژه اهمیت از دیرگداز کاربیدهای امروزه،

 تنهاا  نا   امر این است. افزایش حال در سرعت ب  هاآن کاربرد

 کاربردهاای  دلیال  با   بلکا   هاا، آن تجااری  هاای جنب  دلیل ب 

 و بر  ابزارهای در جمل  از سایش، ب  مقاومت و دیرگدازی

 ایان  مناسا،،  شایمیایی  مقاومات  بار  عالاوه  باشاد. می ساینده،

 [.3-1] هساتند  باالا  حرارتی مقاومت و سختی دارای کاربیدها
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 با   کا   اسات  مهم اکسیدی غیر سرامیک یک تیتانیوم کاربید

 صانای   ساایش،  برابار  در مقااوم  مواد ابزارها، در گسترده طور

 در کنناادهتقویاات عنااوان باا  میکروالکترونیااک، هوافضااا،

 راکتااور دیااوار محاااف  لایاا  هااا،کامپوزیاات و سااوپرآلیاژها

 شاود مای  استفاده غیره و محیطی هایآلاینده جاذب ای،هست 

 کام،  چگاالی  باالا،  ذوب نقطا   دلیل ب  تیتانیوم کاربید [.4-7]

 ساایش  با   مقاومت و شیمیایی و حرارتی پایداری بالا، سختی

 در [.8،9] اساات  گرفتاا   قاارار  زیااادی توجاا   مااورد  عااالی

 نااانومتری ابعاااد در مااواد از اسااتفاده پیشاارفت ، کاربردهااای

 در فراوانای  کاربردهاای  توانناد مای  ماواد  ایان  است. ضروری

 توانناد می کاربردها این باشند. داشت  مختلف هایمورفولوژی

 و هاا سااینده  پزشاکی،  آلودگی، و محیطیزیست موارد شامل

 ویاژه  عملکارد  دلیال  با   کامپوزیتی مواد [.10،11] باشند غیره

 روزافزونی توج  مورد مختلف هایآلاینده حذف برای خود،

 اهمیات  حائز بسیار کاربید فرآوری رو  [.12] اندگرفت  قرار

 با   ماواد  بلاورینگی  و خلاوص  مورفولوژی، توزی ، زیرا است

 گذشات ،  هاای دها   طاول  در دارد. بساتگی  هاا آن لیدتو نحوه

 از است، یافت  توسع  مواد این تولید برای مختلفی هایتکنیک

 و بااالا دمااا خااوداحتراقی ساانتز کربوترمااال، احیاااء جملاا 

 در شایمیایی  هاای رو  [.13،14] بخاار  شایمیایی  دهیرسوب

 تواناایی  و شایمیایی  یکنواختی مزایای ها،رو  سایر با مقایس 

 دارناد  را ذرات رشد و زنیجوان  کنترل برای پارامترها کنترل

 از یکاای عناوان  با   ژل-ساال رو  حاال،  هماین  در [.1۵-17]

 پودرهای شود.می گرفت  نظر در شیمیایی هایرو  ترینرایج

 رو  ایان  باا  nm100 تاا  1 محادوده  در تاوان می را سرامیکی

 استفاده با الصخ بسیار پودرهای بنابراین، [.18،19] کرد تولید

 تولیاد  )آلکوکسایدها(  فلزی آلی/آلی غیر هایسازندهپیش از

 اسات  شایمیایی  فرآیند یک ژل-سل رو  [.20،21] شوندمی

 ایان  اسات.  وابسات   سانتز  کنناده کنتارل  عوامال  با   شدت ب  و

 تاثییر  فرآیناد،  طاول  در دقیاق  کنتارل  عدم صورت در عوامل

 و تحقیقااات [.22] دارنااد محصااول خااواص باار تااوجهی قابال 

-سال  رو  ب  تیتانیوم کاربید سنتز مورد در کمی هایفعالیت

 ذرات همکاران و (Chen) چن اساس، این بر دارد. وجود ژل

TiC ایاان در کردنااد. ساانتز کربن/تیتااانیوم نساابت تغییاار بااا را 

 و تیتاانیوم  منااب   عناوان  با   ساکارز و تیتانیوم بوتیرات تحقیق،

 از همکاااران و (Preiss) سپااری [.23] شاادند اسااتفاده کااربن

 کاربیااد ذرات سانتز  باارای غیرآلای  و آلای  هااایساازنده پایش 

 اساید  هاای افزودنای  از پاروژه،  این در کردند. استفاده تیتانیوم

 سال  تولیاد  بارای  هیادروژن  پراکسید و استات استیل استیک،

 ذرات نهاااایی محصاااول شاااد. اساااتفاده آلکوکساااید پایااادار

 کمتر دان  اندازه با C 1600° دمای در شده سنتز کاربیداکسی

 ذرات همکااران  و (Chandra) چاندرا [.24] بود میکرون 1 از

 و تیتااانیوم حاااوی هااایژل از اسااتفاده بااا را تیتااانیوم کاربیااد

 عملیاات  کردناد.  سنتز دوده از شده مشتق کربن نانوپودرهای

 سااعت  2 مادت  با   C 1300-1۵80° دمایی محدوده در سنتز

 پاودر  از HRTEM مطالعاات  شد. انجام آرگون اتمسفر تحت

TiC تاا  دادن حارارت  باا  شاده  سنتز °C 1۵80،  ذرات وجاود 

 )باا  توخاالی  هاای میل  و (nm 60-140 تقریبی قطر )با مکعبی

 [.2۵] داد نشان را (nm30-18۵  تقریبی قطر

 (TiC) تیتاانیوم  کاربیاد  نانوپودرهای سنتز هدف با مطالع  این

 ،pH هاا آن تارین مهام  ک  فرآیند، یپارامترها کنترل طریق از

 و pH پارامترهااای شااد. انجااام هسااتند، ساانتز زمااان و دمااا

 سال  داخال  در را ذرات انادازه  توانناد مای  APC سااز پراکنده

 دارینگ  زمان و تشکیل دمای پارامترهای اعمال کنند. کنترل

 نانوویسکر و نانوپودر همزمان تشکیل ب  منجر سنتز فرآیند در

TiC شود.می شدهکنترل رفولوژیمو با 

 

 تجربي هايفعالیت -2

 از پودرهاا  سانتز  در نیااز  ماورد  دقات  و حساسایت  با   توج  با

 متعادد  هاای گزینا   میان از مناس، مواد ژل،-سل رو  طریق

 شاادند. انتخاااب TiC نااانوپودر آوردن دسااتب باارای موجااود

 (،IV، Sigma-Aldrich) (TTIP) تیتاااانیوم ایزوپروپوکساااید

 ایاااران(، رسااایتان، شااارکت ،RIL 800) ولیاااکفن رزیااان

 اساید  (،NaOH، Merck Ag Germany) سادیم  هیدروکسید

 ب  دیونیزه آب و (Merck Ag Germany, HCl) کلریدریک
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 شکل شدند. استفاده TiC نانوپودر سنتز برای اولی  مواد عنوان

 دهد.می نشان را TiC سنتز مراحل روندنمای 1

 

 
 .تیتانیوم کاربید سنتز مراحل نماي روند :1 شكل

 

 نویساندگان  قبلای  تجربیات براساس کار رو  و مواد انتخاب

 و شاد  حال  اتاانول  ml 100 در فنولیک رزین ابتدا، [.26] بود

 آن، از پس گردید. اضاف  محلول ب  تیتانیوم آلکوکسید سپس

ml30 از استفاده با محلول شد. اضاف  محلول ب  آرامی ب  آب 

 و همگاان کاااملا مغناطیساای هماازن و رفلاکااس سیسااتم یااک

 مقادار  محلاول،  پایدارساازی  بارای  همچناین،  شد. یکنواخت

 تکمیاال بااا اداماا ، در شااد. اضاااف  ساال باا  سااازپراکنااده لازم

 تیتااااانیوم هیدروکساااید  ذرات هیاااادرولیز، هاااای واکااانش 

(Ti(OH)₄) ترکیا،  بناابراین،  شادند.  تشاکیل  سال  داخل در 

 فنولیاک  رزیان  و Ti(OH)₄ ریز بسیار ذرات شامل سل نهایی

 با   پیرساازی  و دماا  افازایش  با بود. محلول در شده حل کاملاً

 ژل و شااده متصاال یکاادیگر باا  ذرات تااراکم، پدیااده دلیاال

 را خاود  سااختار  در کربنای  فاز با Ti پیوندهای حاوی پلیمری

 محایط  دمای در ساعت 24 مدت ب  حاصل ژل دادند. تشکیل

 تشاکیل  تاا  شاد  شکخ C 110° دمای در و پیرسازی آون در

 محصول آلی، مواد و ساختاری آب حذف برای دهد. زروژل

 پیرولیز ساعت 1 مدت ب  C° 700 دمای در آرگون اتمسفر در

 عملیاات  تحات  آرگاون  اتمسافر  در شاده  پیرولیاز  پاودر  شد.

 شاد.  تعیین TiC نانوپودر تشکیل دمای و گرفت قرار حرارتی

 بااار سااااعت 3 و 2 ،1 دارینگااا  هاااایزماااان تاااثییر سااپس، 

 از منظاور،  ایان  بارای  شد. بررسی ذرات اندازه و مورفولوژی

 C° 1600 عملیاااتی دمااای بااا  (Carbolite) کربولایاات کااوره

 C/min° 10 دهاای حاارارت ناار  و آرگااون اتمساافر تحاات

 کاوره  در اکسیداسایون  رو  از ایان،  بار  عالاوه  شد. استفاده

 در .شاد  استفاده شده سنتز پودر در اضافی کربن بررسی برای

 باا  تیتاانیوم(  )کاربیاد  پودر از مشخصی مقدار ابتدا رو ، این

  شودمی گرفت  نظر در w₁ و شده وزن گرم 001/0 دقت

 (w₁=TiC+C) تاااا محااایط اتمسااافر در و C° 700 نااار  باااا 

 حارارت  دقیقا   60 دارینگ  زمان و C/min 10° دهیحرارت

 از اریمقد آزاد، کربن بر علاوه شرایط، این در شود.می داده

 نامیاده  w₂ ماناده بااقی  مااده  وزن شاود. مای  اکساید  نیز کاربید

 کردن فیلتر سپس و گرم آب با محصول شستشوی با شود.می

 رساوب  فقاط  و شاود مای  حاذف  اکساید  صاافی،  کاغذ با آن

 این وزن ماند.می باقی صافی کاغذ روی نداده واکنش کاربید

 w₃ و w₂ باین  اخاتلاف  شاود. مای  گرفتا   نظار  در w₃ رسوب

 دهاد. مای  نشاان  را (w₄ = w₂ - w₃) شاده  آزاد اکساید  مقدار

 وزن از اساتفاده  باا  توانمی را (w₅) شده اکسید TiC بنابراین،

TiO₂ کرد. محاسب  (1) معادل  طریق از شده حذف 
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 بین اختلاف و دهدمی نشان را TiC کل مقدار w₅+w₃=w₆ جم 

w₁ و w₆ آزاد کربن کل مقدار عنوان ب  توانمی را (free carbon) 

(w₁-w₆=w₇) و ذرات اناادازه آنااالیز [.1۵] گرفاات نظاار در 

 DLS دستگاه از استفاده با کلوئیدی سیستم در هاآن پایداری

(Malvern DTS) از ایاان، باار عاالاوه شااد. گیااریاناادازه 

DTA/TG (STA, 404 pc) و FTIR (SHIMADZU 8400S) 

 ناو   و مربوطا   دماهاای  در فااز  تبدیل بررسی برای ترتی، ب 

 XRD (Philips) آناالیز  شد. استفاده هانمون  اجزای بین پیوند

 کار ب  هابلورک اندازه محاسب  و موجود فازهای مطالع  برای

 دساااتگاه از اسااتفاده  بااا  ذرات انااادازه توزیاا   شااد.  گرفتاا  

HORIBA LB 550  اسااس  بار  آن فرآیناد  کا   شاد  بررسای 

 بارای  اسات.  ماای   محایط  در پراکناده  ذرات دینامیکی پرا 

 سانج طیاف  دساتگاه  از شاده،  سانتز  پاودر  پیوندهای شناسایی

 (Thermo Nicolet Dispersive, RAMAN, Almega) رامااان
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 ماو   طاول  با لیزر طیف از استفاده با دستگاه این شد. استفاده

nm ۵32 شناساااایریخاااات شناسااااایی کنااااد.ماااای کااااار 

(Morphology) الکترونای  میکروساکو   از استفاده با ذرات 

 انادازه،  شد. انجام FE-SEM (JEOL-JSM-7600F) روبشی،

 الکترونای  میکروساکو   از اساتفاده  باا  ذرات توزیا   و شکل

 باا  مجهااز TEM/HRTEM (JEOL-JSM-2100F) عبااوری

 دساتگاه  از گرفات.  قارار  مطالعا   ماورد  EDS عنصاری  آنالیز

 بررساای باارای (Belsurp II) واجااذب و جااذب ایزوتاارم

 ذکار  ب  لازم شد. استفاده شده سنتز پودر سطحی هایویژگی

 C 200° دماای  در سااعت  6 مادت  با   هاا نمون  تمام ک  است

 شدند. گاززدایی خلاء، پمپ توسط
 

 بحث و نتایج -3

 حسا،  بار  را سازندهپیش ذرات اندازه تغییرات )الف(2 شکل

pH هاای افزودنی بدون و با APC مشااهدات  دهاد. مای  شاان ن 

 ذرات باشاد،  کام  ⁻OH هاییون غلظت اگر ک  دهدمی نشان

 هیادرولیز  واکانش  کام  سارعت  دلیال  ب  پایین pH مقادیر در

 ⁻OH هاای یاون  غلظات  و pH افزایش بود. خواهند ریز بسیار

 دلیال  با   رساد می نظر ب  شود.می ذرات شدن تردرشت باعث

 ماده یک افزودن سل، در سازندهپیش ذرات ناپایدار وضعیت

 افزودن است. ضروری ذرات تجم  از جلوگیری برای مناس،

APC  و الکترواسااتاتیک نیروهااای همزمااان طااور باا  ساال باا 

 سازندهپیش ذرات پایداری ب  منجر ک  کندمی فعال را فضایی

 را ذرات ایان  انادازه  توانمی نتیج ، در شود.می سل داخل در

 )ب((.2 )شکل کرد کنترل nm 10 از کمتر تقریبا

 

 
 )الف(

 
 (ب)

 ذرات. پایداري بر APC تاثیر ب( و ذرات اندازه بر pH تاثیر الف( :2 شكل

 

 منحنای  بررسای  با توانمی را شده تهی  ژل پودر حرارتی رفتار

DTA و گرمااگیر  هاای پیاک  تحلیل و تجزی  با و 3 شکل در 

 کرد. ارزیابی گرمازا

 

 
 شده. سنتز درپو ژل DTA/TG آنالیز :3 شكل

 

  C 100° حادود  در وزن کااهش  مرحل  اولین ،3 شکل مطابق

 با   و است همراه گرماگیر واکنش یک با ک  شودمی مشاهده

 دوم مرحلاا  شااود.ماای داده نساابت فیزیکاای آب شاادن آزاد

 است، همراه گرماگیر واکنش یک با هم آن ک  وزن، کاهش

 دادن تدسا  از با   کا   دهاد مای  ر  C 300° تقریبی دمای در

 دو این وزن کاهش شود.می داده نسبت ژل در ساختاری آب

 تشاخیص  TG منحنای  شای،  گیریاندازه با توانمی را مرحل 

 تنادتری  شای،  باا  وزن کااهش  آن در کا   بعدی، مرحل  داد.

 دادن دست از ب  مربوط شود،می مشاهده قبل مرحل  ب  نسبت

 اسات.  هاندهسازپیش و فنولیک هایرزین در ارفر و آلی مواد

 فرآیندی صرفا اکسیژن غیاب در کربن ب  زینر تبدیل فرآیند

 نیاز  واکانش  ایان  اسات.  آلی هایگروه خرو  و حذف برای
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 خارو   دهد.می ر  C° 300-700 دمای در و است گرماگیر

 ایان  اسات.  هماراه  وزن کااهش  با فنولیک رزین از آلی مواد

 مشخص  یکپ نشدن مشاهده دلیل ب  است. %1۵ تقریبا کاهش

 در کا   دارد وجاود  احتمال این ایکس، اشع  تفرق الگوی در

 اساات Ti و O، C آماورف  ذرات شاامل  سیساتم  مرحلا ،  ایان 

 فناولی  و آلکوکسایدی  هاای گاروه  تجزی  با عناصر این [.2۵]

 پیک هیچ سازنده،پیش تجزی  فرآیند طول در شوند.می ایجاد

 دلیال  با   کا   اسات  ایان  آن دلیل شود.نمی مشاهده گرمازایی

 احتاراق  هایواکنش اکسیژن، از عاری و خنثی اتمسفر وجود

 ظااهر  منحنای  در گرماازا  هاای پیاک  نتیج  در و دهدنمی ر 

 پیااک یااک نهایاات در دمااا، افاازایش بااا سااپس، شااوند.نماای

 با   مرباوط  کا   شودمی مشاهده C 1200° حدود در گرماگیر

 TiC هااایجواناا  تشااکیل و کربوترمااال احیااای هااایواکاانش

 مشاااهده TG منحناای در جزئاای تغییاار مرحلاا ، ایاان در اسات. 

 کربوترماال  احیاء ک  گرفت نتیج  توانمی رو،این از شود.می

 ایان  در TiC هاای جوانا   آن متعاقا،  تشکیل و هاسازندهپیش

 تشاکیل  باا  هاا جوانا   رشاد  و شاود مای  آغااز  دماایی  محدوده

 دهاد. یما  ر  C 1200° از بالاتر دماهای در TiC هایبلورک

 و بلاوری  با   آماورف  TiC تبادیل  دلیال  با   گرمازا پیک این

 هاای واکنش احیا، هایواکنش است. آن هایبلورک تشکیل

 [.22] شوندمی جامد TiC تولید ب  منجر ک  هستند گاز-جامد

 میاازان (،C 1200°) پااایین دماهااای در TiC پااودر ساانتز در

 از مادتا ع TiC ذرات زیارا  اسات،  کمتار  TiC پودر زنیجوان 

 دماا  ایان  در فاز این شوند.می تشکیل (TiO) گازی فاز طریق

 ذرات رشد و زنیجوان  احتمال بنابراین شود،نمی تشکیل زیاد

 گاازی  فازهای تشکیل سرعت دما، افزایش با است. کم بسیار

(TiO و CO) ذرات و یافتاا  افاازایش TiC بااالا دماهااای در 

 عملیااات از پااس (.4 )شااکل دارنااد بیشااتری رشااد فرصاات

 بارای  مختلاف  دماهای در (۵ )شکل XRD آنالیز از حرارتی،

 ۵ شااکل شااد. اسااتفاده نظاار مااورد محصااول ساانتز از اطمینااان

 دماای  در شاده  پیرولیز پودر ایکس اشع  پرا  الگوی )الف(

°C 700 دهی حرارت نر  و °C/min 10 دهد.می نشان را 

 
 .TiC نانوپودرهاي تشكیل شماتیک تصویر :4 شكل

 

        دمااای در کاا  گرفاات نتیجاا  تااوانماای پاارا  الگااوی ایاان از

C° 700، هاای واکانش  ک  نیست بالا کافی اندازه ب  هنوز دما 

 تشاکیل  تیتاانیوم  کاربیاد  هایبلورک و دهد ر  کربن احیای

 دلیال  با   اسات.  آمورف صورت ب  سیستم دما، این در شوند.

 شاوند،  ایکاس  اشع  پرا  باعث ک  هاییبلورک وجود عدم

     تاا  دماا  افازایش  باا  شاود. نمای  مشااهده  ایمشخص  پیک هیچ

C° 1200 کاربیاد  اولیا   هایجوان  احیا، هایواکنش شرو  و 

 پاایین،  دماای  دلیال  با   حاال،  ایان  با شوند.می پدیدار تیتانیوم

 تشااکیل کاماال طااور باا  هنااوز تیتااانیوم کاربیااد هااایبلااورک

 کام  شادت  با TiC ایهپیک ک  است دلیل همین ب  اند.نشده

 تیتاانیوم،  کاربیاد  پاودر  سانتز  برای نتیج ، در شود.می مشاهده

 پارا   الگاوی  )ب(۵ شکل دادیم. افزایش C 1400° ب  را دما

 دهااد.مای  نشاان  را C 1400° و 1300 ،1200 در ایکاس  اشاع  

 باا  هاپیک شدت کرد، استنباط توانمی الگوها از ک  همانطور

 تکمیاال دهنااده نشااان کاا  دیابااماای افاازایش دمااا افاازایش

 دلیال  با   دماا،  افزایش با است. C 1400° در احیا هایواکنش

 دلیل ب  شوند.می تیزتر هاپیک بلورین، ب  آمورف TiC تبدیل

 صافحات  در هاا پارا   تیتاانیوم،  کاربیاد  هاای بلورک تشکیل

 هسااتند. تشااخیص قاباال [222] و [311] [،220] [،200] [،111]

 کاربیاد  مکعبای  فااز  اصالی   مشخصا  صافحات  صافحات  این

 [.26] هستند تیتانیوم
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  عملیات پودر براي ایكس اشعه پراش الگوهاي :5 شكل

  نرخ با درجه 1400 ،1300 ،1200 ،700 در شده حرارتي

 داري.نگه زمان عنوان به ساعت 1 مدت به C/min 10° دهيحرارت

 

 زماان  و C 1400° دماای  در TiC پاودر  FTIR آناالیز  6 شکل

 شود،می ملاحظ  همانطور دهد.می نشان را ساعت 1 داری نگ

 ب  مربوط تیز بسیار پیک یک ،cm ۵00-1 مو  عدد حدود در

 TiC ذرات باا  مرباوط  کا   دارد وجااود Ti-C خمشای  حالات 

 تااا cm 600-1 مااو  عادد  محاادوده در ایاان، بار  عاالاوه اسات. 

 ۵از )کمتار  اکسیژن وجود دهندهنشان Ti-O پیوندهای ،1۵00

 از ناشای  عمادتا  کا   هستند TiC ذرات سطح روی بر (ددرص

 [.26] است سرمایش فرآیند طول در TiC ذرات اکسیداسیون

 

 
 .h 1 دارينگه زمان و C 1400° دماي در TiC پودر FTIR آنالیز :6 شكل

 

 (2 )معادلا   شارر  معادل  از استفاده با TiC پودر بلورک اندازه

 TiC بلااوری راتذ بلااورک اناادازه 1 جاادول شااد. محاسااب 

 دهد.می نشان را مکعبی

 

 

cos

K
D



 
            )2(  

 

 .TiC بلوري ذرات بلورك اندازه :1 جدول

 3 2 1 1 1 )ساعت( زمان

 1200 1300 1400 1400 1400 (C°) دما

 بلورك اندازه
(nm) 

6/8 1/9 3/9 1/10 3/11 

 17/0 36/0 9/0 36/1 1/2 )%( آزاد کربن

 

 انادازه  دماا،  افازایش  باا  دهاد، می نشان 1 جدول ک  همانطور

 دمااای در کنااد.ماای تغییاار nm 3/9 باا  nm6/8  از هااابلااورک

Cᵒ1200، هایسازندهپیش هنوز (TiO₂، CO، TiO، C) برای 

 این ک  زمانی تا دارند. وجود TiC نانوپودرهای ذرات تشکیل

 و زنی جوان فرصت TiC ذرات دارند، حضور فرآیند در مواد

 در ذرات انادازه  توزی  نمودار 7 شکل دارند. را همزمان رشد

 دهد.می نشان را ساعت 1 دارینگ  زمان و C 1400° دمای

 

 
  در ذرات اندازه توزیع نمودار :7 شكل

 ساعت. 1 دارينگه زمان و C 1400° دماي

 

 TiC ذرات انادازه  دهاد، مای  نشاان  فاوق  نماودار  ک  همانطور

 انادازه  میانگین دارند. باریکی توزی  شرایط ینا در شده سنتز

 نماودار  ایان  در پراکنادگی  عادم  و و اسات  نانومتر ۵0 ذرات

 عباارت  با   است. همگن و یکنواخت سنتز شرایط دهندهنشان

 محادوده  در D₁₀ و D₉₀ مقاادیر  باین  انادازه  اخاتلاف  دیگار، 

 ایزوتاارم منحناای 8 شااکل اساات. داده ر  nm100 از کمتاار

 زمااان و C° 1400 دمااای در TiC پااودر واجااذب و جااذب

 دهد.می نشان را ساعت 1 دارینگ 
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 پودر واجذب و جذب ایزوترم منحني :8 شكل

 TiCدماي در °C 1400 ساعت. 1 دارينگه زمان و 

 

 ساطح  واجاذب  و جاذب  تغییارات  کا   دهدمی نشان 9 شکل

 بناادیطبقا   طبااق کا   اساات پساماند  حلقاا  یاک  دارای پاودر 

IUPAC نو  از IV .نو  ایزوترم در استIV،  در هیساترزیس 

 حلقاا  شااکل دهااد.ماای ر  واجااذب و جااذب فرآیناادهای

 تاوان مای  دارد. بستگی مزومتخلخل مواد شکل ب  هیسترزیس

 ماواد  خاواص  دارای شاده  سانتز  پاودر  سطح ک  گرفت نتیج 

 در تقریباً ذرات سطح در مویینگی چگالی است. مزومتخلخل

 یافتا   پایان 0.8۵ نسبی فشار در و شده شرو  0.1۵ نسبی فشار

 C°          دمای در شده سنتز پودر BJH منحنی 9 شکل است.

 دهد.می نشان را ساعت 1 دارینگ  زمان و 1400

 

 
  در شده سنتز پودر BJH منحني :9 شكل

 ساعت. 1 دارينگه زمان و C 1400° دماي

 

  با  تخلخال  توزی  محدوده اولا شود،می مشاهده ک  همانطور

 nm 10 زیر هاتخلخل شعا  میانگین ،یایان است. باریک شدت

 دهناده نشاان  شاده  سانتز  پودر BET آنالیز است. شده گزار 

 مقادار  کا   طاوری  با   است، ذرات بالای ویژه سطح مساحت

 گازار   g/2m 1۵0 تقریباا  شرایط این در ویژه سطح حتمسا

 کیفیااات ساااطح، در مطلاااوب خاااواص ایااان اسااات. شاااده

 پیشرفت  سرامیک صنای  در استفاده برای را TiC نانوپودرهای

 دهاد. مای  افازایش  پیشارفت (  کاامپوزیتی  هایبدن  ساخت )در

 دهد. می نشان را شده سنتز پودر آزاد کربن محتوای 2 جدول

 آزاد کاربن  مقدار شود، می مشاهده 2 جدول در ک  همانطور

 زماان،  و دماا  افازایش  باا  اسات.  %2 از بایش  فرآیند ابتدای در

  رسد.می %1 زیر ب  آزاد کربن یزانم

 
 شده. سنتز پودر آزاد کربن محتواي :2 جدول

 3 2 1 1 1 )ساعت( زمان

 1200 1300 1400 1400 1400 (C°) دما

 17/0 36/0 9/0 36/1 1/2 )%( آزاد کربن

 

 میکروساکو   تصااویر  ترتی، ب  ) ( )ب(، )الف(، 10شکل

 و C 1400° دمااای در شااده ساانتز پااودر روبشاای الکتروناای

 همانطور دهد.می نشان را ساعت 3 و 2 ،1 دارینگ  هایزمان

 مقطا   ساطح  دارای شاده  سنتز پودرهای شود،می مشاهده ک 

 محاادوده در ذرات هسااتند. باااریکی اناادازه توزیاا  و یکسااان

 کروی ذرات مورفولوژی و شوندمی سنتز nm 20-30 باریک

 بااا ساات.ا O و  Ti،C عناصاار شااامل نهااایی محصااول اساات.

 هاای نانوویساکر  سااعت(،  2 دارینگا   )زماان  زماان  گذشت

 در و کارده  زنای جوانا   کاروی  ذرات کنار در تیتانیوم کاربید

 زمااان از پااس کننااد.ماای رشااد باا  شاارو  ترجیحاای جهااات

 کاروی  فااز  کنار در TiC ویسکر فاز ساعت، 2 تا 1 دارینگ 

 محصاول  از بیشاتری  ساهم  زمان، گذشت با و شودمی تشکیل

 در کا   کارد  استنباط توانمی شود.می فاز این ب  مربوط هایین

 مکانیسام  همگن زنیجوان  مکانیسم ،TiC سنتز فرآیند ابتدای

 مورفولاوژی  باا  TiC فااز  مرحلا   ایان  محصاول  و است غال،

 3 دارینگا   )زماان  زماان  گذشت با حال، این با است. کروی

 در نای زجوانا   و نااهمگن  زنای جوانا   هاای مکانیسم ساعت(،

 غالا،  مکانیسام  ب  و شوندمی پدیدار حرارتی گرادیان جهت

 مورفولاوژی  باا  TiC فااز  مرحل  این محصول شوند.می تبدیل

 TEM/HRTEM تصاویر )د(10 شکل بود. خواهد نانوویسکر
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 باا  )د(،10 شاکل  در دهاد. می نشان را TiC هاینانوویسکر از

 فااز  تشاکیل  ساهم  سااعت(،  3 دارینگا   )زمان زمان گذشت

TiC  کا   طاوری  با   اسات،  یافتا   افزایش نانوویسکر شکل ب 

 است. نانوویسکر مورفولوژی دارای نهایی پودر بیشتر

 

 
  میكروسكوپ تصاویر ترتیب به )ج( )ب(، )الف(، :10 شكل

 هايزمان و C° 1400 دماي در شده سنتز پودر روبشي الكتروني

  و TEM/HRTEM تصاویر )د( ساعت. 3 و 2 ،1 دارينگه

  شده سنتز پودر TiC هاينانوویسكر از EDS عنصري آنالیز

 ساعت. 3 دارينگه زمان و Cᵒ1400 دماي در

 

 و نانوپودرهااا باا  کااربن-تیتااانیوم هااایسااازندهپاایش تباادیل

 (3) احیاا  واکانش  طای  در تیتانیوم کاربید ویسکر محصولات

 دهد.می ر 

 
TiO₂(s) + 3C(s) → TiC(s) + 2CO(g)  

             (3) 

 

 یاک  زیرا است، کند سینتیکی نظر از و گرماگیر فوق واکنش

 دو با   واکانش  این دلیل، همین ب  است. جامد حالت واکنش

 شود.می تبدیل (۵) و (4) زیر فرعی واکنش

 
TiO₂(s) + C(s) → TiO(g) + CO(g)          (4) 

TiO(g) + 2C(s) → TiC(s) + CO(g)          (۵) 

 

 شاده  تولیاد  CO گاز هستند. گاز-جامد نو  زا هاواکنش این

 در کاا  دهااد کاااهش را TiO₂ تواناادماای هاااواکاانش طاای در

 دهد.می ر  (6) واکنش

TiO₂(s) + CO(g) → TiO(g) + CO₂(g)          (6) 

 

 CO₂ و TiO گازهااای واکاانش ایاان محصااولات نتیجاا ، در

 ساپس  اسات.  TiO گاز تولید اصلی منب  واکنش این و هستند

 واکانش  سیساتم  در آزاد کاربن  با (7) واکنش طبق CO₂ گاز

 کند.می تولید CO گاز و داده

 

CO₂(g) + C(g) → 2CO(g)           (7) 

 

 TiO₂ کااهش  بارای  سیستم داخل در CO گاز هنوز بنابراین،

 واکانش  یک ک  (،8) واکنش طی در نهایت، در دارد. وجود

 اربیاد ک و داده واکانش  هاا ساازنده پایش  اسات،  گازی حالت

 شود.می سنتز تیتانیوم

 

TiO(g) + 3CO(g) → TiC(s) + 2CO₂(g)          (8) 

 

 تیتانیوم و کربن هایسازندهپیش ک  آنجایی از قسمت، این در

 درصااد انااد،شااده تباادیل گااازی حالاات باا  جامااد حالاات از

 رشاد  ترجیحای  جهاات  در ساپس  و یابدمی افزایش هاویسکر

 کنند.می

 

 گیرينتیجه -4

 سنتز بر زمان و دما ،pH مانند مؤیر پارامترهای ییرات مطالع  نای

 کنترل با ک  داد نشان نتایج کرد. بررسی را TiC نانوپودرهای

pH افزودن و APC   ذرات تاوان مای  سااز، پراکناده  عناوان  با 

 nm 10 از کمتار  هاای انادازه  باا  سال  داخل در را سازندهپیش

 در TiC اولیا   هاای ان جو ک  داد نشان DTA آنالیز کرد. سنتز

 احیااااء هاااایواکااانش طریاااق از C 1200° حااادود دماهاااای

 شوندمی تشکیل C و Ti حاوی سازندهپیش ذرات کربوترمال

 C 1400° حادود  دماهاای  در TiC اولی  هایجوان  همچنین و

 تثییاد  بارای  XRD الگوهاای  شاوند. مای  بلاوری  و کرده رشد

          ماااید در ترجیحاای پاارا  صاافحات در TiC فاااز وجااود

C° 1400 ماننااد اضااافی فازهااای و شاادند اسااتفاده C و TiO₂ 



 35      1403 زمستان، 60سال شانزدهم، شماره  ... سنتز و مشخصه یابي نانوپودر

 

 

 شده سنتز پودر هایبلور اندازه این، بر علاوه نشدند. شناسایی

 هایبلور با ذراتی سنتز ب  منجر دما و زمان کنترل ک  داد نشان

 FTIR مطالعااات شااود.ماای (nm 10 از )کمتاار ریااز بساایار

 نهایی محصول ک  طوری ب  د،هدمی نشان را Ti-C پیوندهای

 ساطح  ساطح،  مطالعاات  اسات.  TiC تشاکیل  ب  مربوط عمدتا

 ایاان سااطو  دهااد.ماای نشااان g/2m 1۵0 را TiC ذرات ویااژه

 مازو  محادوده  در هاا حفاره  این اندازه و است متخلخل ذرات

 سااطح بااا یکنواخاات TiC پودرهااای مورفولااوژی دارد. قاارار

 چنادبلوری  شاده  سانتز  پودرهای همچنین است، کروی مقط 

 انادازه  شاده،  سانتز  پاودر  ریزسااختاری  تصاویر طبق و هستند

 در دارینگا   زماان  است. ریز بسیار نانومتری ابعاد در متوسط

 تکمیاال را ذرات ایاان بلااوری ساااختار TiC پودرهااای ساانتز

 زمااان باا  ذرات ایاان مورفولااوژی ایاان، باار عاالاوه کنااد.ماای

 کا   طاوری  ب  ،دارد بستگی دهی حرارت مرحل  در دارینگ 

 ذرات ایان  شکل طولانی، هایدوره در رشد مکانیسم تغییر با

 در غالا،  مکانیسم ،بنابراین کند.می تغییر ویسکر ب  کروی از

 در محصاول  شاکل  و اسات  همگان  زنای جوانا   احتماالا  ابتدا

 غالا،  مکانیسم زمان، گذشت با و کروی سنتز فرآیند ابتدای

 شود.می نانوویسکر راتذ شکل و شودمی ناهمگن زنیجوان 

 

 مراجع
[1] R.S. Ningthoujam, R. Joshi, "Handbook on synthesis 

strategies for advanced materials: Volume-III: materials 

specific synthesis strategies", Springer, Singapore, 2021. 
[2] R. Sarkar, "Refractory Technology: Fundamentals and 

Applications", Boca Raton: CRC Press, 2023. 

 
 

 

 

 

 

 
 

 

 
 

 

 
 

 

 
 

 

 
 

[3] M. Mhadhbi, M. Driss, Journal of Brilliant Engineering, 2, 

2021, 1. 

[4] E.P. Simonenko, N.P. Simonenko, A.S. Mokrushin, T.L. 
Simonenko, P.Y. Gorobtsov, I. Nagornov, Nanomaterials, 

13, 2023, 850. 

[5] X. Zhu, Y. Zhang, M. Liu, Y. Liu, Biosensors and 
Bioelectronics, 171, 2021, 112730. 

[6] Y. Sheth, S. Dharaskar, V. Chaudhary, M. Khalid, R. 

Walvekar, Chemosphere, 293, 2022, 133563. 
[7] G. Li, X. Zhong, X. Wang, F. Gong, H. Lei, Y. Zhou, 

Bioactive Materials, 8, 2022, 409. 

[8] H. Zhang, F. Li, Q. Jia, G, Ye, Journal of Sol-Gel Science 
and Technology, 46, 2008, 217.  

[9] Y.C. Woo, H.J. Kang, D.J. Kim, Journal of the European 

Ceramic Society, 27, 2007, 719. 
[10] J. Zhong, S. Liang, J. Zhao, W.D. Wu, W. Liu, H. Wang, 

X.D. Chen, Journal of the European Ceramic Society, 32, 

2012, 3407.  
[11] S. Saha, B.M. Rajbongshi, V. Ramani, A.Verma, 

International Journal of Hydrogen energy, 24, 2021, 12801. 

[12] S. Bai, L. Guan, B. Dong, Z. Min, Q. Gao, M. Li, Materials 
Research Express, 2, 2023, 025001. 

[13] A. Zanini, M.Y. Moshkovitz-Douvdevany, S.M. Carturan, 

S. Corradetti, M. Ballan, P. Colombo, ACS Applied 
Materials & Interfaces, 51, 2024, 70828. 

[14] E. Abakay, M. Armagan, Y. Yildiran Avcu, M. Guney, B.F. 

Yousif, E. Avcu, Frontiers in Materials, 11, 2024, 1452288. 
[15] S. Kasimuthumaniyan. S.K. Singh, K. Jayasankar, K. 

Mohanta, Ceramics International, 16, 2016, 18004. 

[16] S. Mohapatra, D.K. Mishra, S.K. Singh, Powder 
Technology, 237, 2013, 41. 

[17] J.E. Oghenevweta, D. Wexler, A. Calka, Materials 

Characterization, 140, 2018, 299. 
[18] L. Li, Z.S. Nong, H.M. Li HM, T. Liu, H.L. Zhang, Y. 

Luhovskyi, Advanced Engineering Materials, 1, 2025, 

2402916. 
[19] K.I. Kurumada, H. Nakabayashi, T. Murataki, M. Tanigaki, 

Colloids and Surfaces A: Physicochemical and Engineering 
Aspects, 2, 1998,163. 

[20] R. Koc, Journal of Materials Science, 33, 1998, 1049. 

[21] H. Foratirad, H.R. Baharvandi, M.G. Maragheh, Materials 
Research, 20, 2016, 175. 

[22] A. Najafi, F. Sharifi, S. Mesgari-Abbasi, G. Khalaj, 

Ceramics International, 18, 2022, 26725. 
[23] X. Chen, J. Fan, Q. Lu, Journal of Solid State Chemistry, 

262, 2018, 44. 

[24] H. Preiss, L.M. Berger, D. Schultze, Journal of the 
European Ceramic Society, 2, 1999, 195. 

[25] N. Chandra, M. Sharma, D.K. Singh, S.S. Amritphale, 

Materials Letters, 63, 2009, 1051. 
[26] M. Morshed, A. Najafi, G. Khalaj, Physica Scripta, 3, 2024, 

035966. 
 


