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 ـپا بالا، ير استحكام دماينظ يارا بودن خواص منحصر به فرد و فوق العادهل دايم به دليسيليد سيترين -چكيده   ـ يداري و  ييو گرمـا  ييايميش

 ـ ياريبس در حضور يخوردگش و يسا ون،يداسياكس ،ييمناسب در مقابل شوك گرمامقاومت  نيچن هم  ـدها و بازهـا در م ياز اس هـا  كيان سـرام ي
 تـر  شيبم وجود دارد اما يسيليد سيتريب نيسنتز ترك يبرا يمختلف يهادهند روشيشده نشان م انجام يمطالعات علم. افته استي ياژهيگاه ويجا

 ـتريب نيل در پژوهش حاضر تركين دليبه هم. از دارندين يطولان يات حرارتيو زمان عمل اديز يو به دماند برنهيها هزروش  ـيليد سي م بـه روش  يس
تحت گـاز   يااب گلولهيساعت با استفاده از آس 25به مدت  ≤% 99با خلوص م يسيليپودر سش ن رويدر ا. د شده استيتول يكيمكان ياب كاريآس

 شيبا سـرعت گرمـا  گراد  يدرجه سانت 14٠٠و  13٠٠، 12٠٠، 11٠٠ يدر دماها يات حرارتيعملآن  يبر روسپس  ،شداب يآس يشگاهيتروژن آزماين
انجـام  قـه  يدقتـر در  يل يليم 2٠٠ شارش و سرعت%  99/99خلوص  تروژن بايان گاز نيت تحت جرك ساعيبه مدت قه يدقگراد در  يدرجه سانت 1٠

 1بـه مـدت    تـروژن يو در حضور گـاز ن ) گراد يدرجه سانت 14٠٠ تا 11٠٠( اد شدهي يدماهاز در يشده نن ياب كاريم آسيسيلين پودر سيهمچن. شد
 ـ يكروسكوپ الكترونيكس، ميپراش پرتو ا يهاها آزموننمونه يزساختاريو ر يات فازيخصوص يبررس يبرا .شد يات حرارتيساعت عمل و  يروبش

. ل شده در نمونـه بهـره گرفتـه شـد    يتشك ين باندهاييتع يه برايل فوريمادون قرمز تبد يف سنجياز ط. انجام شد يك انرژيبا تفك يف سنجيط
و طـول  نانومتر  1٠٠-3٠٠ با قطر ييهاميشكل و س يشامل ذرات كرو يدو نوع مورفولوژم با يسيليد سيتريپودر ن داد كهج بدست آمده نشان ينتا

 Si-N يجـذب  ين امر توسط باندهايا .ل شديه به طور كامل  تشكيا ثانوي يبدون هر گونه فاز ناخالصگراد  يدرجه سانت 13٠٠ يكرون در دمايچند م
پودر  ياب كاريساعت آس 25كس انجام يپراش پرتو ا يج حاصل از الگوهايبر اساس نتا. شدد ييه تايل فوريمادون قرمز تبد يف سنجيدر نمودار ط

م بـدون  يسيليم پودر سيون مستقيتراسيم نسبت به روش نيسيليد سيتريسنتز ن يدر دما يتروژن باعث كاهش قابل توجهيم تحت گاز نيسيليس
  .جامد شده است-مذاب-سم گازيذرات توسط مكان ير مورفولوژييو تغ  β→α ياله فازع  استحيش دما  موجب تسريافزا. شده است يكارابيآس
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Abstract: Silicon nitride has attracted a considerable attention because of its excellent properties such as high-temperature 

strength, good oxidation resistance, high corrosion resistance, good thermal shock resistance, high creep resistance and good 

thermal and chemical stability. There are several different fabrication methods for synthesizing Si3N4 particles. Such methods are 

mostly costly and kinetically slow and require lengthy heat treatment. In this study, Si3N4 compounds were synthesized by means 
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of mechanical milling. In the mechanical milling route,Si powder (≥99.0%) was milled under nitrogen gas for 25 h and heated at 

various temperatures 1100-1200-1300 and 1400 °°°°C for 1 h at the nitrogen atmosphere at a rate of 200 ml/min. Silicon powder was 

also annealed under a similar condition in order to evaluate the impact of milling process on the low temperature synthesizing of 

Si3N4. Phase identification and microstructural characteristics of products were evaluated by X-ray diffraction, scanning electron 

microscopy and energy dispersive spectroscopy. The Fourier transform infrared spectroscopy and thermal analysis were used for 

characterization of the formed bands and thermal treatment of the sample, respectively. The obtained results exhibited that Si3N4 

powder was fully formed with two kinds of morphologies including globular particles and wire with a width of 100–300 nm and 

length of several microns at sintering temperature of 1300 °°°°C. This was confirmed by the Si–N absorption bonds in the FTIR 

trace. Based on XRD results, 25 h milling reduced temperature of reaction remarkably in comparison with direct nitridation of Si 

powders for 1 h. With an increase in the reaction temperature, the Si3N4 samples had a phase transformation ����→����, and variation 

of the morphology followed the vapor–––– liquid -solid mechanism.  

 
Keywords: Silicon nitride, Mechanical milling , Temperature, Direct nitridation. 

 

  

  مقدمه -1

ــه اخ ــدر ده ــر نی ــرام ی ــاربرد س ــه ک ــاکیاز ب ــ يه  در یمهندس

ــوژ ــا يتکنول ــا در بخصــوص شــرفتهیپ يه ــالا يدماه  چــون ب

 و ییفضـا  يهـا شـاتل  بخار، ای گاز يهانیتورب جت، يموتورها

 لی ـن دلیبـه هم ـ . است شده احساس فضا و هوا يهاسازه گرید

توسـعه   يبـرا  يادی ـتـلاش ز  د،یجد يهايتکنولوژ ازینبواسطه 

  مختلـف  يهـا طیبالا در مح ـ ییبا عملکرد و کارا یکیسرام مواد

 يهـا  کین سـرام یتـر  از مهـم  یک ـیم یس ـیلید سیترین. است شده

کـه دارد در   يااست که به علت خـواص فـوق العـاده    یمهندس

از جملـه خـواص آن   . ]1[ افته اسـت یع کاربرد یاز صنا ياریبس

گسـترده،   ییک محدوده دمـا یبالا در  يتوان به استحکام دمایم

 یش، خزش و خوردگی،  مقاومت به سا]2[ بالا یتافنس و سخت

اشـاره   يو بـاز  يدیط اسیدر مح ییایمیش يردایار خوب، پایبس

 تین، هـدا ییب انبساط پاین، ضرییپا یاصطکاك کم، چگال. کرد

ته متوسـط باعـث شـده تـا در     یس ـیخوب و مدول الاست ییگرما

از خـود   یخـوب  ییگرمـا  ها، مقاومت به شوك کیمجموعه سرام

باعث شده  یکین ماده سرامیش ایمقاومت به سا. ]3[ نشان دهد

 يسـتون موتورهـا  یش ماننـد پ یتحت سا يهادر قسمت تا از آن

گرفتـه   رهن ابزار برش به ـیچن و هم ياساچمه يهااتاقانی، یزلید

 ين روش بـرا یبر اساس مطالعـات انجـام شـده چنـد    . ]4[ شود

کـه   يفـاز گـاز   يهـا واکـنش . شـود یاستفاده م ـن پودر ید ایتول

بخـار شـناخته    ییایمیش ـ یمعمولاً به عنـوان روش رسـوب ده ـ  

کا در یلیس ـ تروره کردنینک و یکربوترم ءایروش اح ،]5[ شود یم

، ]7[ میســیلیم پــودر سیون مســتقیتراســی، ن]6[ ازت گــاز طیمحــ

خـود  و سنتز  ]8[ آن ییگرماه یم و تجزیسیلید سیآم يرسوب د

 اد شـده ی ـ يهـا روش .هستند هان روشیاز جمله ا] 9[ یاحتراق

د ی ـتول يدارند و برا یطولان یات حرارتیاز به دما و زمان عملین

 ـا. سـتند یمناسب ن ادیاس زیپودر در مق تواننـد  یهـا نم ـ ن روشی

ق دمـا و  ی ـاز به کنترل دقید کنند و نیبا خلوص بالا تول ییپودرها

، کاهش دمـا و  ییایمیش يهاع واکنشیتسر ].10و 5[ فشار دارند

د مسـتلزم  یجد يد فازهایو تول یات حرارتیعمل يزمان لازم برا

ن امر استفاده یکه ا است ت سطح ذراتیش فعالیو افزاز شدن یر

تنها نقش مهـم  . ]11[ طلبدیرا م یکیمکان يکارابیاز روش آس

و ل یتسـه  ،ژهی ـوش سطح یافزا وز کردن ذرات ی، ريکار ابیسآ

د ی ـتریل فـاز ن یتشـک  تی ـنهادر هـا و  ع در انجـام واکـنش  یتسـر 

 ياب کـار یآسات یدر طول عمل. تر استنییپا يم در دمایسیلیس

، جوش خوردن و شکست متناوب ذرات پـودر اتفـاق   یکیمکان

در . شـود یش سـطح تمـاس اجـزا م ـ   یکه باعث افزا است افتاده

گر قـرار  یکـد یجه سطوح تازه بـه طـور مکـرر در تمـاس بـا      ینت

نـد  یقابـل انجـام در فرا   يهـا شود واکنشیرند، که باعث میگ یم

و نفوذ  یطولان يهااج به زمانیبدون احت يبعد یات حرارتیعمل

 ـبـه ا . ل شده از محصول انجـام شـود  یتشک يه هایان لایاز م ن ی

م فعـال  یسیلیبر پودر س یات حرارتیتوان با انجام عملیب میترت

به محصـول مـورد نظـر دسـت      ياب کاریند آسیشده توسط فرا

جاد یاز ا یناش یاضاف يره شدن انرژیل ذخین به دلیچن هم. افتی

ز ی ـشـروع واکـنش ن   يدمـا  يب کارایآس یوب مختلف در طیع

م بـا دو  یس ـیلید سی ـترین مقاله پـودر ن یدر ا ].12[ ابدییکاهش م
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 یکیمکـان  ياب کـار یله روش آسیوسه ب βو α یستالینوع فاز کر

ماننـد   ییپارامترهـا ر یتـاث و  د شـد ی ـتول يزی ـت آمیبه طور موفق

ل فاز یتشک يواکنش رو يو دما یکیمکان ياب کاریات آسیعمل

  .قرار گرفت  یم مورد بررسیسیلید سیترین

  

   پژوهشمواد و روش  -2

محصـول   ≤% 99با خلوص  يم تجاریسیلین روش پودر سیدر ا

 يهـا کرومتر، گلولـه یم 8ک به ین و اندازه ذرات نزدیکشور اکرا

 کرز بـا نسـبت  یو 1003 یمتر و سختیک سانتیبا قطر  يفولاد

تـرل کننـده   ک به عنـوان عامـل کن  ید استئاریو اس 20به  1 یوزن

با خلـوص   یشگاهیتروژن آزمایو گاز ن 1يااب گلولهیند، آسیفرا

م یس ـیلین روش پـودر س یدرا. مورد استفاده قرار گرفت% 99/99

ش یافزا]. 13[شد اب یتروژن آسیساعت تحت گاز ن 25به مدت 

زان ی ـسـاعت، باعـث ورود م   25تـر از   شیب ـ ياب کاریزمان آس

 ياب کـار یل آس ـیو وسـا  از محفظـه  یو ناخالص یآلودگ يادیز

 ییایمیب ش ـی ـر در ساختار و ترکیین امر منجر به تغیو ا شود یم

 شـود یدار م ـی ـن و ناپاییبا خلوص پا یمحصول هجینت در پودر و

ها انواع تنش ياگلوله ياب کاریکه درطول آس ییجااز آن]. 14[

رد ی ـد مـورد توجـه قـرار گ   ی ـکه با یلیاز مسا یکیافتد یاتفاق م

ن یدما در ح ـ. اب استیجاد شده در محفظه آسیا ییتحول گرما

ق ی ـاضافه شده از طر يانرژ  ابد؛ییش میل افزایاب به دو دلیآس

گرمـازا در   ينـدها یق فرای ـکـه از طر  ییو گرما یکیستم مکانیس

توانـد موجـب    ین دمـا م ـ یا. شودیجاد میاب ایات آسین عملیح

را  سـتم یس يهـا ا سـرعت واکـنش  ی ودک شید استئاریه اسیتجز

 ـاثـر عمل  یبررس ـ يراب. اد کندیز و دمـا بـر    ياب کـار یات آس ـی

 يب بـر رو یبه ترت یات حرارتیم، عملیسیلید سیتریل فاز نیتشک

سـاعت تحـت گـاز     25شده بـه مـدت    ياب کاریآس يهانمونه

، 1100 يدر دماهـا  ياب کـار یبـدون آس ـ  يهـا تروژن و نمونهین

 10 شیبا سرعت گرمـا  دگرا یدرجه سانت 1400و  1300، 1200

ان گاز یک ساعت تحت جریبه مدت  قهیگراد در دق یدرجه سانت

تـر در  یل یلیم 200 شارش و سرعت%  99/99خلوص  تروژن باین

اب یآهن که در طول آس ـ یحذف ناخالص يبرا. انجام شدقه یدق

د یتوسـط اس ـ  یید شویات اسی، عملبود ها شدهوارد نمونه يکار

تروره ین يهانمونه يساعت بر رو 72ک به مدت یردیدروکلریه

بر اسـاس   یات حرارتیعمل يانتخاب دماها. شده صورت گرفت

د یترید پودر نیتول يهار روشیصورت گرفته در سا يها پژوهش

ل شده در یتشک یستالیکر ين نوع فازهاییتع يبرا. بودم یسیلیس

آزمـون پـراش پرتـو     مختلـف از  يه شده در دماهایته يپودرها

کس  یدستگاه پراش پرتو ان آزمون توسط یا. استفاده شد 2کسیا

 درجـه بـر دقیقـه در گسـتره    روبـش دو   با سرعت  Philipsمدل

°100-10= θ2   و با منبع تـابشCuKα  لـو ولـت،   یک 40، ولتـاژ

 انجـام نـانومتر   154/0آمپر و طـول مـوج    یلیم 30ان یشدت جر

بـراي  A1S 2100مـدل  3وبشـی از میکروسکوپ الکترونی ر. شد

ولتـاژ بـه کـار    . ها اسـتفاده شـد  ذرات نمونه يبررسی مورفولوژ

قبـل از  . آمپـر بـود   15ان یلو ولت و شدت جریک 20گرفته شده 

هـا توسـط دسـتگاه پـراکنش،     کروسـکوپ، نمونـه  یر میت زیرؤ

 ين عناصر موجود در پودرهـا ییتع يبرا .پوشش طلا داده شدند

مـدل   4يک انـرژ ی ـبـا تفک  یف سـنج یطتروره شده از دستگاه ین

VEGA\ TESCAN موجـــود در  يونـــدهایپ .اســـتفاده شـــد

 مـدل  5هی ـل فوریمادون قرمز تبد یف سنجیها توسط ط مولکول

PLUS680 جسکو  ساخت شرکت)JSCO(    بـا وضـوحcm
-1 4 

cmدر محدوده 
  .مشخص شد 4000-400 1-

  

  ج و بحث ینتا -3

  يفاز ییشناسا -3-1

 يکـار ابیساعت آس 25م یسیلیس پودر سکیپراش پرتو ا يالگو

 یک کوچکینشان دهنده پ) 1(تروژن در شکل یشده تحت گاز ن

 ياب کـار یات آس ـی ـباشد که در طول عمل یمربوط به فاز آهن م

دهنـد  یمطالعـات انجـام شـده نشـان م ـ    . وارد پودر شده اسـت 

 کـه م داردیس ـیلیون پودر سیتراسیدر ن یآهن نقش مهم یناخالص

سـت  یبـالا بـه عنـوان کاتال    يدر دماها یحرارت اتیدر طول عمل

تـا  ) 2( يهـا  در شکل. دهد یش میون را افزایتراسیعمل کرده و ن

 ياب کـار یم آس ـیس ـیلیپـودر س  کسیپراش پرتو ا يالگوها) 5(

  در یــتروژن و گرما دهیساعــت تحت گاز ن 25شده به مدت 
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 تروژنیساعت تحت گاز ن 25شده به مدت  ياب کاریم آسیسیلیکس پودر سیپراش پرتو ا يالگو -1شکل 

 

  
 ساعت 25م یسیلیپودر س) الف گراد  یدرجه سانت 1100  يون در دمایتراسیحاصل از ن يکس پودرهایپراش پرتو ا يالگوها - 2شکل 

  ياب کاریم بدون آسیسیلیپودر س) بو  تروژنیشده تحت گاز ن ياب کاریآس
  

 

ساعت  25م یسیلیپودر س) الف  گراد یدرجه سانت 1200 يون در دمایتراسیحاصل از ن يکس پودرهایتو اپراش پر يالگوها - 3شکل 

  يکارابیم بدون آسیسیلیپودر س) ب و تروژنیشده تحت گاز ن يکارابیآس
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ساعت  25م یسیلیپودر س) الف گراد  یدرجه سانت 1300 يون در دمایتراسیحاصل از ن يکس پودرهایپراش پرتو ا يالگوها - 4شکل 

  يکارابیم بدون آسیسیلیپودر س) ب و تروژنیشده تحت گاز ن ياب کاریآس
  

  

ساعت  25م یسیلیپودر س) گراد  الف یدرجه سانت 1400  يون در دمایتراسیحاصل از ن يکس پودرهایپراش پرتو ا يالگوها - 5شکل 

  يکارابیم بدون آسیسیلیپودر س) تروژن و بیشده تحت گاز ن ياب کاریآس

  

 

 100  يگراد با اختلاف دما یدرجه سانت 1400تا  1100 يدماها

. داده شــده اســت تــروژن، نشــانیگــراد در گــاز ن یدرجــه ســانت

 يدر دمـا  یات حرارتیعمل یطشود، در یهمانطور که ملاحظه م

شده تحـت گـاز     ياب کاریونه آسدر نمگراد  یسانتدرجه  1100

کـه بـه    اسـت  ل شـده یم تشکیسیلید سیتریفاز ن يتروژن مقدارین

ان ی ـکـس نما یپراش پرتو ا يک کوچک در الگویصورت چند پ

اب یم بـدون آس ـ یس ـیلیسـت کـه در س  ا  ین در حالیا. شده است

  . شودیمشاهده نم يدیتریچ گونه فاز نی، هيکار

ش یاز افـزا  یحـاک ) 3( کـس در شـکل  یمشاهدات پراش پرتو ا 

اب یل شده در نمونـه آس ـ یم تشکیسیلید سیتریاد مقدار نیار زیبس

ــار ــاز ن   يک ــت گ ــده تح ــا یش ــروژن در دم ــه  1200 يت   درج

  است گراد یسانت
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ن فـاز در  ی ـمربـوط بـه ا   يهـا کیش تعداد پیکه به صورت افزا

ب ی ـعدم حضـور ترک . شودیکس مشاهده میپراش پرتو ا يالگو

تـوان  یرا م )ب-3(پراش شکل  يج الگویم در نتایسیلید سیرتین

ن بـودن دمـا  و عـدم وجـود     ییل پـا یتروژن به دلیبه عدم نفوذ ن

ش یبـا افـزا  . نسـبت داد ن اشـاره شـد،   یشیکه پ يوب ساختاریع

شـکل  (گراد  یسانتدرجه  1300 يبه دما یات حرارتیعمل يدما

ه و ی ـم بدون حضـور هـر گونـه فـاز ثانو    یسیلید سیتریفاز ن ))4(

ل یتروژن تشکیشده تحت گاز ن ياب کاریدر نمونه آس یناخالص

ن در ییبـا شـدت پـا     Si3N4کی ـپ ياما وجود تعـداد . شده است

ل یانگر تشـک ی ـ، بياب کاریم بدون آسیسیلیپراش پودر س يالگو

ل فـاز  یتشـک . ن نمونه استیم در ایسیلید سیتریفاز ن یمقدار کم

م یس ـیلیتروژن بـه داخـل ذرات س  یم مستلزم نفوذ نیسیلیسد یترین

ار آهسـته  یو بس ـ اوابسته به دم ـ يندیز فرایند نفوذ نیاست و فرا

تـروژن  یتحت گاز ن یکیمکان  ياب کاریات آسیانجام عمل. است

د یتریل فاز نیباعث تشک ينفوذ يهاش نرخ انجام واکنشیبا افزا

نشـان  ) 5(شـکل  . ]14[ تـر شـده اسـت   نییپا يم در دمایسیلیس

تـروره شـده در   ین يهـا کس نمونهیپراش پرتو ا يدهنده الگوها

 ـبـا توجـه بـه ا   . اسـت  گراد یسانتدرجه  1400 يدما ن شـکل،  ی

شـده تحـت گـاز     ياب کـار یمشخص است کـه در نمونـه آس ـ  

گـراد   یسـانت درجه  1400ون به یتراسین يش دمایتروژن، با افزاین

 يتنها نسبت فاز نشده،در نمونه مشاهده  يدیاز جدچ گونه فیه

β/α ا ی ـشـدن   يری ـش دما، خمیدر واقع با افزا. ر کرده استییتغ

ر شدت ییسبب تغ β→αم و انجام استحاله یسیلیس یذوب سطح

. ه اسـت شـد  گـراد  یسـانت درجـه   1300 يها نسبت به دمـا کیپ

دارد کـه از   یسـتال یشبکه کر ياز به بازسازین β→α يل فازیتبد

بـر اسـاس   . افتـد یمجدد محلول اتفـاق م ـ  يگذارق رسوبیطر

م یسیلیآهن در پودر س یمطالعات انجام شده وجود فاز  ناخالص

 ين استحاله فازیتروژن به انجام ایشده تحت گاز ن ياب کاریآس

) 5(س در شکل کیپراش پرتو ا يج الگوینتا]. 15[ کندیکمک م

ش دما به ی، گرچه افزاياب کاریدهد در نمونه بدون آسینشان م

ک شـدن بـه نقطـه ذوب    ی ـل نزدی ـبه دلگراد  یسانتدرجه  1400

 يابد اما براییش میافزا یون به طور قابل توجهیتراسیم نیسیلیس

  .ستین یم کافیسیلید سیتریم به فاز نیسیلیل کامل سیتبد

، جوش خوردن و شکست متناوب یکیمکان يکاراب یبا آس   

ش سطح تماس اجزا یکه باعث افزا است ذرات پودر اتفاق افتاده

گر یکدیجه سطوح تازه به طور مکرر در تماس با یدر نت. شودیم

قابـل انجـام در    يهـا  شـود واکـنش  یرند، که باعث میگیقرار م

 یولانط يهااج به زمانیبدون احت يبعد یات حرارتیند عملیفرا

بـه  . ل شده از محصول انجام شودیتشک يه هایان لایو نفوذ از م

م یس ـیلیبر پـودر س  یات حرارتیتوان با انجام عملیب مین ترتیا

بـه محصـول مـورد نظـر      ياب کـار یند آسیفعال شده توسط فرا

 یناش ـ یاضـاف  يره شدن انرژیل ذخین به دلیچن هم. افتیدست 

شـروع   يدمـا  ياراب ک ـیآس ـ یوب مختلـف در ط ـ یجاد عیاز ا

  ].12[ ابدی یز کاهش میواکنش ن

  

   یکروسکوپیم يها یابیارز -3-2

-نمونـه  یروبش ـ یالکترون یکروسکوپیر میتصاو) 6( يهاشکل

شـده   ياب کـار یم آس ـیس ـیلیون پـودر س یتراسیحاصل از ن يها

شـده در   یساعت و حرارت ده 25تروژن به مدت یتحت گاز ن

را نشان گراد  یسانت درجه 1400و  1300، 1200، 1100 يدماها

م یس ـیلیدهـد کـه پـودر س   ینشـان م ـ ) الـف  -6(شکل . دهندیم

شـده در   یتروژن و حرارت ده ـیشده تحت گاز ن ياب کاریآس

 يه روی ـفـاز ثانو  یمقـدار انـدک   يحـاو گراد  یسانتدرجه  1100

 يک انـرژ یتفک یف سنجینمودار ط. م استیسیلیسطح ذرات س

تـروژن و  ین نمونـه نشـان دهنـده حضـور عناصـر ن     یز احاصل ا

م در ذرات درشت اسـت  یسیلیه و عنصر سیم در فاز ثانویسیلیس

 یکروسکوپیمشاهدات م. است  Si3N4ل ذراتیاز تشک یکه حاک

شـده تحـت گـاز     ياب کاریون پودر آسیتراسینمونه حاصل از ن

، )ب - 6( در شـکل گـراد   یدرجه سـانت  1200يتروژن در دماین

سـطح ذرات   يه روی ـفـاز ثانو  يادیل مقدار زیان دهنده تشکنش

و  یسـتال یوب کریاز ع یکیسطوح آزاد به عنوان . م استیسیلیس

ق کـاهش  ی ـروند کـه ازطر  یدر نمونه به شمار م يمراکز پر انرژ

سـطوح   يه روی ـفـاز ثانو  يهال هستهیبه تشک يسازفعال يانرژ

  رـه در اثـک  Si-N-Siين باندهاــیعلاوه بر ا. کندیآزاد کمک م
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) الف  يشده در دماها یده یتروژن و حرارتیشده تحت گاز ن ياب کاریم آسیسیلیپودر س یروبش یکروسکوپ الکترونیر میتصاو -6شکل 

ف ینمودار ط) و ه گراد یسانتدرجه  1400) ، د  گراد یسانتدرجه  1300) ، ج گراد یسانتدرجه  1200) ، ب گراد یسانتدرجه  1100

  از نقاط نشان داده شده يک انرژیتفک یسنج

  

سـطح   يبـر رو  ياب کـار یتروژن در طول آس ـین یجذب سطح

 ـاند، در طـول عمل ل شدهیم تشکیسیلیذرات س  ـی بـه   یات حرارت

تـروره شـدن   یبه نم عمل و یسیلید سیتریه نیاول يهاعنوان جوانه

ار یحضور ذرات بس ـ. کنندین دما کمک میم در ایسیلیتر سعیسر

آهـن در   یار بالا و وجود مقـدار انـدک  یبس یسطح يز با انرژیر

ل ی ـتوانـد دل یکند، مینقش م يفایست اینمونه که به عنوان کاتال

ر یتصـو . م باشـد یس ـیلید سی ـتریشـتر فـاز ن  یل بیبر تشـک  يگرید

درجـه     1300ينمونـه در دمـا   یروبش ـ یالکترون یکروسکوپیم

ــا دو نــوع یــل کامــل فــاز ثانویاز تشــک یگــراد حــاک یســانت ه ب

ات ی ـعمل يش دمایافزا. شکل است يو کرو يالهیم يمورفولوژ

با  ییهالهیجاد میم و ایسیلیتروره شدن کامل سیموجب ن یحرارت

همانطور . کرون شده استین میو طول چند nm300-100قطر 

از ذرات درشــت  ين حالــت اثــریــشــود در ایکــه ملاحظــه مــ

 یک اضـاف یعدم حضور پ. شودیر مشاهده نمیم در تصاویسیلیس

 یف سـنج یط يه در نمودارهایب ثانویو ترک یمربوط به ناخالص

  د ی ـتریفـاز ن  ينشانه خلوص بالا) ه -6(در شکل  يک انرژیتفک
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  تروژن و یشده تحت گاز ن ياب کاریم آسیسیلیه پودر سیل فوریمادون قرمز تبد یف سنجینمودار ط - 7شکل 

  گراد یدرجه سانت 1300شده در  یحرارت ده
  

به  یات حرارتیعمل يش دمایبا افزا. ل شده استیم تشکیسیلیس

شکل افـزوده   يالهیم يگراد ، به مقدار فازها یدرجه سانت  1400

م یس ـیلید سیترین يهاستالیش دما سبب رشد کریافزا. شده است

 ـن βبـه   αل یتبد. شده است β→α يو انجام استحاله فاز از بـه  ی

مجدد  يق رسوب گذاریدارد که از طر یستالیشبکه کر يبازساز

  .افتدیمحلول اتفاق م

  

   FT-IRل یتحل -3-3

هـا و ارتعاشـات   موجـود در مولکـول   يونـدها یپ ییشناسا يبرا

ل یمادون قرمز تبـد  یسنجفیش طها از رو وابسته به ساختار آن

هـاي ارتعاشـی    بر اساس جذب تابش و بررسی جهشه که یفور

، بهـره گرفتـه   گیـرد  می هاي چند اتمی صورت ها و یون مولکول

اب یه نمونـه آس ـ ی ـل فوریف مادون قرمز تبـد یط) 7( شکل. شد

 1300 يشده در دمـا  یدهگرماتروژن و یشده تحت گاز ن يکار

  يانگر وجـود بانـدها  ی ـدهـد کـه ب  یرا نشان مگراد  یسانتدرجه 

Si-N ـپ. در نمونه اسـت  یبدون حضور هر گونه باند اضاف  -کی

cm و 059/888، 975/458در  یجذب يها
متناظر با  485/930  1-

ــدها ــمه Si-N يبان ــانو تس ــادر ن ــترین يه ــیلید سی ــت یس   م اس

cmدر یجـذب  يهاکیپ. ]17و  16[
-1

cm و 49/849  
-1

 825/597 

. ]17و  16[ اســت Si3N4-αفــازدر  Si-N يمربــوط بــه بانــدها

ــدها  ــر آن، بانــ ــلاوه بــ ــذب يعــ cm در یجــ
  و 941/432 1-

cm
اسـت   Si3N4 -βدر فاز Si-Nز نشان دهنده باند ین 1934/567-

cmو  713/682در یجـذب  ين بانـدها یچن ـ هم. ]16[
-1 62/1034 

ن ی ـبر اساس ا. ]17[است   Si3N4در Si-N يانگر وجود باندهایب

اسـت   Si3N4 β-وSi3N4-� ياز فازها یبیج نمونه مذکور ترکینتا

ر یکـس و تصـاو  یحاصل از پـراش پرتـو ا   يهاکه منطبق بر داده

 ـانجام شده از ا یروبش یالکترون یکروسکوپیم  اسـت  ن نمونـه ی

 آن است که نشانهف ین طین ایچن هم). )ج -6(و )4( يهاشکل(

  .ز در نمونه وجود دارندینانو تسمه ن يذرات با مورفولوژ
  

  يریگ جهینت -4

م با خلوص بالا با استفاده از یسیلید سیتریپودر ن پژوهشن یدر ا

م یس ـیلیپودر س یات حرارتیو عمل یکیمکان ياب کاریروش آس

ک سـاعت بـه طـور    یبه مدت گراد  یسانتدرجه  1300 يدر دما

د یتریه پودر نیون اولیزاسیستالیکر يدما. شد ساخته زیت آمیموفق

شـدن   يبلـور اسـت و   گـراد  یسانتدرجه  1100 يم دمایسیلیس

اتفـاق   گـراد  یسـانت درجـه   1300 يدر دمـا  اد شـده ی ـکامل فاز 

  بـا قطـر   ییهـا  لـه ین دمـا نمونـه عمـدتاً شـامل م    ی ـدر ا. افتد یم

دما به ش یافزا. استکرومتر ین میو طول چند نانومتر 300-100

و  β→α يموجـب انجـام اسـتحاله فـاز     گراد یسانتدرجه  1400

. شـده اسـت   يالـه یشکل به م يذرات از کرو ير مورفولوژییتغ

ق ی ـاز طر یکیمکان ياب کاریآهن در روش آس یوجود ناخالص

و رشـد   β-Si3N4ل فـاز  یل فاز مذاب در نمونه، سبب تشکیتشک

   .شودیشکل آن م يالهیم
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  ٥٩  ١٣٩٣زمستان ، ۳، شمارة ۳۳، سال مواد پيشرفته در مهندسي

  نامه واژه
1. attritor mill 
2. X-ray diffraction (XRD) 

3. scanning electron microscope  

4. energy dispersive X-ray       

spectroscopy 

5. Fourier transform infrared  

       spectroscopy
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