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 ـ NaFق کننـده  يرقو  ZrO2  ،C، Mg ياز مخلوط پودر ۱بالا  دما رونده شيپ به روش سنتز خود ZrCن پژوهش سنتز نانو ذرات يدر ا - چکیده ا ي
NaCl ـ ق کننده مورد استفاده و هميب رقي، ترکيکار بايه، زمان آسير مختلف مواد اولير مقاديتاث .شد يبررس    ZrCبـر سـنتز    ييدشـو ين اسيچن
 .مول است ٢مول و  ٨/٢ با ب برابريبه ترت ZrCسنتز  يم برايد سديم و فلوريزيمننه يبهنشان داد که مقدار  ٢کسيپراش اشعه ا ليتحل .شد يبررس

پراش اشـعه   يها ليتحل. شد يشرفت واکنش احتراقيش پيه و افزايان مواد اوليم يقه باعث کاهش فاصله نفوذيدق ١٢٠به مدت زمان  يکارابيآس
ش يو افـزا  ZrCدر انـدازه ذرات   يتر شيباعث کاهش ب NaClنسبت به  NaFق کننده ينشان دادند که رق ٣يروبش يکروسکوپ الکترونيمو کس يا
 ـ NaFو به منظور حـذف  HCl %37توسط  MgO يالصناخ حذف منظور شده به سنتز هاي نمونه. دشو يم يشرفت واکنش احتراقيپ بـا آب   NaCLا ي

  .قرار گرفتنانومتر  ٥٠-٩٠ هاي مختلف در محدوده نمونه ZrC ذرات اندازه ريمقاد. مقطر شستشو داده شدند
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Abstract: In this research, ZrC nano particles were synthesized by self-propagating high temperature (SHS) using the mixed 
powder of ZrO2-C-Mg and NaF or NaCl diluent. The effect of  different proportions of  raw materials, milling time, composition 
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of the diluent and also pickling on the synthesis of ZrC was investigated. Optimal amounts of magnesium and sodium fluoride for 

the synthesis of ZrC were 2.8 and 2 mol, respectively. Milling  process of 120 minutes decreased the diffusion gap of raw material 

and increased the combustion  reaction progress. XRD and SEM analysis showed that the NaF diluent more than NaCl caused a 

reduction in the size of the particles of ZrC and increased the progress of the combustion reaction. Synthesized samples were 

subjected to pickling in order to remove  impurities of  MgO by 37% HCl, and distilled water was used to wash off NaF and NaCl 

residues. ZrC particle size of different samples were in the range of  50-90 nm. 
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  مقدمه - 2

منحصر بـه فـرد ماننـد     یخواص يدارا) ZrC(م ویرکونید زیکارب

انـگ  ی، مدول )Gpa25(اد یز یسخت     ، )C3550°( نقطه ذوب بالا

ها، مقاومت بـه   دیر کاربیکم نسبت به سا یچگال، )Gpa420(بالا 

مناسـب   ییو گرمـا  یک ـیت الکتریاد، هـدا یز یو خوردگ ش یسا

مانند اسـتفاده از   يادیز يها کاربرد يدارا بین ترکیا. ]1[ است 

 یبرش ـ ابزارهـاي ساخت ش، یآن در ساخت قطعات مقاوم به سا

از  امـروزه . ]2[ اسـت  يا ههسـت  يو جاذب نوترون در رآکتورها

 ک،یکربوترم ايیاح ،یکیمکان اژسازيیآل رینظ یمختلف هاي روش

استفاده  ZrCسنتز  يژل برا -بالا وسل دما رونده شیپ خود سنتز

 يدارا )SHS( رونـده  شیپ ـسنتز به روش خـود  . ]6-3[ شود یم

ه تـا  یچند ثان(انجام واکنش  يمانند زمان کوتاه برا يادیز يایمزا

 يزات ساده، مصرف کم انرژیو تجه ياز به فناوری، ن)قهیچند دق

ینـد  از ویژگیهـاي بـارز فرا  . ]7[ ند اسـت ین کل فرایینه پایو هز

سنتز احتراقی، گرماي شـدید تولیـدي ناشـی از انجـام واکـنش      

سـازي لازم  ین گرمـا انـرژي فعـال   بخش عمده ا. استشیمیایی 

و باعـث   دینما یمادامه واکنش به صورت خودکفا را تامین  يبرا

ثر مـوارد بـراي   اک در. شود یمگرم شدن سیستم تا دماي احتراق 

ــه دمــاي اشــتعال، از روش  ــنظ ییهــا رســاندن واکنشــگرها ب ر ی

، اسـتفاده از  )ییالمان گرمـا (یک سیم ملتهب  ییتشعشعات گرما

جـاد شـعله و قـرار    یتشعشعات مایکروویو، انرژي اشـعه لیـزر، ا  

در . ]8[ دشـو  یدادن نمونه در کوره هـاي الکتریکـی اسـتفاده م ـ   

. مورد مطالعه قرار گرفته اسـت  SHSبه روش   ZrCگذشته سنتز

 هیــرا بـا اسـتفاده از مـواد اول    ZrCسـنتز   ]9[فـو و همکـارانش   

 ZrO2 ، Cو Mg   م بـر  یزی ـانجام دادند و اثرات اضـافه کـردن من

ج نشان داد ینتا. نمودند یرا بررس SHSبه روش ZrCسنتز  يرو

ــودن  ــ 20اضــافه نم ــد وزن ــمن یدرص ــدار  یزی ــر مق ــلاوه ب م ع

جـه  یاحتـراق و در نت  يواکنش موجب کاهش دمـا  يومتریاستوک

سـنتز   ]10[هـو و همکـارانش   . شـود  یم ZrCدانه  کاهش اندازه

ZrC  به روشSHS ه یرا با استفاده از مواد اولFe، Zr  وC  انجام

بـه  کرومتـر  یم 10از  ZrCج نشـان داد انـدازه ذرات   ینتـا . دادند

 ـ  Feر مقدار ییحدود چند نانومتر با تغ بـه   یاز صفر در صـد وزن

و همکـارانش   4سـانگ . بـود دا کـرده  یکاهش پ یدرصد وزن 30

 Al،Zrه ی ـرا با استفاده از مواد اول SHSبه روش  ZrCسنتز  ]11[

 8از  ZrCنشـان داد انـدازه ذرات   آنهـا  ج ینتـا . انجام دادنـد  Cو 

 ـ  Alر مقدار ییبا تغ نانومتر 50به  کرومتریم  یاز صفر درصـد وزن

  . دا کرده استیکاهش پ یدرصد وزن 40به 

بـا   SHSبـه روش   ZrCن بار سنتز یاول ين پژوهش برایدر ا  

ا یــ NaF(ق کننــده ی ـرقو  ZrO2 ،C ،Mgه یــاسـتفاده از مــواد اول 

NaCl (سـنتز   يق کننده بر رویر رقیتاثن یچن هم وZrC یبررس ـ 

ه ی ـمواد اول يومتریر نسبت استوکییجه با تغین نتیتر مناسب شد و

  .اب کردن به دست آمدیو مدت زمان آس

  

  روش پژوهش مواد و -2

 روش سنتز وم بهیرکونید زینانو ذرات کارب نتزن پژوهش سیدر ا

  Mgو ZrO2 ،C يش رونده دما بالا با استفاده از پودرهـا یپ خود

 در  .شــد انجــام NaClو  NaFق کننــده یــهمــراه بــا عوامــل رق

ــدول  ــه و  ) 1(ج ــاي اولی ــات پودره ــکل  در مشخص ) 1(ش

پیش  خود سنتز روش در. ها نشان داده شده است مورفولوژي آن

و فرمول مول ) 2(اساس جدول  بر هیاول يپودرهادما بالا رونده 

 هـاي محفظـه  و درونوزن شـدند   یجـرم مولکـول  /با جرم برابر

 ـا در. شـدند  ریختـه  آسیاب    انـرژي  پـر  ابیآس ـ از پـژوهش  نی



  ٨١  ١٣٩٣زمستان ، ٣، شمارة ۳۳، سال مواد پيشرفته در مهندسي

  .پژوهش نیا در شده برده کار به هیاول مواد مشخصات -1جدول 

  کشور/نام شرکت  اندازه ذرات  %خلوص   نام پودر
ZrO2  99  nm 45  JHD  /نیچ  

(black) C  99  nm50  JHD  /نیچ  
Mg 5 /98  µm 50  آلمان/ مرك 

NaF 99  µm 5 JHD /نیچ 

NaCl 99  µm 5 JHD  /نیچ 

  

  .یمختلف مول ریمقاد با SHSروش به شده سنتز هاي نمونه طیشرا -2 جدول

  نمونهشماره  min(  NaF(mol) Mg(mol)(اب کردن یزمان آس NaCl(mol)  یید شویاس

  -  30  1/5  2  1  
  -  30  1/5  2/4  2  
  -  30  1/5  2/8  3  
  -  30  1/5  3/2  4  

*  -  30  1  2/8  5  
*  -  30  2  2/8  6  
  -  0  2  2/8  7  
  -  60  2  2/8  8  
*  -  120  2  2/8  9  
*  2  120  -  2/8  10  

  

از جـنس   کـاري ب ایآس ـ محفظه دو با  Fritsch P5مدل اي ارهیس

قطـر   کـروم بـا   پر هاي فولادي ولهگل با همراه کروم پر ابزار فولاد

 نـد، یافر رهـاي یمتغ براي محدود نمودن .شد استفاده متر یلیم 12

 بـه  و ثابـت  اب کـاري یآس ـ و سرعت پودر به گلوله یوزن نسبت

اب کردن یشد و آس گرفتهدر نظر rpm160و 18:1با  ب برابریترت

 ـاول پودرهاي. تحت اتمسفر آرگون انجام شد اب یآس ـ از پـس  هی

  یت ـیگراف  يدرون ظرف کاغـذ  ،مختلف يها مدت زمان کاري به

ن ی ـدر ا. قـرار داده شـد   SHSدر محفظه انجـام واکـنش   ،ختهیر

 يرساندن واکنشگرها به دمـا  يجاد شعله برایپژوهش از روش ا

سـاخته شـده    سـتم یس توسط  SHSندیفرا استفاده شد و ،اشتعال

 .رفتیپذ ورتص )2(شکل 

 محفظـه  داخـل  در یتیگراف ه درون ظرفیاول يپودرهاابتدا    

 ـ از آرگون گاز قهیدق کی مدت به سپسگرفت،  قرار  طـرف  کی

 کـاملاً  کـه  اي گونـه  به ،شد خارج گرید طرف از و محفظه وارد

 محفظـه  یخروج منفذ سپس. دوش محفظه درون هواي نیگزیجا

 محفظـه  بـراي . دیتا گاز آرگون کاملا محفظه را پر نما بسته شد

بتـوان   کـه  اي گونـه  بـه  بـود  شـده  ینیب شیپ اي شهیش درب کی

 ـی ـاز طر يان برق شهریجر .نمود مشاهده را ندیفرا شروع چ یق پ

و با  شکل منتقل شد ینوك سوزن يت دارایبه گراف يبلند فولاد

 ت بــا پــودر، اشــتعال یــو تمــاس گراف يچ فــولادیچرخانــدن پــ

  .رفتیصورت پذ

ــا در یید شــویاســ   ــم. شــد نجــامط ایمحــ يدم د یزان اســی

 کـاملاً  را میزی ـمن دیاکس بتواند که شد تعیین قدري به  کیدریکلر

 حـاوي  بشر داخل به شدن ختهیر از پس پودر. دینما حل خود در

 داخـل  از محلـول  گرفـت و  قـرار  کیدستگاه آلتراسـون  در د،یاس

 ـنها در و داده شـد  عبـور  مکنـده  یستمیبا س یصاف   محصـول  تی
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  NaF:و  د  C   (black) :،  ج Mg :،  ب ZrO2 :الف يپودرها SEMر یتصاو – 1 شکل
  

داخل  در ترد است، اریبس رنگ و اهیس توده صورت به که واکنش

 و فـاز  ییشناسا جهت و خرد کامل طور به یتیگراف يظرف کاغذ

وسـنتز پـودر،    SHS نـد یبعد از انجـام فرا . آماده شد ساختار زیر

 یجـانب  يها از فاز یر مختلفیمقاد يمحصول به دست آمده حاو

د ینـد اس ـ یفازها توسـط فرا   نیا  که )NaClا ی NaFو MgO( بود

 HClازمرحله   نیا در. ن رفتندیو شستشو با آب مقطر از ب ییشو

 فازي بیترک ییشناسا يبرا. استفاده شد یید شویاس يبرا  37%

 XRD دسـتگاه  از مختلف، طیشرا تحت شده سنتز پودري ذرات

 با و  Cu-Kαپرتو کننده دیتول به مجهز Philips PW -3710مدل 

 ساختار، زیر یبررس يبرا. استفاده شد kv  40دهنده  شتاب ولتاژ

از  شـده،  سـنتز  هـاي  نمونـه  ذرات انـدازه  عی ـتوز و شکل اندازه،

 بـراي . شد استفاده Tescanمدل  یروبش یکروسکوپ الکترونیم

 از پـس  هـا  نمونه بالا، سطح یینما در بزرگ ریتصو بالاتر وضوح

از  ینـازک  هیلا با یپراکنش یده پوشش دستگاه توسط سازي دهآما

دستگاه  توسط عناصر یکم لیتحل نیچن هم. شد داده پوشش طلا

 ـانـرژي ط  شـدت  سنج لیتحل انجـام   )(EDS 4کـس یف پرتـو ا ی

  .رفتیپذ

  

  ج و بحثینتا -3

  يز ساختاریو ر يفاز یبررس -3-1

سـنتز   واکـنش . شـدند  يگذار شماره) 2( جدول ها مطابق نمونه

 ـبا اسـتفاده از مـواد اول   یاحتراق بـه صـورت    Mg و  ZrO2 ،Cهی

  .است) 1(رابطه 

ZrO2+C+2Mg =ZrC+2MgO             )1(  

ــر اســاس رابطــه  ــرا Mg و  ZrO2 ،C یر مــولیمقــاد) 1(ب    يب
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  نيريقسمت ز         

  محفظه             

  

  

  

  

  يچ فولاديپ          

  

  

  

  

  شكل يت سوزنيگراف                                               

  

  
  

  ).اشتعال نمونه توسط شعله( یر محفظه ساخته شده انجام واکنش خود احتراقیتصو – 2شکل 

  

ا کـاهش  یش یافزا )2(ن شد و مطابق جدول ییتع 1نمونه شماره 

شد تـا   یگر بررسید يها نمونه يبر رو NaF و Mg یر مولیمقاد

 )3(شـکل  . دی ـهـا بـه دسـت آ    دهنـده  واکنش یمول بهینه ریمقاد

را ) 2(جـدول   4و  3، 2، 1نمونـه هـاي    Xپرتـو   پـراش  الگوي

 کـه  اسـت مـول   2م یزی ـمقدار من )الف(در نمونه . دهد ینشان م

ک یــپ. نمانــده اســت یبــاق یمــیزیم مصــرف و منیزیــمن یتمــام

 ZrO2ک مربــوط بــه ی ـو پ شــود یم ـمشــاهده   ZrCاز یکـوچک 

ن است که واکـنش بـه   ید و نشان دهنده ان شدت را داریتر شیب

مول  4/2م به یزیبا افزودن مقدار من. طور کامل انجام نشده است

شـود و فقـط    یمشاهده نم ـ ZrCک یدر شدت پ یر محسوسییتغ

م یزی ـش مقـدار من یبا افزا. کند یدا میش پیافزا MgOک یشدت پ

 یز مقـدار کم ـ ییابد و ن میش یافزا ZrCک یمول شدت پ 8/2به 

ش یشـود و بـا افـزا    مـی ده ی ـم واکنش نکرده در نمونه دیزیناز م

شود  میده یم دیزیاز من يتر شیمول پراش ب 2/3م به یزیمقدار من

ن اگرچه یبنابرا. استم یزیش از اندازه منیدهنده مقدار ب که نشان

چون مقدار شـدت   یشود ول یده میم دیزیک منیپ )ج(در نمونه 

تـر اسـت، در    شیب )ب(و  )الف( يها نسبت به نمونه ZrCک یپ

  .استمول  8/2م یزیمن ين مقدار برایجه مناسب ترینت

توان به روش خود  یرا م ییها ار مرزانوف واکنشیبا توجه به مع

 ـ هـا  ک آنیاباتیآد يسنتز نمود که دما یاحتراق  1800 از تـر  شیب

م موجـود در  یزی ـجه حداکثر مقـدار من یدر نت .ن باشدیدرجه کلو

اما با توجه به اضافه نمودن  .مول است 4/2ه یاول يمخلوط پودر

 ـ  يق کننده به مخلوط پودریماده رق مشـاهده   یبه صـورت تجرب

 يم در مخلـوط پـودر  یزی ـمـول من  8/2تـوان تـا    یم ـ شود که یم

 . استفاده نمود

    6و 3، 5نمونــه هــاي  Xپرتــو  پــراش الگــوي) 4(شــکل   

اسـتفاده   NaFمقدار ) الف(نمونه در. دهد را نشان می) 2(جدول 

این مقدار بـراي انجـام کامـل واکـنش کـم      . ک مول استیشده 

است و مقداري منیزیم واکنش نکرده در نمونه وجـود دارد کـه   

در . دهد که واکنش به طـور کامـل انجـام نشـده اسـت      نشان می

مـول اسـت و همـان     5/1استفاده شـده   NaFمقدار )  ب(نمونه 

کـاهش   ،نکـرده  شود مقدار منیـزیم واکـنش   یطور که مشاهده م

تـري تولیـد    بـیش  ZrCمصـرف و   يتـر  بـیش   ZrO2ابـد و ی یم ـ

مول همه منیزیم موجود در  2به  ،NaFبا افزایش مقدار . شود یم

همان طـور  . باقی مانده است ،ZrO2نمونه مصرف و مقدار کمی 

  نـدارد   SHSاثري بر مکانیزم واکـنش   NaFشود،  یکه مشاهده م
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شده با  سنتز نمونه هاي Xپراش پرتو  يالگوها – 3شکل 

  .2/3:و د 8/2:، ج4/2:، ب2: الف Mg یمختلف مول  يها نسبت

 

ج مطالعـات انجـام شـده در    یماند که با نتـا  یم یباق یخنث NaFو 

 آن گرفـت  ها داده نیا از توان می که یجه مهمینت. ]12[توافق است 

شرفت واکـنش  یک موجب پیاباتیآد يبا کاهش دما NaFکه  است

SHS ن باعث کوچکتر شـدن انـدازه دانـه    یچن و همZrC يدی ـتول 

 انی ـم نفـوذي  فاصـله  توانـد  مـی  کاريابیآس زمان شیافزا .شود یم

 پودرهاي مخلوط یکیمکان سازي فعال. دهد کاهش پودر را ذرات

 .دهـد  مـی  کـاهش  را واکـنش  شروع براي سازي فعال انرژي ه،یاول

 ـا .]13[ ابدی یمکاهش  واکنش کیاباتیآد دماي جه،ینتدر  دهی ـپد نی

   .است تیرو قابل یتجرب مشاهدات از  کاملاً

  

  

  
سنتز شده با  يها نمونه Xپراش اشعه  يالگوها – 4شکل 

  .2:و ج5/1:، ب1:الف  NaFیمختلف مول يها نسبت
  

 يب الگوهایبه ترت )ج -5( و )ب -5(، )الف - 5( يهاشکل

. دهد یرا نشان م) 2( جدول 9و  8، 7 يها نمونه Xپراش پرتو

ه به یمواد اول. کردن سنتز شده است ابیآسبدون  )الف(نمونه 

به طور کامل  SHSاند و سنتز  نشده در نمونه پخشطور همگن 

م یزیمناز  یک پراشیپ يل تعدادین دلیبه هم. انجام نشده است

ش زمان یبا افزا. شود یمشاهده م ،در نمونه سنتز شده

افته است و یشرفت واکنش بهبود یقه پیدق 60کردن به  ابیآس

علاوه ه ب. شود یم در نمونه سنتز شده مشاهده نمیزیاز من ياثر

 ZrCبهمربوط  يها کیپ )الف(ن نمونه نسبت به نمونه یدر ا

  دهد یاند که نشان م تر شده ضیعر

  کــــاري   ابیافزایش زمان آس ـ با. اند ریزتر شده ZrC راتذ   
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سنتز شده با مدت زمان  يها نمونه xپراش پرتو  يالگوها -5شکل 

  .قهیدق120:وج 60:،ب0:الف يکار ابیمختلف آس

  
و تنهـا   شـود  یماهده نها مش کیدر پ یر چندانییقه تغیدق 120به 

  .اند تر شده ضیعر یها کم کیپ

 و MgOماننـد  یبات نامطلوبیات سنتز ترکیپس از انجام عمل  

NaF ای  NaClدا کردن حلال یو با پ شود یمها مشاهده  در نمونه

 .افـت یبا خلوص بـالا دسـت    یتوان به محصول یبات مین ترکیا

اسـت و  اسـتفاده شـده    HCl 37%از  MgOن بـردن  یاز ب ـ يبرا

از آب مقطـر اسـتفاده    NaFو  NaClن بردن یاز ب ين برایچن هم

  ،5 نمونه سنتز شده شـماره  Xپراش اشعه  يالگو )6( شکل .شد
  

 

  

  

  

، 5شماره :نمونه سنتز شده الف  Xپراش اشعه  يالگو – 6شکل 

  .یید شویپس از اس )2(جدول  9 شماره: و ج 6شماره : ب

 

  

در نمونه . دهد مینشان  یید شویرا پس از اس )2(جدول  9و  6

 ـیمحصور م MgO ،5 شماره ن نرفتـه  یان ذرات آگلومره شده از ب

 يکار ابیآسنبودن مدت زمان  یتواند به  علت کاف یاست که م

ن رفتـه اسـت و   یکاملا از ب MgO ،6در نمونه شماره. ه باشدیاول

NaF  است، اما  حذف شدههم توسط آب مقطرZrO2 چنـان   هم

 از یتیمانــده اســت و محصــول بــه دســت آمــده کــامپوز یبــاق

ZrO2-ZrC بـا   ییدشـو یبعد از اس 9در نمونه شماره .استHCl ،

ن دفعه با آب مقطـر شستشـو داده شـد و    ینمونه مورد نظر چند

   يبه دسـت آمـد کـه بـا توجـه بـه انـرژ       % ZrO2-ZrC 8ب یترک
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  .ییدشویبعداس: و ب ییدشویقبل اس: الف  )2(جدول  10نمونه شماره   xپراش اشعه يالگو – 7شکل 

  

در  ZrO2 ين واکـنش همـواره مقـدار   ی ـا یپس و آنتـالپ ی ـگ آزاد

  .سنتز شده وجود خواهد داشت يمخلوط پودر

  

  NaClر افزودن یتاث -3-2

 .اسـتفاده شـده اسـت    NaClق کننـده  یاز رق 10ره در نمونه شما

در  ییدشـو یقبـل و بعـد از اس   10نمونه شـماره    xپراش اشعه يالگو

کـه مربـوط بـه     )الـف (در نمونـه   .نشان داده شده است) 7(شکل 

مشـاهده    ZrO2ک ی ـپ يتعـداد  اسـت  ییدشـو یحالت قبل از اس

 يبـرا  NaF مـول  2کـه از   9که نسبت به نمونه شـماره   شود یم

و  یید شــویو بعــد از اســ اســتتــر  شیاســتفاده شــده بــ ســنتز

قابـل   ZrO2کی ـن دفعه بـا آب مقطـر، پـراش پ   یچند يشستشو

با  ZrO2ماندن  یشرفت نکردن واکنش و باقیعلت پ. توجه است

 یکه واکنش احتراق ـ ین صورت است که هنگامیبه ا ،ادیز نسبت

رسـد   یم م ـیزی ـمخلوط به نقطـه ذوب من  يشود و دما یشروع م

Mg ن موقـع  ی ـکند و در ا یجامد شروع به ذوب شدن مMg  بـا 

ZrO2  يایدهد و اح میواکنش ZrO2 يگرمـا . ردی ـگ یم صورت 

 يدمـا کـه   شـود  یمن واکنش باعث یاز انجام ا ید شده ناشیتول

 NaF ای ـ  )NaCl )°C800ابد و به نقطه ذوب یش یافزا مخلوط

)°C1000 (ن یبنابرا. برسدNaCl    شـدن  زودتر شـروع بـه ذوب

در اطـراف ذرات   یذوب شـد پوشش ـ NaCl  که یهنگام. کند یم

ZrO2 در . شـود  یما یافتن واکنش احیکند که مانع ادامه  یجاد میا

ذوب  یل داشتن نقطه ذوب بالاتر به آرامیبه دل NaFکه  یطیشرا

را  ZrO2از دارد که اطـراف ذرات  ین يتر شیو به زمان ب شود یم

بـا   یدا کنـد و محصـول  ی ـد ادامه پتوان میا یبپوشاند و واکنش اح

  .]13[ دیخلوص بالاتر به دست آ

 SHSروش  بـه  شده نمونه سنتز  EDSو SEMر یتصو )8( شکل   

نمونـه  ( NaFمـول    2 و  Mgمـول   8/2ب یبا ترک ییدشویقبل از اس

 یکم ـد یو شا ZrCز یاز ذرات ر یمخلوط. دهد میرا نشان ) 9شماره

ZrO2 )ـت ینواح(شکل  يا که توسط ذرات ورقه) روشن ینواح  ) رهی

MgO  در. شود یماحاطه شده است مشاهده EDS   قسـمتA ـپ  ک ی

 ـدهـد ا  یکـه نشـان م ـ   شـود  یمهم مشاهده  NaFذراتمربوط به  ن ی

 ـبا. اند پنهان شده MgOشکل  يا ر ذرات ورقهیذرات در ز  توجـه  دی

 چسبیده هم به ذرات از ی، برخSHSند یعت فرایطب خاطر به که شود

  .دهند میکاهش  سطوح کردن کم با را خود یسطح انرژي و

روش  بـه  شـده  نمونه سـنتز   EDSو SEMر یتصو )9(شکل    

SHS  مـول   8/2 بی ـبـا ترک  ییدشـو یقبـل از اسMg مـول    2 و

NaCl )مربـوط   يا شـه یفاز ش. دهد میرا نشان ) 10نمونه شماره

. آن پراکنـده شـده اسـت    يدر رو ZrCکه ذرات  است NaClبه 

 ZrO2ا ی ـو  ZrCه روشـن مربـوط بـه    ی ـناح Aقسمت   EDSدر

  .اند پراکنده شده NaCl و MgOها ذرات  ر آنیو در ز است

 )2(جـدول   5نمونـه شـماره     SEMریتصوالف ) 10( شکل   

اندازه . دهد میو شستشو با آب مقطر را نشان  ییدشویبعد از اس

کـه بـه    اسـت کنواخـت  یر یو غنانومتر   ZrC، 80 ذراتمتوسط 

ک ی ـرسـد کـه ذرات از    میبه نظر . اند صورت آگلومره در آمده

 ـاند که به دل سمت بهم جوش خورده و  SHSنـد  یت فرای ـل ماهی

   SEM ریتصـو  )ب -10( شـکل  .اسـت ن روش ی ـا يبـالا  يدما
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  .ییدشویقبل از اس SHSروش  به شده سنتز )2(جدول  9 نمونه شماره  EDSو SEMر یتصو – 8شکل 

  

  

  .ییدشویقبل از اس SHSروش  به شده سنتز) 2(جدول  10 نمونه شماره   EDSو SEMر یتصو – 9شکل 
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  .ییدشویبعد از اس) 2(جدول   10:و د 9: ، ج6: ، ب5: نمونه شماره الف SEM ریتصو – 10شکل 

  

. دهـد  مـی نشان  ییدشویرا بعد از اس) 2(جدول  6نمونه شماره 

کنواخـت و  یو بـا انـدازه   نانومتر  ZrC، 60متوسط اندازه ذرات 

 NaFش مقـدار  یافـزا . اسـت کسـان در سرتاسـر نمونـه    یع یتوز

باعث کوچک تر شدن انـدازه ذرات   )الف -10(نسبت به شکل 

ZrC ش مقدار یبا افزا اولا،. ل استیدلن امر به دو یکه ا شود یم 

NaF  یابد که کاهش دما مانع  میک واکنش کاهش یاباتیآد يدما

ر ی ـذوب و تبخ یبه طور موضع NaF،ایثان. شود یماز رشد ذرات 

کند که مانع از  میجاد یا ZrCذرات  يرو یک پوششیو  شود یم

نمونه شـماره   SEM ریتصو )ج -10( شکل. شود یمرشد ذرات 

متوسط انـدازه  . دهد ینشان م ییدشویرا بعد از اس) 2(جدول  9

. اسـت کنواخـت  یبا بـه صـورت   یو تقرنانومتر  ZrC، 50ذرات 

موجــب  )ب( اب کــردن نســبت بــه نمونــهیش زمــان آســیافــزا

ع مناسـب  ی ـه بـا توز ی ـاولاب کـردن  یآس ـ. شده اسـت  یدانگزیر

 شـود  یم ـموجـب   يه و کـم کـردن فاصـله نفـوذ    یاول يپودرها

 SEMر یصـو ت )د -10( شکل. راحت تر انجام شود  SHSندیفرا

 ییدشـو یرا بعـد از اس ) 2(جـدول   10نمونه سنتز شـده شـماره   

ع ی ـو با توزنانومتر  ZrC ، 90متوسط اندازه ذرات . دهد مینشان 

که  شود یمز استنباط ین یات تجرباز مشاهد. استکنواخت یریغ
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و احتـراق   اسـت تر  شیب NaClدر مخلوط از  NaFر افزودن یتاث

نسـبت   9انـدازه ذرات نمونـه   . ردیگ یصورت م يتر در زمان کم

 ـ NaFدهـد   یتر است کـه نشـان م ـ   کوچک 10به   NaClش از یب

  .شود یم یزدانگیموجب ر

  

   يریگ جهینت -4

 فازهـاي  ریمقـاد  و نـوع  بـر  یمهم ریتاث  Mgکننده ایاح مقدار -1

 مقــدار در اگرچــه .گــذارد یمــ  SHSروش بــه شــده ســنتز

 Mgمقـدار   نـه یاما به شود، یم لیتشک زین ZrCفاز  ومتري،یاستوک

  .مول است 8/2 نمونه در

  فازهـاي  کنتـرل  باعـث  NaClا ی ـو  NaFمـول   2ر یمقـاد  افـزودن  - 2

  و ذرات انـدازه  کـاهش  ک وی ـاباتیآد يشـده، کـاهش دمـا    لیتشـک 

 ـا در ذرات انـدازه  کـه  یشـود، بـه صـورت    یم ـ هـا  بلورچـه   حالـت  نی

  .ردیگ یقرار منانومتر  100تر از  درمحدوده کم و شود یم تر کنواختی

ان مـواد  ی ـم يموجب کاهش فاصـله نفـوذ   هیاول يکار ابیآس -3

شـرفت  یپ يبـرا  يتـر  ط مناسـب یو شـرا  شـود  یدهنده م ـ واکنش

  .کند یفراهم م SHSواکنش 

 بهتـر   NaClق کننده نسبت به یبه عنوان رق NaFدن ر افزویتاث -4

تر و  کنواختی NaClسه با یو ساختار به دست آمده از آن در مقا

   .زتر استیر

  

  

  نامه واژه
1. SHS- self propagating high tempreture synthesis 

2. X-Ray diffraction 

 

3. scannin electron microscopy 

4. energy dispersive spectroscopy  
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