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The purpose of this study is to investigate the method of mechanical alloying and its effect 

on the compounds obtained from the Ti-Si- ternary powder system. At first, a mixture of Ti, 

Si and C powders with stoichiometric ratio according to Ti3SiC2 chemical composition was 

milled by high energy planetary ball milling with balls to powder weight ratio of 20: 1 and a 

rotation speed of 360 rpm. To evaluate the thermal stability of the formed phases and 

determine the mechanism of reactions, the 40 h milled sample was analyzed by DTA. Then, 

to test the peaks obtained during DTA analysis, the 20 milled sample thermal treated at 

1200°C and 1400°C for 1h. To identify phase development, XRD was used and the 

microstructural evaluation was obtained by SEM / EDS. The results showed that increasing 

the milling time not only does not increase the purity of Ti3SiC2 but also causes more 

impurities mainly TiC and SiC. But heat treatment at 1200 ° C increases the purity of Ti3SiC2. 

The mechanism that occurs in the 3Ti-Si-2C system is that first TiC is formed and its heat 

causes more mixing and the formation of Ti and Si melt. As the TiC process continues, it 

reacts with the Ti-Si melt to form Ti3SiC2. 

Extended Abstract 

 Introduction 

he MAX phases or H-phases were first synthesized in 1963 [1]. MAX phase’s formula is Mn+1AXn (n=1-3, M: 

transition metal like Ti, Zr, V; A: a IIIA or IVA element like Si, Al, Sn, X: N or C) [2-5]. The Ti3SiC2 is a more 

attention material due to its properties such as ease to machining, high Young’s modulus, plasticity at high temperature, 

high toughness, moderate flexural strength, high fatigue-crack growth threshold, excellent chemical resistance, good electrical 

conductivity, high thermal shock resistance, etc. [6,7]. Ti3SiC2 has been synthesized through many processing methods, such 

as spark plasma sintering [8], hot press [9], combustion synthesis [10], etc. In more studies, the powder mixture including 

Ti3SiC2 and Al2O3 was employed as starting materials [11, 12, 13]. 

Yeh et al. [10] fabricated Ti3SiC2-Al2O3 In-situ composite by combustion synthesis of a powder mixture of Al, Ti, carbon 

black, and titania (TiO2) involving aluminothermic reaction. Their results showed that the formation of Ti3SiC2-Al2O3 consisted 

of several intermediate reactions, reduction of TiO2 by molten Al, formation of Al3Ti and Al2O3, formation of TixSiy and TiC, 

and finally Ti3SiC2 formation.  

Among various synthesis methods, mechanical alloying (called MA)  is a great method to synthesize nano-sized In-situ 

composites since it is a simple, energy-saving, and efficient approach [14,15]. Mechanical alloying is the formation of materials 

by solid-state reactions that occurs during the milling of starting powders. Repeated joining and fracturing of particles occurs 

and the microstructure of powders changes during ball milling [16]. Mechanical alloying was applied for the fabrication of 

intermetallic compounds and alloys and helps materials researchers to manufacture compounds that are impossible or difficult 

to be fabricated by conventional methods. Through this method, fine-grained powders can be synthesized [17]. Based on the 

literature, there is no study to evaluate the reaction mechanism of Ti3SiC2 synthesis by mechanical alloying from the elemental 

graphite, silicon, and Ti. The objective of this study is to figure out the fabrication of Ti3SiC2 by MA and subsequent thermal 
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treatment. The effect of milling time and thermal treatment on phase composition and microstructure of the final product was 

investigated. 

 Experimental Procedure 

The proportion of raw materials to synthesize Ti3SiC2 was considered according to reaction (1). 

3Ti + Si + 2C = Ti3SiC2 (1) 

The milling process was done by a ball mill with a 320 ml steel vial. The ball to powder weight ratio was selected at 20:1 

and the maximum rotation speed of the vial was 360 rpm. The milling process was carried out at room temperature and a 

protective argon atmosphere for 40 h. To detect the mechanism of Ti3SiC2 formation, the 40 h milled sample was thermally 

treated at 1200 and 1400 °C for 1 h under a protective atmosphere. The phase changes of selected samples were examined by 

an X-ray diffractometer (XRD, PAN analytical, Philips, Netherlands) at 40 kV and 300 mA by Cu Kα radiation lamp (λ = 

0.15418 nm) with a scanning step and a scanning rate of 0.01 deg and 4 deg/min, respectively. The microstructure of powders 

was examined by high-resolution scanning electron microscopy (HRSEM, Mira3 TESCAN) equipped with EDS (energy-

dispersive spectroscopy) instrument. 

 Results and Discussion 

Figure 1 shows the X-ray diffraction pattern (XRD) of a mixture of primary powders at different milling times. As can be 

seen, the diffraction pattern of the as mixed sample, as expected, includes peaks related to the raw materials used. After 10 

hours of milling, peaks of Ti3SiC2, TiC and SiC phases appeared, but it is still possible for raw materials to be present next to 

these phases because the diffraction pattern of raw materials such as titanium and silicon corresponds to the phases formed in 

terms of position. On the other hand, due to the brittle nature of the primary powders, the particle size and their crystallinity 

are severely reduced after milling and placed in the field. The reason for the spread of peaks after milling can also be related 

to this phenomenon. However, the SiC and TiC phases are the major phase diffusers in this model. After 20 hours of grinding, 

the peaks of the Ti3SiC2 phase increased, but the peaks of the TiC and SiC phases remained. 

Based on the results of the X-ray diffraction pattern, the following reactions can be concluded for the formation of products 

from raw materials after 20 hours of milling: 

(2) 𝑇𝑖 +  𝐶 →  𝑇𝑖𝐶              
(3) 𝑆𝑖 +  𝐶 →  𝑆𝑖𝐶 

(4) 𝑇𝑖𝐶 +  𝑆𝑖𝐶 → 𝑇𝑖3𝑆𝑖𝐶2 

(5) 3𝑇𝑖 +  𝑆𝑖 +  2𝐶 →  𝑇𝑖3𝑆𝑖𝐶2 

According to the results of the X-ray diffraction pattern and the free energy change diagram in terms of temperature (Figure 

2), the Gibbs free energy change for TiC at different temperatures from 500 to 3000 K is negative; Therefore, carbon easily 

reacts with Ti at the beginning of the reaction, and because the free energy of TiC is more negative than SiC and Ti3SiC2 and 

is thermodynamically more likely to form, Ti and C react together during the mechanical alloying process. TiC states that this 

reaction is the first reaction between raw materials. Although the formation temperature of Ti3SiC2 is higher than TiC, TiC is 

formed first because Ti has a higher chemical affinity for C in the solid state at low temperatures [18]. 

 

 
Figure 1. X-ray diffraction pattern of 3Ti-Si-2C powder 

mixture after different milling times. 
Figure 2. Gibbs free energy of formation of different 

phases in the Ti-Si-C system as a function of temperature 

[18]. 

To investigate the thermal stability of the formed phases after 20 hours of milling and the mechanism of  Ti3SiC2 formation, 

the 20 hours of milling sample was subjected to DTA thermal analysis and Figure 3 shows the results. Examination of the 

thermographic diagram of a 20-hour milling sample shows the presence of two transformations at 1200 and 1400 °C. Figure 3 

has an exothermic dipole that could possibly be due to thermal decomposition or chemical reaction. 

The first peak marked in the DTA diagram occurs at 1200 °C. To investigate this phenomenon, a sample of milled 20 hours 

at 1200 °C was subjected to annealing heat treatment for 1 hour and then phased using X-ray diffraction analysis. X-ray 

diffraction analysis of the annealed sample shows that at this temperature, the peaks related to the Ti3SiC2 phase are slightly 

more and somewhat wider than the 20-hour milling without heat treatment, which may be due to the widening of the peak. X-

ray diffraction device settings include crystal size, microcirculation, heterogeneity in a solid solution and thermal factors. Also, 

the values of SiC and TiC peaks have not changed, which proves that the Ti3SiC2 compound is synthesized by reaction (4) at 

this temperature, and since this phenomenon is a chemical reaction, the corresponding DTA peak is flattened. Also, this peak 

proves that after 20 hours of milling, the raw materials, namely titanium, silicon and carbon, still remain unreacted in the 

sample, and with increasing temperature, the conditions for reaction are provided. 
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Figure 3. Diagram from DTA thermal analysis of a 20-hour milling sample. 

The second peak marked in the DTA diagram occurs at a temperature of approximately 1400 °C. To investigate this 

phenomenon, the DTA sample was fuzzy analyzed using X-ray diffraction analysis after the analysis. The X-ray diffraction 

analysis in Figure 3 shows well that at this temperature the peaks of the Ti3SiC2 phase are increased and their intensity is 

increased compared to the 20 hours of milling without heat treatment. This phenomenon can be related to reaction (3) and 

continuation of reaction (4). 

Figure 5 shows a sample scanning electron microscope with a sample of 20 hours of mechanized alloying. As can be seen 

in the structure, the structure is composed of spherical TiC grains next to a layered structure of Ti3SiC2. On the other hand, 

compared to the 0 h sample, the particle size increased and particles with heterogeneous and amorphous morphology were 

formed. The reason for the increase in particle size is that during the milling process, two phenomena of failure and cold boiling 

occur simultaneously. 

  

Figure 4. X-ray diffraction analysis of a sample of 20 hours of 

milling and heat treatment at 1200 and 1400 °C. 
Figure 5. Microstructure of 3Ti-Si-2C powder mixture after 20 

hours of milling. The various points marked in the image are 

analyzed by EDS. 

According to the results obtained so far, in the next section, the formation of the Ti3SiC2 phase card will be evaluated. 

In the Ti-Si-C system, the reaction between Ti and C occurs primarily due to the high tendency of Ti to react chemically 

with C. In the beginning, SiC formation is not performed against TiC because the Gibbs free energy of TiC formation is much 

more negative than SiC [16]. On the other hand, the heat generated by the formation of TiC causes a mechanical self-

combustion reaction caused by the Ti-C system to start with the same input energy and the formation of the first phases of 

TiCx. The reaction between Ti and C releases a lot of heat, which causes the eutectic Ti-Si to form. According to the results, 

the reaction mechanism in the 3Ti-Si-2C system can be predicted as follows. 

In the first stage of mechanical alloying, the mixed powders, consisting of two brittle components Si and C, are dispersed 

and their particles are continuously reduced in size. Some fine Si and C particles are embedded in Ti particles, making Ti 

particles finer in size. 

As the milling time increases, the particles disperse homogeneously. 

When the particles are reduced to a critical size, large areas of grain boundaries are formed, and severe internal strain and 

defect are created by the mechanical alloying process. It is a well-known fact that grain boundaries can act as a source of 

misplacement. Internal defects and displacements provide a rapid path of penetration. 

It is assumed that, in order to form Ti-C layers, large numbers of C atoms penetrate rapidly through these pathways and 

accumulate at the Ti grain boundaries. Easy formation of TiC from Ti-C layers is due to impact energy. 

When the Ti-C layers are ignited, a large amount of heat is generated that dissipates rapidly and raises the temperature in 

certain areas. 

The local temperature is high enough to form Ti-Si melts. The pre-formed TiC enters the Ti-Si melt and forms the nuclei 

from there. At the same time, several pores are entangled in the melt. 

In high temperature areas, some TiC particles react with Ti-Si melting to form Ti3SiC2. Eventually, the Ti3SiC2 granules 

begin to precipitate from the melt and grow in layers, forming the final structure with a high degree of porosity. 

A similar mechanism has been reported in a study by Lee et al. [17].  
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به روش آلیاژسازی  Ti-Si-C بررسی ترکیبات حاصل از سیستم پودری سه تایی 

 مکانیکی و فرآیند تف جوشی جرقه پلاسما  

 ب ، محدثه کندی الف*مجید زارع زاده مهریزی
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 چکیده   واژگان کلیدی 

 ،3Ti-Si-2Cسیستم 

 ،آلیاژسازی مکانیکی

 ،مکانیزم

2SiC3Ti، 

 .تف جوشی پلاسما

ها، اواس فلزی نیز داشتتته و ملالتاتی  مکس فازها ترکیبات جدیدی هستتتند که وهوه  ر اواس ستترامیک 

ی روش آلیاژستتتازی مکانیکی و فرآیند تف   ررستتت   ،پژوهش  نیاز ا  هدفاند.  زیادی را  ه اود ااتصتتتاس داده

 رای انجام     اشتد.یمTi-Si-C  ییتاسته  یپودر ستت یحاصت  از ست  باتیترکجوشتی جرهه پهست ا و تیثیر آن  ر  

توست     2SiC3Ti  ییای یشت   بیترک  ملا ق  ا  یومتری ا نستبت استتوک Cو  Ti،  Siی  مخلوط پودر  پژوهش ا تدا

  ی را .  شتد  یاکاریآست  قهیده   ر  دور  360و ستروت    1 ه   20 ا نستبت گلوله  ه پودر    یپرانرژ  یاارهیست   یایآست 

شتده    یاکاریستاوت آست   20ن ونه    ،هاواکنش  زمیمکانتتیین و    شتده یتشتک  یفازها  یحرارت  یداریپا  ی ررست 

  20ن ونه  ،  DTAدر حین آنالیز    آمدهدستتت ههای  پیک  ی ررستت   ی را  ستت س  .هرار گرفت  DTA  زیتحت آنال

  هرار گرفت.   هستاوت  1   یآن  یحرارت  اتیتحت و ل  Cº 1400و    Cº 1200   یشتده در دما  یاکاریستاوت آست 

.  شتداستتفاده   SEM/EDSو  ررستی ریزستااتاری از    کسیاز الگو پراش اشتته ان ونه    یفاز  ییشتناستا  جهت

  ینااالصت   جادی لکه  اوث ا   ردیرا  الا ن  2SiC3Tiتنها الوس  نه  یکارابیزمان آست   شینشتان داد که افزا جینتا

ستتبب افزایش    Cº 1200  یدر دما   یآن  یحرارت  اتیو ل  اما  .شتتودیم  SiCو    TiCو دتاً    یدیکار   یو فازها

 TiCاستت که ا تدا    صتورتنی د 2C-Si-3Tiدر ستیستت     دادهرخمکانیزم ستنتز    شتود.می  2SiC3Tiالوس  

 ا م اب    TiCشتود.  ا ادامه فرایند  می  Siو   Tiتشتکی  شتده و گرمای آن ستبب ااتهط  یشتتر و تشتکی  م اب  

Si-Ti   2واکنش داده وSiC3Ti  شودتشکی  می. 

 1400/ 02/ 26تاریخ دریافت: 

 1400/ 10/ 30تاریخ بازنگری: 

 1401/ 02/ 27 تاریخ پذیرش:

 مقدمه -1

دسته جدیدی از جامدها و   MAX. ترکیبات  ین فلزی  ا سااتار فازی شنااته شده است  1990در اواار دهه  1مکس فازها 

فلز انتقالی اولیه مانند     n=1,2,3،M  کهی طور ههستند،    nAXn+1M  ا فرمول کلی    ای از کار یدها و یا نیتریدهاگانهترکیبات سه

(Zr, Ti, Hf ،)A   وناصر گروهA   (IIA یاIIIA  ( مانند )Al, Si, Ge و )X این ترکیبات  [1] کر ن و یا نیتروژن است  دهندهنشان .

نرم، تح   آسیب و مقاوم  ه   نسبتاً کاری آسان،  ه دلی  دارا  ودن اواس فلزات او  از هدایت حرارتی و الکتریکی اوب، ماشین

ها شام  مقاومت  ه اکسیداسیون و اوردگی، پایداری حرارتی در دماهای  دارا  ودن اواس سرامیک  نیچنه شوک حرارتی و  
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این مواد ناشی از نوع پیوند    فردمنحصر ه. ولت اواس  [2]اند  ( توجه صنتت را  ه اود جلب ن ودهC° 3000> الا، نقله ذوب  الا )

 . [4, 3]ای است ها ناشی از سااتار کریستالی لایهپ یر  ودن آنچنین شک ها که شام  پیوند فلزی و سرامیکی و ه آن

است که مقاومت  ه استگی  الایی دارد که آن نیز مر وط  ه   2SiC3Ti ترین مواد  ا سااتار فازی مکس، فازمتروف  ازج له

. این  [5]ازد  س تیتانی ، سیلیسیوم و کر ن را در مجاورت ترک  ه ه  متص  می  شدها های  پیوندهای مستحک ی است که لایه

 . [ 7, 6] رند مقاومت  ه رشد ترک را  الا می جهیدرنتدارند و  اند و سلوح ترک را کنار ه  نگه میمحک  شدت هاتصالات 

،   [ 9]، واکنش حالت جامد[5](  HP) 2پرس گرم ،[ 8](  HIP)  1 سیاری چون پرس ایزواستاتیک گرمهای سنتز  تاکنون روش

 منظور  ه  [ 8]اس ری حرارتی     و  [ 2  ,5]( SHS)  3ثر، سنتز دما  الای اود متک[ 8]رسوب شی یایی  خار  ،  [8]خار رسوب فیزیکی  

 تولید این مواد گزارش شده است. 

یک فرآیند متالورژی پودر است که شام  جوش سرد، شکست و جوش اوردن مجدد ذرات در یک آسیا  4آلیاژسازی مکانیکی

فرآیند مقدماتی آلیاژسازی مکانیکی است که شام  شکستن و اردایش مواد   ونوان هاست. و لیات آسیاکاری   یپرانرژای  گلوله

متالورژی   ینه یدرزمکاهش ا تاد ذرات    منظور هروشی استاندارد    ونوان ههاست از روش آسیاکاری  درشت  ه ا تاد ریز است. سال 

ی پودرهای فلزی و  گیرد و  رای تهیهدر ات سفر گاز محافظ انجام می  و وماً. آلیاژسازی مکانیکی  [10]گردد  پودر استفاده می

سرامیکی در حالت جامد کار رد دارد. جوش سرد و شکست دو پدیده اصلی در این فرآیند است. فرآیند آلیاژسازی مکانیکی زمانی  

 . [12, 11]  اوردن در تتادل  اشد گیرد که نرخ شکست  ا نرخ جوش انجام می

  یکیمکان  محورهتک  یروین  کیاست که از    ی روش  یپالس  یکیالکتر  انی ا استفاده از جرجوشی  ه ک ک جرهه پهس ا  فرآیند تف

  کیروش    نیا.  کندجوشی  تف  را  موردنظرکند تا  تواند  ا سروت  الا پودر  ی استفاده م  نییدر فشار پا  ی پالس  یکیالکتر  انیو جر

نفوذ اتفاق    زمیمکان  واسله هانجام شده و رشد دانه    سروت هاست که نرخ گرم و سرد شدن در آن     یگرما دادن مستق  کیتکن

 ی  ر انتقال حرارت در حج   دنه، امکان ت رکز انرژ  وهوه .  شودیم  انی ماده ن ا  یگشته و اواس ذات  چگالی   شیافتد و  اوث افزایم

 . [13] جاور هرار دارد، فراه  استم  یها ا دانه  سکه در ت ا پودردانه   کیاز  یدر نقاط  یی گرما

  فشارتحتو یک هالب مناسب،    کیدرولیپودر  ا استفاده از دستگاه پرس ه   ایستی ا تدا م  ، یمت ول  جوشیی تفهاروش  در

  ، پهس اجوشی جرهه  تف. اما در روش  ردیداا  کوره هرار گ  5نترینگ یس  یس س  را  .شود  د یو هلته اام تول  هرارگرفتهلازم  

  ی تیگراف  یها ه داا  هالب   اًیو اشک شده مستق  اسیکه هبهً آ  موردنظرشده از پودر    یریگمقدار مشخص و اندازه ا    یبیترک

از هالب جدا   یراحت هشده در پایان فرآیند جوشی تفاینکه هلته  ی.  راشودیهالب  سته م یها پانچ  لهیوس هو س س  شدههیتغ 

هالب  جوشی  تفپودر داا  محفظه    یری. پس از هرارگدهندیپوشش م   یتیگراف  یهاورهه  لهیوس ههالب و پانچ را    نیسلح    ،شود

  ی  ا دادن پارامترها  تیدرنها.  گرددیمث  آرگون( درون آن ایجاد م  یو ات سفر مناسب )الأ یا گاز انث  شده سته درب محفظه  

کنترل دستگاه،    ست ی ه س  ها(جریان )زمان هلع و وص  شدن پالس   یهاپالسهالب و فرکانس    اردما، زمان، فش   یفرآیند یتن

 . [14] ودشیآغاز مجوشی تف  اتیدک ه استارت زده شده و و ل

فشار    زمانه   طور هوبور کرده و    یتی( گرافیهاپانچاز الکترودها )    یجریان مستق  یهاپالس  ،تف جوشی  اتی ا شروع و ل

افزایش داده و منجر  ه انتقال    سروت هن ونه را    یدما  شودیذرات پودر ایجاد م   نیکه    ی هایجرهه  . گرددیم او ال    زین  یمحور

 .[14]  شودیسرد م  جیتدر هااموش شده و ن ونه    کیاتومات  صورت هد، دستگاه  ن. پس از ات ام فرآیگردد یها مات    یجرم )نفوذ( آن

  TiCانجام شده است. اردنر و ه کارانش توس  آلیاژسازی مکانیکی مخلوطی از    2SiC3Tiسنتز    نهیدرزمملالتات متتددی  

مسیر جایگزین  رای   ونوان هرا    یپرانرژآورد  ه این صورت که آسیاکاری  و سیلیسیدها را  ه دست     2SiC3Tiماده اصلی،    ونوان ه

 
1 Hot Isostatic Press  
2 Hot Press 
3 Self-propagating high-temperature synthesis 
4 Mechanical Alloying 
5 sintering 
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گیرد که منجر  ه تولید محصولات  انجام می SHS ول آسیاکاری یک نوع واکنش از نوعدر نظر گرفته است و در طSHS فرآیند  

 . [15]  شودواکنش می

    3Ti:1Si:2C:0.2Alهی  ا مخلوط پودر اول  SHSو  یکیمکان  یاژسازیآل  لهیوسرا  ه 2SiC3Ti  از  یی الا  الوسو ه کارانش    1انگیل

   2SiC3Ti اوث تشکی  الوس  الایی از     Alاز    یکردن مقدار مناسب  اضافهنشان داد که    جیانت  نسبتاً ک   ه دست آوردند.  یدر دما

  .[16] شودمی  هاآن شود. تجهیزات گران هی ت مانع استفاده از این روش  رای هلتات  زرگ و کار رد می 2و کاهش دمای زینتر

های محققین  وده و در این ملالته  ه  یکی از چالش   2SiC3Tiآید سنتز فاز االص  که از ملالتات گ شته  رمی  طوره ان

 شود.پردااته می ازآنپسو اثر و لیات حرارتی  3Ti-Si-2C  ررسی مکانیزم تشکی  این فاز پس از آسیاکاری مخلوط

 ق یمواد و روش تحق -2

  نسبت،  ه  2SiC3Ti  ییای یش  بیترک  ملا ق  ا   یومتری ا نسبت استوک  Cو   Ti،  Siی  مخلوط پودر   رای انجام پژوهش ا تدا 

  یاژسازیآل  یهاپارامتر.  شد  انجام  یاارهیس  یاگلوله  ایآستوس     ی کیمکان  یاژسازیآل  ند یفرآمولی  ا یکدیگر مخلوط شدند.    3:1:2

  یو مخلوط  1 ه    20 ه پودر    گلولهصورت در نظر گرفته شده است که نسبت    ن یا   ه  واست    کسانیها  شی آزمادر ت ام    ی کیمکان

  یماد  تحت ات سفر آرگون و  قهیدور  ر ده  360 ا سروت چراش    و  یانرژ  حداکثر ه دست آوردن    یدرشت  را  و  زیر  یهااز گلوله

  10  ، 0  ی هازمان  در.  کاررفته از جنس فولاد زنگ نزن هستند ه  یهاگلوله. انجام گرفت  یاکاریآس   ندیفرآ ساوت  20  مدتاتاق  ه  

فرآ   20  و ترک  ی ردارن ونه  یکیمکان  یاژسازیآل  ندیساوت در طول   ها آزمون  انجام  و  یشده و جهت  ررسانجام   بیاز هر سه 

 . شد  یسازآماده

 ا افزایش    گرفتهانجامهای  واکنش حرارتی  پایداری   ررسی  جهت  شده   کاریآسیاب  ساوت  20  های ن ونه  روی  حرارتی  آنالیز

 آرگون   محافظ  ات سفر  در  C/min10˚ ا سروت    C1500˚تا دمای    300مورد نظر از دمای    ن ونه  دما انجام گرفت.  رای این منظور،

  یهاکیپ   یمنظور  ررس هه چنین     . [15]  گرفت  صورت  مشا ه  تحقیقات  نتایج   اساس    رشده  انتخاب  سروت.  شد  داده  حرارت

شده     یآن  یساوت در ات سفر انث  1مدت     ه  C °  1200  یشده در دما   ی اکاریساوت آس  20ن ونه  ،   DTAناشنااته در ن ودار

آزمایشگاهی  ا حداکثر دمای کاری     رای.  است تونلی  از یک کوره  استفاده شد.    ±5و دهت    C  1300˚انجام و لیات حرارتی 

فلزی مقاومت  ه دمای  الا استفاده شد.   هایلوله در هان ونه ،ن و لیات حرارتیمنظور جلوگیری از اکسید شدن پودرها در حی ه

و لیات حرارتی مشخص شود. ه چنین،  رای  ررسی  ریتیثآمده، آنالیز فازی شدند تا دستهای  هپس از و لیات حرارتی، ن ونه

 شده نیز مورد  ررسی فازی هرار گرفت.  DTA، ن ونه C 1400°اثر دمای 

از    دی، جهت تولجوشی جرهه پهس افرآیند تفدر   استوک   Ti-Si-C یپودردو مخلوط  ن ونه  الک   3:1:2   ومتری  ا نسبت 

.  گردیدپهس ا استفاده  تف جوشی جرهه  از روش  ساوت آسیاکاری شده(    20)مخلوط پودری  دون آسیاکاری و مخلوط پودری  

حفظ    منظور هاین کار    شد.  دهیپوش  یگرافت  یهاهالب  ا استفاده از ورق   ی و انتهای  یا تدای  یهاهس ت  نیهالب ه چن  ا تدا  دنه

سهولت در اارج شدن هلته    نی ه دیواره هالب و ه چن  یاحت ال  بیآس  هرگونهدر هنگام اارج شدن هلته  الک از    ب دنه هال

هالب درون محفظه دستگاه   ، در مرحله  تد  گردید.مقدار مشخص وارد محفظه هالب   ی  اپودرن ونه . س س پ یرفت الک صورت 

محفظه هالب    یرو  یدست  صورت هآهسته و    کامهً دستگاه    یفک  الای   شد.محک     چیداده شده و درب محفظه توس  دو پ   هرار

  یسوز اطراف هالب و ودم ت اس مستقوجود مواد ن  ی) ه دل شدترموکو   از کنار  ه محفظه هالب متص    یس س س هرارگرفته

الأ    پ پدر مرحله  تد    (.دهد یمگزارش شده    ی ک تر از مقدار واهت  C °200  ترموکو    ا  دنه هالب، طبق محاسبات ترموکو  

  360  مدت   ه  یکیالکتر  پالس   ه  مر وطه  اام  ن ونه  سامانه،  شدن ا روشن    .رسید ار    یلیم  66محفظه  ه    الأروشن شد تا فشار  

رسیده، آنگاه    C°1200   ه  ن ونه  یدما  وات  6700 تا دستگاه  توان  شیافزا   ا .  گردید هلع  هیثانیل یم  90  مدت   ه  و   وص   هیثانیلیم

اشده و    داشتهنگهثا ت    C °1200دهیقه دمای ن ونه در  15 ه مدت     40ها  ه میزان   ازه زمانی فشار هیدرولیکی جک  نیدر 

های  دهیقه  ا کاهش توان دستگاه  ا روش  15او ال گردید. در ادامه فرآیند سینتر و  ا پایان یافتن زمان  مگاپاسکال روی ن ونه  

 
1 Liang 
2 Sintering temperature 
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مورد  ررسی   SPSپس از    آمده دست ه  یهان ونهن ونه  الک  ا نرخ سرمایشی مختلف سرد گردید. در ادامه    یاپلهسریع، آرام و  

 فازی و ریزسااتاری هرار گرفتند. 

انجام     1XRDکسیاتفرق اشته  زیتوس  آنال  یکیمکان یاژساز یآل ندیفرآ از  حاص  ی هان ونه  یفاز و  یسااتار ی ا ی مشخصه

  kV  مورد استفاده در دستگاه   ولتاژ  .انجام شد    PHILIPS ساات شرکت    PW1730 مدل     XRD توس  دستگاه    ز لیآنا  ن یا  .شد

استفاده شد. نرخ    A˚  54056/1طول موج    αCuk موج  تک  اشته  از  ها آزمایش   کلیه  در.   اشدی م   mA  30  ی و جریان او ال  40

   درجه انتخاب شد. 120تا   20درجه و محدوده رو ش  05/0ثانیه، اندازه گام رو ش    1رو ش 

او     یکیمکان  یاژسازیآل  ندیمختلف فرآ  یهاآمده از زماندست ه  یپودر  یهان ونه   یکیمورفولوژ  و  یزسااتاریر  یا ی  مشخصه

توس   اند  شدهتهیه    2ای که توس  فرآیند اس ارک پهس ا سینترینگساوت آسیاکاری شده  20و    0های  ساوت و ن ونه 20و    0از  

 SE و  BSE یآشکارسازهاتوس   هان ونه  ررسی شدند.  رحسب نوع آزمون تصویرگیری از  SEMی رو ش یالکترون کروسکوپیم

ساات کشور آمریکا انجام گرفت و آنالیز ونصری   FEL ESEM QUANTA 200های مختلف توس  میکروسکوپ  در  زرگن ایی

 ساات کشور آمریکا انجام گرفت.  EDAX EDS Silicon Drift 2017در تصاویر، توس  آشکارساز  شدهمشاهدهفازهای مختلف 

 نتایج وبحث  -3

ز 1شک    در  اولیه  پودرهای  مخلوط  ایکس  اشته  پراش  نشان میمان الگوی  را  آسیاکاری  مختلف  ه انهای  که دهد.  طور 

ی مر وط  ه مواد اولیه  هاکی پ دهیقه آسیاکاری شده ملا ق انتظار شام     15شود، الگوی پراش ن ونه شاهد یا ن ونه  مشاهده می

ظاهر شدند ولی هنوز    SiCو    2SiC3Ti   ،TiCهای مر وط  ه فازهای  ساوت آسیاکاری، پیک  10 اشد. پس از  مورد استفاده می

امکان حضور مواد اولیه در کنار این فازها وجود دارد زیرا الگوی پراش مواد اولیه ه چون تیتانیوم و سیلیسیوم  ا فازهای تشکی   

س از  پ  هاآنهای  شده از نظر موهتیت ملا قت دارد. از طرفی،  ه دلی  ماهیت ترد  ودن پودرهای اولیه اندازه، ذرات و کریستالیت

تواند مر وط  ه ه ین  ها پس از آسیاکاری نیز می شدگی پیکگیرد. دلی  پهنکاهش یافته و در زمینه هرار می  داًی شدآسیاکاری  

های مر وط  ساوت آسیاکاری، پیک20شوند. پس از  در این الگو پراش فاز و ده محسوب میTiC و    SiC، فاز  حال نی ااپدیده  اشد.  

 .  اهی مانده است SiCو  TiCهای مر وط  ه فازهای افزایش یافته اما ه چنان پیک  2SiC3Ti ه فاز 

 
 .یاکاریمختلف آس هایپس از زمان 3Ti-Si-2C یمخلوط پودر کسیپراش پرتو ا یالگو  1شکل 

  20مواد اولیه پس از های زیر را  رای تشکی  محصولات از توان واکنش  ر اساس نتایج حاص  از الگوی پراش پرتو ایکس می

 ساوت آسیاکاری نتیجه گرفت:

 
1 X-ray diffraction 
2 Spark Plasma Sintering 
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(1) 𝑇𝑖 +  𝐶 →  𝑇𝑖𝐶              

(2) 𝑆𝑖 +  𝐶 →  𝑆𝑖𝐶 

(3) 𝑇𝑖𝐶 +  𝑆𝑖𝐶 → 𝑇𝑖3𝑆𝑖𝐶2 

(4) 3𝑇𝑖 +  𝑆𝑖 +  2𝐶 →  𝑇𝑖3𝑆𝑖𝐶2 

 TiC (، تغییر انرژی آزاد گیبس  رای 2شک   (دما     رحسب ا توجه  ه نتایج الگوی پراش پرتو ایکس و ن ودار تغییر انرژی آزاد  

در شروع واکنش  ا یکدیگر واکنش داده و  ه  Ti کر ن  ا    یراحت  همنفی است؛  نا راین   K  3000تا    500در دماهای مختلف از  

آزاد   انرژی  آنکه  تر است در طی فرآیند  ترمودینامیکی تشکی  آن محت    ازنظرتر  وده و  منفی  2SiC3Tiو    SiCاز    TiCولت 

مکانیکی تشکی      Cو  Tiآلیاژسازی  و  داده  واکنش  ه   است.  می   TiC ا  اولیه  مواد  واکنش  ین  اولین  واکنش  این  که  دهند 

در   Cمی  شی یایی  یشتری  ه   Tiشود زیرا  ا تدا تشکی  می  TiC اشد اما   یشتر می  TiCاز    2SiC3Tiگرمای تشکی     نکهی اوجودا

 .[17] الت جامد در دمای پایین دارد ح

 
 .[18]به عنوان تابعی از دما  C-Si-Tiانرژی آزاد گیبس تشکیل فازهای مختلف از سیستم   2شکل 

دلی     اند که شدهجا  های مرجع  ه س ت زوایای  یشتر مقداری جا هدهد که نسبت  ه پیکنشان می  TiCهای   ررسی پیک

،  [ 18].  ا توجه  ه ملالتات گ شته   اشد می  xTiCکام  نبودن سااتار و ه چنین، تشکی  کار ید تیتانیوم  ا فرمول    احت الاًآن  

یک فاز االص تشکی  شود.    ونوان هپایدار  اشد و   تواندیم  x>55/0<00/1مکتبی در محدوده    xTiCمشخص شده است که فاز  

 . [ 18]دهد مختلف را نشان می  x ا مقادیر   xTiCمقدار پارامتر شبکه را  رای  1جدول 

 (  ا ک ک الگوی پراش پرتو ایکس استفاده شد: 6( و ) 5 رای محاسبه مقدار پارامتر شبکه از روا   )

(5) 𝑑ℎ𝑘𝑙 =
𝑛𝜆

2sin𝜃
 

(6 ) 𝑎 = 𝑑ℎ𝑘𝑙 × (ℎ2 + 𝑘2 + 𝑙2)
1
2 

 

 . xTiC [16]. محاسبه پارامتر شبکه برای 1جدول 

 ( Åا تاد سلول ) ترکیب استوکیومتری 
0.55TiC 238/4 

0.75TiC 312/4 

0.95TiC 317/4 

است که ملا ق    Å  302/4ی پراش پرتو ایکس  را ر  ا  هادادهمحاسبه شده از   xTiCساوت آسیاکاری پارامتر شبکه    10پس از  

ساوت آسیاکاری شده،    20تشکی  شده در ن ونه    xTiCدر    xهرار دارد.  رای  ررسی مقدار    75/0تا    55/0 ین     xمقدار  1جدول  

 ه   Å  319/4( محاسبه شده و مقدار پارامتر شبکه آن  6( و )5ی پراش پرتو ایکس روا   )هاداده ا استفاده از   xTiCپارامتر شبکه  
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 یشتری در سااتار   ،  ا افزایش زمان آسیاکاری، مقدار کر نجهیدرنت اشد.  می  95/0  باًیتقر  xدهد مقدار  آمد که نشان می  دست

xTiC  وارد شده و مقدارx  یا د.  افزایش می 

ساوت    20، ن ونه  2SiC3Tiساوت آسیاکاری و مکانیزم تشکی     20پس از    شده  یتشک رای  ررسی پایداری حرارتی فازهای  

 20دهد.  ررسی ن ودار ترموگراف ن ونه  نتایج آن را نشان می  3و شک     هرارگرفته  DTAی  حرارت  زیآنالآسیاکاری شده تحت  

دارای دو پیک پهن گرمازا   3دهد. شک   نشان می  ºC  1400و    ºC  1200ساوت آسیاکاری شده، وجود دو استحاله را در  دماهای  

 ناشی از تجزیه حرارتی یا انجام واکنش شی یایی  اشد.  احت الاًتواند )اگزوترمیک( است که می

 
 ساعت آسیاکاری شده. 20نمونه  DTAنمودار حاصل از آنالیز حرارتی   3شکل 

ساوت    20آید.  رای  ررسی این پدیده، ن ونه   ه وجود می  ºC  1200، در دمای  DTAدر ن ودار    شده مشخصاولین پیک  

 ا استفاده از آنالیز پراش   ازآنپسساوت  هرارگرفته و  1تحت و لیات حرارتی آنی   ه مدت  ºC 1200در دمای   آسیاکاری شده

 20دهد که در این دما نسبت  ه ن ونه  پرتو ایکس مورد فازیا ی هرار گرفت. آنالیز پراش پرتو ایکس ن ونه آنی  شده نشان می

اند  تر شدهی  یشتر و تا حدودی پهنجزئ ه مقدار  2SiC3Ti ه فاز های مر وط  ساوت آسیاکاری شده  دون و لیات حرارتی، پیک

، ناه گنی در  کرنش  کرویمپراش پرتو ایکس، اندازه کریستال،  تواند ناشی از تنظی ات دستگاهمی  احت الاًکه این پهن شدن پیک  

  2SiC3Tiترکیب    کندیمده که ثا ت  تغییر نکر  TiCو    SiCی  ها کیپ یک محلول جامد و فاکتورهای حرارتی  اشد. ه چنین، مقدار  

متناظر  ا آن پهن شده    DTAاین پدیده یک واکنش شی یایی است پیک    کهییازآنجا( در این دما سنتز شده و  4توس  واکنش )

  صورت  هساوت آسیاکاری، هنوز مواد اولیه یتنی تیتانیوم، سیلیسیوم و کر ن    20کند پس از  است. ه چنین، این پیک ثا ت می

 شود. و  ا افزایش دما شرای   رای واکنش فراه  می اندماندهی اه نش نکرده در ن ونه واک

 
 . ºC1400و  ºC  1200ساعت آسیاکاری شده و عملیات حرارتی شده در دمای  20آنالیز پراش پرتو ایکس نمونه  4شکل 
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  DTAآید.  رای  ررسی این پدیده، ن ونه   ه وجود می  ºC  1400، در دمای حدودا   DTAدومین پیک مشخص شده در ن ودار

 ه   4پس از ات ام آنالیز،  ا استفاده از آنالیز پراش پرتو ایکس مورد آنالیز فازی هرار گرفت. آنالیز پراش پرتو ایکس در شک   شده  

ارتی آنی ، پیک های مر وط  ه  ساوت آسیاکاری شده  دون و لیات حر  20دهد که در این دما نسبت  ه ن ونه  او ی نشان می

 (  اشد. 4( و ادامه واکنش )3تواند مر وط  ه واکنش )افزایش یافته و شدت آنها نیز   یشتر شده است. این پدیده می   2SiC3Tiفاز  

هرار گرفت.    SPSساوت آسیاکاری شده مورد آزمایش    20و    0جوشی پهس ا، دو ن ونه پودری   رای  ررسی اثر فرآیند تف

از فرایند    5شک    این دو ن ونه را پس  پراش پرتو ایکس  پراش پرتو ایکس نشان مینشان می  SPSالگوی  الگو  دهد که  دهد. 

 فازهای غالب هستند. ساوت آسیاکاری شده  20و  0در دو ن ونه   3Si5Ti و TiC   ،2SiC3Tiفازهای 

  ، فازهای دیگری 2SiC3Tiمر وط  ه فاز    یهاکیپ دهد که وهوه  ر  شده نشان می  SPSساوت    0الگوی پراش پرتو ایکس ن ونه  

 های مر وط  ه فازشده، پیک SPSساوت آسیاکاری و  20نیز وجود دارد. در الگوی پراش پرتو ایکس ن ونه    TiC ،3Si5Tiاز  او 

TiC  2ح ف شده و فق  پیک مر وط  ه  باًیتقرSiC3Ti  3 ه ه راهSi5Ti .اهی مانده است  

 
 ساعت آسیاکاری شده پس از فرآیند تف جوشی جرقه پلاسما.  20و  0آنالیز پراش پرتو ایکس نمونه های  5شکل

 ا نسبت   SiC-Tiاز پودر    SPSرا در حین انجام فرآیند    TiC/3Si5Tiو  2SiC3TiC/Ti/3Si5Ti  زمانه وانگ و ه کارانش تشکی   

 ا پراکندگی یکنواات پخش   3Si5Tiهای  در اطراف دانه 2SiC3Ti  و  TiCمولی مختلف گزارش کرده و نشان داد که ذرات ریز  

 . [19]  اندشده

الکترونی رو شی ن ونه    6در شک    ارائه شده است. ه ان  ساوت در  0تصاویر میکروسکوپ  طور که مشاهده  حالت پودری 

 .  اشدیم C و  Ti  ،Siشود سااتار شام  فازهای وناصر پودر اولیه می

 
مختلف )مد میکروسکوپ الکترونی روبشی: ی هاییبزرگنماآسیاکاری با بدون  3Ti-Si-2Cتصاویر مورفولوژی مخلوط پودری   6شکل 

BSE ) 
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در این ملالته  سیار ریزدانه و کروی هستند. از طرفی، در    شدهاستفادهشود پودرهای اولیه  دیده می   6طور که در شک   ه ان

 کر ن هستند. ها آن توان انتظار داشت می هاآنشود که  ا توجه  ه شک   تضی نقاط، ذرات پولکی شک  دیده می

در    که  گونهه انشود.  ساوت آلیاژسازی مکانیکی شده دیده می   20تصاویر میکروسکوپ الکترونی رو شی ن ونه    7در شک 

تشکی  شده است. از طرفی،     2SiC3Tiای از  در کنار یک سااتار لایه   TiCی کروی شک   هادانه، سااتار از  شودیممشاهده  

تشکی  شده است. دلی  افزایش    شک ی ساوت، اندازه ذرات افزایش یافته و ذراتی  ا مورفولوژی ناه گن و    0نسبت  ه ن ونه  

در حال رخ دادن هستند.    زمانه   صورت ه رایند آسیاکاری، دو پدیده شکست و جوش سرد  اندازه ذرات این است که در حین ف

شوند. اما  ه دلی    ا افزایش زمان، میزان کارسختی در ذرات مخلوط پودری  ه شدت افزایش یافته و دچار شکست و ریز شدن می

شود. این دو پدیده جوش سرد  شده و سبب جوش سرد مینرم تیتانیوم، سیلیسیوم و کر ن در ذرات تیتانیوم نورد   نسبتاًماهیت 

دهد.  ا افزایش  را افزایش می  هاآنو شکست  ه شدت سبب کاهش اندازه ذره و کریسالیت پودرها شده و نسبت سلح  ه حج   

کاهش یافته و نفوذ  ین ذرات   داًیشدنسبت سلح  ه حج  و ه چنین وجود ویوب کریستالی  ه دلی  کار سرد، مسیرهای نفوذی  

، در یک اندازه کریستالیت مشخص، میزان نفوذ کر ن در سیلیسیوم و تیتانیوم  ه شدت  جهیدرنت؛  شودیم ا سروت  یشتری انجام  

دهند تشکی  این فازها  ی ترمودینامیکی نشان میهادادهشوند.  تشکی  می   SiC و  TiCافزایش یافته و ترکیبات کار یدی جدید  

را  ه    هاآن ای ذرات شده و  شود. این گرما سبب افزایش دمای ناحیهگرمازا  وده و در اثر انجام آن گرمای زیادی آزاد می  داًیشد

انجام واکنش شی یایی و جوش اوردن ذرات  ه یکدیگر    7در شک     1دهد. پس دلی  وجود ذرات آگلومره شدهیکدیگر جوش می

 .اند، مورفولوژی ک  سیست  ه گن نیست. از طرفی، چون ت ام مواد اولیه وارد واکنش نشده[11] اشدمی

 
های مختلف )مد میکروسکوپ الکترونی  ساعت آسیاکاری با بزرگنمایی20پس از  3Ti-Si-2Cمورفولوژی مخلوط پودری تصویر  7شکل 

 (. BSEروبشی: 

ی سلح سازآمادهدهد. جهت  سینترینگ هوس پهس ا را نشان میساوت پس از فرآیند    0تصاویر ریزسااتار ن ونه    8در شک   

پلیش شده تا سلحی حاوی ریزسااتار نهایی مورد ارزیا ی هرار گیرد. تصاویر  ه او ی    کامهً ن ونه  رای تصویر رداری، ن ونه  

ساوت سینتر شده ریزسااتار ناه گن  وده و ترک و ال  و فرج در سلح آن وجود دارد.  ا توجه  ه    0در ن ونه    دهندیمنشان  

 اشد. این فاز  می 3Si5Tiو ه چنین فاز میانی  TiC ،SiC  ،2SiC3Ti، ریزسااتار حاوی فازهای  5ک   نتایج پراش پرتو ایکس در ش

 ن اید. ( تک ی  می8( و )7های ) ر اساس واکنش باًیتقررا  2SiC3Tiمیانی مراح  تشکی  

(7) 𝑇𝑖𝐶 +  𝑆𝑖𝐶  →  𝑇𝑖3𝑆𝑖𝐶2 

(8) 𝑇𝑖𝐶 +   𝑇𝑖5𝑆𝑖3 → 𝑇𝑖3𝑆𝑖𝐶2 
 

 
1 agglomerated 
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 ( BSE)مد میکروسکوپ الکترونی روبشی: SPSبدون آسیاکاری پس از فرایند  3Ti-Si-2Cریزساختار مخلوط پودری  8شکل

ساوت آلیاژسازی مکانیکی شده پس از فرآیند سینترینگ هوس   20تصاویر میکروسکوپ الکترونی رو شی ن ونه    9درشک   

ریزسااتار حاص ، تا حدود زیادی ه گن  وده و هلر ال  و فرج کاهش  شود طور که مشاهده میپهس ا آورده شده است. ه ان

از   ا تاد ذرات پودر پس   اشد.  ه ولت انجام و لیات  ساوت آسیاکاری می  20یافته است. مه ترین دلی  این موضوع، کاهش 

شود.  ر اساس نتایج  می  آلیاژسازی مکانیکی هب  از فرآیند سینترینگ هوس پهس ا یک توزیع ه گن از فازهای مختلف ایجاد

ساوت   0نسبت  ه ن ونه    TiCاست  ه طوری که میزان فاز    TiC، ریزسااتار شام  سااتار کروی   5پراش پرتو ایکس در شک   

گزارش  و ه کاران    1افزایش یافته است. مشا ه این نتایج توس  ا درازاک  ایسینترینگ هوس پهس ا شده ک تر  وده و سااتار لایه

 .  [7] شده است

 
 ( BSE)مد میکروسکوپ الکترونی روبشی: SPSساعت آسیاکاری شده پس از فرایند  3Ti-Si-2C 20ریزساختار مخلوط پودری  9شکل 

ساوت آسیاکاری شده هب  و    20های  پهس ا، نقاط مختلف ن ونهجوشی  تفیند  فرآریزسااتار حاص  از  جهت  ررسی دهیق  

 هرار گرفته است.   EDSجوشی مورد آنالیز پس از تف

 دهد که: نشان می 10ساوت آسیاکاری شده در شک   20نواحی مختلف ن ونه   EDS آنالیز

 
1 Abderrazak 
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  EDSساعت آسیاکاری. نقاط مختلف مشخص شده در تصویر تحت آنالیز   20پس از  3Ti-Si-2C.  ریزساختار مخلوط پودری  10شکل 

 . اندگرفتهقرار 

a ناحیه )a  ی  نی شیپ توان ، میهاآنکروی شک  است.  ا توجه  ه شک  کروی ذرات و گستردگی سلح تشکی  حاوی ذرات

آنالیز  می ن ود که این ذرات  اثبات این موضوع  ا ک ک  اولیه واکنش  اشد.  رای  ارائه شده   11که در شک     EDSتوانند مواد 

(، مشخص شد که در این ذرات غنی از  07/71و درصد ات ی تیتانیوم    74/26، درصد ات ی سیلیسیوم  18/2)درصد ات ی کر ن  

 . ح  شده است هاآنتیتانیوم  وده که کر ن و سیلیسیوم در 

 

 .10در شکل aناحیه  EDSنتایج حاصل از آنالیز   11کل ش

b  ناحیه )b  تواند ناشی از واکنش شی یایی  ین مواد اولیه و تشکی  شام  ذرات  ه ه  چسبیده و آگلومره شده است که می

آنالیز   از این موضوع،  ، درصد ات ی  46/16از ناحیه م کور گرفته شده )درصد ات ی کر ن    EDSمحصول  اشد.  رای اط ینان 

ن ناحیه نسبت شود ایکه مشاهده می  طوره انآورده شده است.    12( و در شک   47/75و درصد ات ی تیتانیوم    07/5سیلیسیوم  

تواند حاوی  ساوت آسیاکاری، می  20محتوای کر ن  یشتری داشته و  ه دلی  ریز شدن مواد اولیه و محصولات پس از    a ه ناحیه  

 (  اشد. 2SiC3Tiو  xTiCفازهای کار یدی غنی از تیتانیوم )

c  ناحیه  )c  را نشان مینیز آگلومره اولیه و تشکی  محصولات،  ه یکدیگر  هایی  مواد  دهد که  ه دلی  واکنش گرمازا  ین 

، شک  02/61و درصد ات ی تیتانیوم    4/ 73، درصد ات ی سیلیسیوم  25/34این ناحیه )درصد ات ی کر ن    EDS. آنالیز  انددهیچسب

توان گفت در این ، میجهیدرنتافته است؛ دهد که محتوای کر ن افزایش و محتوای سیلیسیوم و تیتانیوم کاهش ی(  نشان می13

  اشد. می b یشتر از ناحیه   xTiCناحیه مقدار فاز 
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 . 10در شکل bناحیه  EDSنتایج حاصل از آنالیز   12شکل

 

 

 .10در شکل  cناحیه  EDSنتایج حاصل از آنالیز  13شکل

دهد. نقاط مختلف  رای از سینترینگ را نشان می ساوت آلیاژسازی شده پس    20تصویر ریزسااتار مخلوط پودری    14شک   

 هرار گرفته و نتایج آن در ادامه آورده شده است. EDS ررسی فازهای مورد آنالیز 

 

جوشی جرقه پلاسما. نقاط مختلف مشخص شده در  ساعت آسیاکاری و تف 20پس از  3Ti-Si-2Cریزساختار مخلوط پودری  14 شکل

 .اندگرفته قرار  EDSتصویر تحت آنالیز 

 دهد که: نشان می 14نواحی مختلف شک    EDSآنالیز 

اند و  س باده زنی دچار کندگی شده  نیدر حشود، غنی از گرافیت  وده و  مناطق تیره رنگ که در سلح ن ونه دیده می (1
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 است. آورده شده  15( در شک  1مر وط  ه ناحیه ) EDSشوند. آنالیز دیده می 14تیره رنگ در تصویر  صورت ه

 

 .14( شکل 1ناحیه ) EDSنتیجه آنالیز  15شکل 

که از  طوره انشود و  که  ا رنگ روشن در ت ام ن ونه دیده می  محصول نهایی است  کنوااتیسااتار  ( ریز2ناحیه ) (2

 اشد. نتایج مر وط  ه آنالیز می 3Si5Tiو   2SiC3Ti ،TiCمشخص است، حاوی فازهای    5آنالیز پراش پرتو ایکس در شک   

EDS ( در شک  2ناحیه )آورده شده است. 16 

 

 .14( مشخص شده در شکل2مربوط به ناحیه ) EDSنتایج  16شکل

جوشی جرهه پهس ا سبب تشکی  ریزسااتاری نتیجه گرفت انجام فرآیند تفتوان  ها میو ریزسااتار ن ونه  EDSاز نتایج  

ساوت، ا تاد ذرات را شدیداً کاهش داده و    20شود. دلی  این امر این است آسیاکاری تا  ساوت آسیاکاری می  20ه گن در ن ونه  

  شدهانجامسازی و تشکی  فازهای میانی  شود. از طرفی، در حین آسیاکاری، پدیده آلیاژسبب توزیع ذرات درک  مخلوط پودری می

جوشی جرهه  کند. از طرفی، حین فرایند تفجوشی جرهه پهس ا فراه  می و شرای  را  رای تولید محصول ه گن پس از تف

 شود.تولید می تیفی اکپهس ا  ه دلی  دما و فشار  الا، واکنش میانی  ا سروت  یشتری انجام و محصول 

 . شودیمپردااته  2SiC3Ti ه  ررسی مکانیزم تشکی  فاز  آمدهدست هه تاکنون  ا توجه  ه نتایجی ک

ا تدا  ه دل C و Ti نی ، واکنش   Ti-Si-C ست یدر س دهد. در آغاز،  ی رخ م C  ا   ییای ی ه واکنش ش Ti ادیز   ی ت ا    یدر 

𝛥𝐺°𝑇𝑖𝐶)   یتشک  انرژی آزاد گیبس  رایز  شودانجام ن ی  TiCدر مقا     SiC  یتشک = −180.844 𝐾𝑗 𝑚𝑜𝑙⁄ )𝑇𝑖𝑐  منفی    ار ی س

𝛥𝐺°𝑆𝑖𝐶)از  تر = −70.9 𝐾𝑗 𝑚𝑜𝑙⁄ )𝑆𝑖𝑐  [18]ت اس . 

𝛥𝐻°𝑇𝑖𝐶)از طرفی، گرمای حاص  از تشکی    = −184.5 𝐾𝑗 𝑚𝑜𝑙−1⁄ )𝑇𝑖𝑐  [18]    ی و ورود  یانرژ  ه ان   ا   که  شودیم سبب

 C و  Tiنیواکنش  .  [20]  شود  شروع C -Tiست یس  از  یناش  یکیمکان  یاحتراه  اود  واکنش  کی  ، xTiCتشکی  اولین فازهای  

  واکنش  مکانیزم  توانیم نتایج،  شود.  ا توجه  ه  یم  کیوتکتی    Ti-Siذوب   یتشک  سبب  امر  نی ا  که  کندیم  آزاد  را  ی ادیز  یگرما

 . کرد  ینی شیپ  زیر صورت  ه را 3Ti-Si-2Cدر سیست  
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  ی را.  ا دییطور مداوم کاهش م ه  Siو    C  اصوس ه  هاذرات آن اندازه  و    شدهپراکنده   رهاپود،  آسیاکاریدر مرحله اول   •

 .شوند ریزترازنظر اندازه  Ti ذرات شوند یم   اوث و شده هیتتب Ti در ذرات C و Si زیر ذرات از

 . شوندیصورت ه گن پراکنده م، ذرات  هیاکاریزمان آس شی ا افزا  •

و نقص    کرنشو    گرفتهدانه شک     یاز مرزها  یتیوس   ی، نواحا ندیی کاهش م  یاندازه  حران  کیذرات  ه  اندازه    ی وهت  •

توانند یدانه م یشنااته شده است که مرزها تیواهت کی نی. اشودیم  جادیا یکیمکان اژیآل ندیفرآ اثر در یداال دیشد

 . کنندیم فراه  را نفوذ عیسر ریمس  یداال یهاییاج هنا ها و و   کنند. نقص ییجا هنامنبع  ونوان ه

  کرده  نفوذ  رهایمس  ن یا  قیاز طر  سروت ه C ات   یاد ی، تتداد ز Ti-C یهاهیلا   یتشک  منظور هاست که،    ن یفرض  ر ا  •

 . است ضر ه یانرژ  ی ه دل Ti-C یهاهیاز لا TiC آسان یریگشک  .ندج ع شو  Tiیهامرزدانه در و

دما    شیپخش و  اوث افزا  سروت هکه    جادشدهیاگرما    یادی، مقدار زشوندیدچار احتراق مTi-C ی  هاهیلا  کهیهنگام  •

 شود.  یدر مناطق ااس م

و    هشد Ti-Si ذوب  وارد  شده   یاز هب  تشک  TiC اشد.  ی الا م  ی ه اندازه کاف Ti-Si ذوب   یتشک  ی را  یموضت  یدما •

 . دهدیم   شک ازآنجارا  ییهاهسته

 یهادانه  سرانجام،.  شودمی   یتشک 2SiC3Tiو    دادهواکنش   Si -Ti ا ذوب  TiCذرات  ی الا،  را  یدر مناطق  ا دما  •

 2SiC3Ti  نها  و  کنندیرشد م  ایه یلا  صورت ه و    ن ودهاز ذوب    گ اریشروع  ه رسوب از   یی ا درجه  الا  ییسااتار 

 د. ریگیتخلخ  شک  م

 گزارش شده است.  [21]و ه کاران  9مشا ه این مکانیزم در ملالته انجام شده توس  لی

 گیری نتیجه -4

 ه روش آلیاژسازی مکانیکی  ررسی شد.    3Ti-Si-2Cدر این ملالته، مکانیزم تشکی  فازهای مختلف در سیست  سه تایی  

 از: اندوبارتدر این ملالته   آمدهدست هنتایج  نیترمه 

  SiCو TiCشده اما ه چنان پیک مر وط  ه فازهای    2SiC3Tiافزایش زمان آسیاکاری  اوث افزایش پیک مر وط  ه فاز   •

 وجود دارد.

 شدتشان افزایش یافته است.  2SiC3Tiهای مر وط  ه فاز  ا افزایش دمای و لیات حرارتی، پیک •

افزایش    20و    0 ا انجام فرآیند زینترینگ هوس پهس ا روی ن ونه   •  ی مر وط  ه فازها کیپ ساوت آسیاکاری شاهد 

2SiC3Ti  ی جانبی او  از فازهاهستی   ه ه راه مقداریTiC   3وSi5Ti  

ساوت آسیاکاری شده    20ن ونه    کهیدرحالپودرهای اولیه استفاده شده در این ملالته  سیار ریزدانه و کروی  وده،   •

  اشد.  می 2SiC3Tiی از ادر کنار یک سااتار لایه TiCهای کروی شک  دارای سااتاری از دانه

وجود     ه و ترک و ال  و فرج در سلحتف جوشی جرهه پهس ا ناه گن  ودساوت پس از فرآیند    0ریزسااتار ن ونه   •

  تا حدودساوت آلیاژسازی مکانیکی شده پس از فرآیند سینترینگ هوس پهس ا    20ریزسااتار ن ونه    کهیدرحالدارد  

 زیادی ه گن  وده و هلر ال  و فرج کاهش یافته است.

شود که  یم جادی گرما ا یادی، مقدار زشدهدچار احتراق Ti-C ی هاهیلااست که ا تدا  صورتنی دمکانیزم تشکی  فازها  •

  یکاف  اندازه ه Ti-Si ذوب   یتشک  ی را  یموضت  یدما  شود.یدما در مناطق ااس م   شی و  اوث افزاشده  پخش    سروت ه

 Si -Ti ا ذوب  TiCذرات  ی الا،  را  یدر مناطق  ا دما . شودیم Si -Tiذوب  وارد  شده   یاز هب  تشک  TiC وده و   الا  

  صورت  هو    کردهاز ذوب    گ اریشروع  ه رسوب 2SiC3Ti یهادانه  سرانجام،.  شودمی   یتشک 2SiC3Tiو    دادهواکنش  

 د. ریگیاز تخلخ  شک  م یی ا درجه  الا  ییسااتار نها  و  کنندیرشد مای هیلا
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