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اکسایش  مقاومت    چکیده: برابر  پیشبه    تولید شدهخالص    2SiC3Tiفاز  مکس  در  مذاب خوراني  کاربید  های  سازهروش  متخلخل تیتانیم 

اکسیژن مورد ارزیابي در محیط    C˚1400  و  1300،  1200،  1100،  1000،  800،  500دماهای مختلف    ، دري ژليساخته شده با روش ریختگ

( شناسایي شد. ضخامت XRDپراش پرتو ایکس )استفاده از تکنیک  ها با  قرار گرفت. ترکیب فازهای اکسیدی تشکیل شده روی سطح نمونه

گیری شد. ( اندازهSEMالکترون روبشي )   يمیکروسکوپ   تکنیک ها با  طع نمونهها با بررسي سطح مقهای اکسیدی تشکیل شده روی نمونهلایه

اکس فرایند  سازوکار  تشریح  منظور  تجبه  )هیزایش،  گرماوزني  )و    (TGهای  تفاضلي  پویشي  محدوده  (DSCگرماسنجي   تا   25دمایي    یدر 

˚C1500    نشان داد که تا دمای    هایافته  رسید.انجام  به˚C1000    در ورای دهد و با افزایش دما  رخ نمي   به دنبال اکسایشافزایش جرم شدیدی

˚C1000  اکس مي  ایشفرایند  دمای  تسریع  از  اکس  C1400˚شود.  بعد  کاهش   ایشبه  جرم  افزایش  شیب  و  رسیده  پایدار  حالت   به 

 .یابد افزایش مي µm  121ضخامت لایه اکسیدی به  C 1400˚های اکسیدی نشان داد که با افزایش دما به سنجي لایه مقطع های دادهیابد. مي
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Abstract: In this research, the oxidation resistance of pure Ti3SiC2 MAX phase that produced via 

infiltration of porous TiC preform, fabricated by the gel casting process, was evaluated via oxidation at 

different temperature of 500, 800, 1000, 1100, 1200, 1300 and 1400 oC under the oxygen atmosphere. 

The oxide phase composition on the surface of the samples was characterized by X-ray diffraction 

analysis. The thickness of the oxide layers on the surface was measured on the cross- section of the 

samples using scanning electron microscopy (SEM). To investigate the oxidation mechanism, the TG 

and DSC thermal analyses were carried out in the range of 25-1500˚C. The results showed that the high 

weight gains were not occurred up to 1000˚C, and the oxidation procedure was accelerated for the 

temperature above 1000˚C. The oxidaton reached a steady- state above 1400˚C. The results of the oxide 

layers thickness measuements showed that by increaseing temperature to 1400˚C, the oxide layer 

thickness increased to 121 µm. 
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 مقدمه  .1

یرکنیم به علت خواص مکانیکي و خوردگي خوب در  آلیاژهای ز

رآکتورها معمول  کاری  نوتروني   ،شرایط  جذب  مقطع  سطح  و 

گسترده صورت  به  هستهپایین  صنایع  در  استفاده  ای  مورد  ای 

مي عنوان قرار  به  سبک  آب  رآکتورهای  در  آلیاژها  این  گیرند. 

فشار  لوله مخزن  ساختاری  اجزای  دیگر  و  سوخت  غلاف  های 

که در شرایط    C  500˚روند. در دماهای بالای  کار مي تور بهرآک

ورای LOCA)  1کنندهنکخاتلاف   رخدادهای شدید  در  یا  و   )

به  پایه  ميطراحي  اکسوجود  افزایش   ایشآید،  آلیاژها   این 

های غلاف، آزادسازی که در نتیجه منجر به تخریب لوله  یابدمي

تولید   و  اضافيهیدروژن  مهممي   گرمای  از  یکي  ترین شود. 

های سوخت پیشرفته  غلاف  ی صنعتي به منظور توسعه  نیازهای 

در خوب  بالا و مقاومت    2تحمل آسیب   ی روی آستانهبر  کید  أت

اکس است  رخدادهای هسته  در صورت  ایشبرابر  در  ]3-1[ای   .

برنامه حاضر  توسعه  پژوهشهای  حال  منظور    ی و  به  فراگیری 

امکان و  اارزیابي  سرامیکسنجي  از  به  ستفاده  پیشرفته  های 

است  های سوخت هستهمنظور ساخت غلاف انجام  ای در حال 

های  به یک گروه از سرامیک  2SiC3Ti  ی . سرامیک نانولایه]5-4[

فازها  نام مکس  به  با   3پیشرفته  به عنوان موادی  تعلق دارد که 

هسته کاربردهای  برای  بالا  شدهقابلیت  شناخته  مکس  ای  اند. 

عمومي   فرمول  با  کاربیدهای    nAX1n+Mفازهای  از  گروه  یک 

 16تا    13فلزات انتقالي، عناصر گروه  آن  تایي هستند که در  سه

گزین نمادهای بي و کربن یا نیتروژن به ترتیب جای وجدول تنا

M  ،A    وX  شوند و  ميn  این  ]6[باشد    3و یا    2،  1تواند  مي .

به    به  مواد حجمي  قطعات  صورت  به  یا  و  پوشش   صورت 

ترکیب واسطه سرامیکاز    يی  و  فلزات  مناسب  مانند  خواص  ها 

و الکتریکي خوب، قابلیت    گرمایي  رسانندگي استحکام مطلوب،  

ماشین قابلیت  پلاستیکي،  شکل  مقاومت  کتغییر  و  در  اری  بالا 

کم،  یيام رگشوک  برابر   وزن  پایداری    کشساني مدول  ،  بالا، 

و   مقاومت  نوتروني  مناسب،  برابر  دمایي  در  و  خوب  خوردگي 

انبساط  ایشاکس ضریب  آستانه  یيام رگ،  و  تحمل پایین  ی 

کتورهای آب آاستفاده در ربالایي برای    قابلیتآسیب بالا دارای  

و در    C900˚تر از  کتورهایي با دمای کاری پایینآسبک و یا ر 

 
1. Loss of Coolant Accident 

2. Damage Tolerant 

3. Max phases   

توربین    های ای مانند پرهصنعت هسته  آتيکاربردهای جاری و  

پمپ پوششغلاف  ها، یا  و  سوخت  مواد  های  برای  مانع  های 

اکسا.  ]8-7[هستند    موجود  ،غلاف فاز    یشيرفتار  مکس 

2SiC3Ti  پایه متعددی مورد   های هدر مقال  2SiC3Ti  ی و مواد 

نتیج و  گرفته  قرار  است   های هبررسي  شده  گزارش     متفاوتي 

چن]9-11[ همکاران    گ.  اکس  ]10[و  پودرهای   ایشيرفتار 

فاز   محیط  را    2SiC3Tiمکس  گزارش در  و  بررسي  اکسیژن 

تر است  پایین  TiCمکس فاز نسبت به    یشکردند که نرخ اکسا

به    C˚  1250تا    1050در دماهای    2SiC3Tiو پودر مکس فاز  

  )کریستوبالیت( اکسید   2SiO)روتیل( و    2TiOصورت کامل به  

بارسوم  مي و  راقي  ال  اکسا  ]12[شود.  های  نمونه  یشيرفتار 

 یشرا در طول اکسا  TiCحجمي    2%حاوی    2SiC3Tiحجمي  

بررسي   min  500در هوا و در زمان    C1400˚-900در دماهای  

در    یشرا برای فرایند اکسا  mol kJ  220-1سازی  و انرژی فعال

بازه جدلینسکي    ی این  کردند.  گزارش   انرژی   ]13[دمایي 

نمونهفعال برای  همین  سازی  در  را  بالا  خلوص  با  های حجمي 

گزارش کرده است.    kJ mol  270-1دمایي در حدود    ی محدوده

متشکل   C 1000˚اکسید تشکیل شده در دمای بالای  ی پوسته

لایه  یک  لایه  2TiOخارجي    ی از  و  )روتیل(  داخلي    ی خالص 

از   رفتار    ]14[است. هوداک و همکاران    2TiOو    2SiOمرکب 

بلوری  نمونه  یشياکسا چند  حجمي   2%  حاوی   2SiC3Tiهای 

مورد   C1100˚-800دمایي    ی بازه کاربید را در  تیتانیم  حجمي  

آن دادند.  قرار  اکسابررسي  رفتار  یک  واری  سهمي  یشيها 

سهمي اکسا)افزایش  اثر  در  دما  افزایش  با  جرم  در یشوار  را   )

وار غیرسهمي  یشو یک اکسا  C  950˚تا    800دمای    ی محدوده

سازی به  با انرژی فعال  C  1100˚تا    950دمایي  ی  گسترهرا در  

تفاوت علت  گزارش کردند.    kJ mol  5 /212-1و    137/ 7ترتیب  

اکسا رفتار  گزارش  2SiC3Ti  یشيدر  به   های در  مختلف 

مختلف  ناخالصي تولید  فرایندهای  و  متفاوت  داده  های  نسبت 

اینشده   به  توجه  با  اکساست.  در   2SiC3Tiسطحي    ایشکه 

شود، پیشنهاد شده  شروع مي  C900˚تا    800دماهای بالاتر از  

ملاحظ  که  عنوان   هایيهاست  به  ماده  این  کاربرد  خصوص  در 

بالا در نظر گرفته    -دما  ی کتورهای پیشرفتهآغلاف سوخت در ر

اکس]4[شود   شروع  به  توجه  با  زیرکنیمي  غلاف  ایش.  های 

دماهای   در  فاز    C  500˚معمول  مکس  کاربرد  قابلیت  و 

2SiC3Ti  ر غلافآ در  عنوان  به  سبک  آب  این  کتورهای  در   ،
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خالص در دماهای    2SiC3Tiمکس فاز    ایشيرفتار اکس  پژوهش

 مختلف مورد بررسي قرار گرفت. 

 

 مواد و روش انجام آزمایش .2

فاز   پیش  2SiC3Tiمکس  خوراني  سیلیسیم  روش  های  هساز با 

TiC  .شد تولید  ژلي  ریختگي  روش  به  شده  فرایند   ساخته 

اول ی اصلي است. در مرحله  ریختگي ژلي متشکل از سه مرحله

در   وبا استفاده از فرایند ریختگي ژلي تهیه    TiCهای  سازهپیش

پیرولیز  ی مرحله فرایند  طریق  از  در   ،دوم  موجود  آلي  مواد 

حاصل سازهپیش متخلخل  ساختاری  و  خارج  در    ؛شودمي  ها 

نفوذ    ی مرحله به درون ساختار متخلخل  سوم مذاب سیلیسیم 

پودرهای  سازه پیش   ی تهیه  برای .  کندمي با   TiC  متخلخل 

مقدار  µm5تا    3  ی دانه  ی اندازه با  0/ %11،  آزاد  سطح    کربن 

فلز   <  g  2m  2 /2-1  مخصوص پودر  گرفت.  قرار  استفاده  مورد 

، در ابتدا به صورت قرص پرس شد و 99/ 6%سیلیسیم با خلوص  

در بالای نمونه، به درون   گرفتندر فرایند مذاب خوراني با قرار  

نفوذ  نمونه این نمودها  استفاده در  آبي مورد  . سیستم منومری 

آمیدپژوهش آکریل  با  آکریلاتي  سیستم   ،1  (AM عنوان به   )

آمید آکریل  بیس  متیلن  دی  اصلي،  به MBAM)   2منومر   )

( به TEMED)  3ساز، تترا متیلن دی آمینمنومر زنجیره  عنوان

( به عنوان آغازگر APS)  4پرسولفات  موعنوان کاتالیزور و آمونی

  با خلوص آزمایشگاهي( استفاده شد.  مرک)تهیه شده از شرکت  

ساز  در محیط آبي از پراکنده  TiCسازی پودر  به منظور پراکنده

هیدروکسید  آمونیم  مولکولي  TMAH)   5تترامتیل  وزن  با   ،) 
1-mol g  153 /91  مطالع به  توجه  با  شد.  قبلي    های هاستفاده 

مقدار منومر و بار بهینه به منظور حصول استحکام خام و درصد  

با    ، به ترتیب  ، تخلخل مناسب مقدار    ی پایه  وزني )بر   10%برابر 

نسبت   در  با    MBAMبه    AMحلال(    50%و    12/ 5برابر 

سرامی پودر  بار  بهینهحجمي  مقدار  شد.  گرفته  نظر  در    ی کي 

منظور دستنیز  ساز  پراکنده پایداری  به  مقدار  بالاترین  به  یابي 

برابر )بر  0/ 4%  دوغاب  در    وزني  خشک(  پودر    pH  8مبنای 

شد   مرحله]16-15[انتخاب  در  تهیه  ی .  منظور  به     ی اول 

به ترتیب و به   MBAMو    AMمحلول ابتدایي منومرهای  پیش

 
1. Acrylamide 

2. N,N-methylenebisacrylamide   

3. Tetramethylethylenediamine 

4. Ammonium persulphate 

5. Tetramethylammonium hydroxide 

یون  آب  به  تدریجي  از صورت  استفاده  با  و  اضافه  شده  زدایي 

تهیه  هم شفافي  کاملاً  محلول  مغناطیسي  مرحلهشدزن  در    ی. 

پراکنده تنظیم  بعد  از  بعد  و  اضافه  محلول  به  پودر pHساز   ،

پیش محلول    وارد   h1به آرامي و در مدت زمان  کاربید  تیتانیم  

اضافه کردن پودر سرامیکي عملیات اختلاط . در تمام مدت  شد

هم با  با  مغناطیسي  منظور    rpm  150  تندی زن  به  شد.  انجام 

با ترکیب کاملاً یکنواخت  ی تهیه بعد    ،دوغابي  عملیات اختلاط 

پایان   به پیش محلول به مدت  یافتن  از  ادامه    h2افزودن پودر 

تالیزور و پیدا کرد. در پایان به منظور آغاز فرایند تشکیل ژل، کا

داخل  در  دوغاب  بلافاصله  و  شدند  اضافه  دوغاب  به  آغازگر 

ابعاد  قالب با  پلاستیکي  به    mm30×mm45های  شد.  ریخته 

شده   ریختگری  دوغاب  داخل  در  محبوس  هوای  خروج  منظور 

فرایند اتمام  از  بعد  بلافاصله  قالب  قالب در داخل  ها  ریختگری، 

محفظه داخل  خلأشیشه  ی در  تحت  هواگیری   Pa  10-2  ای 

دوغابشدند  ریختگری  فرایند  اتمام  از  بعد  مدت  .  به    h36ها، 

در داخل قالب در دمای محیط خشک شدند و بعد از  ها  نمونه

  C  100˚در آون در دمای    h48ها به مدت  خروج از قالب نمونه

ها در  خشک شدند. به منظور جلوگیری از ایجاد ترک در نمونه

ظرف حاوی آب در تمام یک  ن  حین خروج رطوبت، با قرار داد

اتمسفر خشک در  نسبي  رطوبت  شدن  ایجاد مدت خشک  کن 

پیرولیز  فرایند  یافت.  افزایش  تدریجي  صورت  به  دما  و  شد 

ای تحت اتمسفر گاز  ای لوله، در کورهC500˚ها در دمای  نمونه

در    h1و زمان ماند برابر با    min ˚C  3-1آرگون با نرخ گرمایش  

بیشینه   فاز  دمای  مکس  تولید  منظور  به  پذیرفت.  انجام 

2SiC3Ti  فرار از   با خلوص بالا، بعد از اتمام فرایند خروج مواد

نمونه قطعات،  مدت  داخل  به  دمای    min90ها    C  1500˚در 

. فرایند مذاب خوراني از طریق نفوذ ]15[مذاب خوراني شدند  

نقطه بالای  دماهای  در  سیلیسیم  درون    ی مذاب  به  فلز   ذوب 

پذیرفت.    TiCمتخلخل    ی سازهپیش فرایند    برای انجام  انجام 

قرص خوراني  پیشمذاب  روی  سیلیسیمي  های  سازههای 

و سپس مجموعه  TiCمتخلخل   داده شد  به    ی قرار  خام  بدنه 

بوته درون  سیلیسیم  قرار  همراه  آلومینایي  فرایند  گرفتندهای   .

کوره داخل  در  خوراني  گرماساز    VPRاومتي  مق  ی مذاب  با 

انجام شد. به منظور    min C˚  10-1نرخ گرمایش  گرافیتي و با  

اکس رفتار  نمونهایشيبررسي  حاوی  ،  به    100%های  فاز  مکس 

مختلف    h10مدت   دماهای  ،  1100،  1000،  800،  500در 

ی ایستاده ساخت شرکت  در کوره  C  1400˚و    1300،  1200
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دمای   افزایش  نرخ  با  و  هوا  اتمسفر  تحت  سرام   صنعت 
1-min C˚  20  بازه های حرارت داده شدند و تغییرات جرم در 

اندازه نمونهزماني مختلف  تغییرات جرم  بلافاصله  گیری شد.  ها 

دقت   با  ترازویي  با  کوره  از  خروج  از  شد.    تعیین  g  10-4بعد 

پراش    تکنیکها با  تعیین فازهای تشکیل شده روی سطح نمونه

انجام    Stidy-MP  مدل  STOEبا تجهیز    (XRD)ایکس    پرتو

نمونه مقطع  سطح  بررسي  میکروسکوپشد.  از  استفاده  با   ها 

 1ال ام یو   -3مدل تي ای اسکن میرا    )SEM(  روبشيالکترون  

( مورد بررسي  SED)  2ی انرژینمایي پرتو ایکس پاشنده طیفو  

سنجي  سختيریزها با استفاده از روش  قرار گرفت. سختي نمونه

بر و  استانداردویکرز  گیری اندازه  1327ASTM C-15  اساس 

 یش های دمایي رخداد اکساشد. به منظور بررسي دقیق محدوده

شده انجام  فازی  تغییرات  )تجزیه  ،و  گرماوزني  و    (TGهای 

  با استفاده از دستگاه مدل   (DSC)  3گرماسنجي روبشي تفاضلي 

روی  آلمان    5ساخت شرکت نچ  4پي سي لوکس   409اس تي آ  

 ها انجام پذیرفت. نمونه

 

 و بحث هایافته .3

نمونه  های هنتیج وزن  بازهافزایش  در  در  ها  مختلف  زماني  های 

الف   1دما در دماهای مختلف در شکل  هم  یشطول فرایند اکسا 

به ذکر است که در دمای     C500˚نشان داده شده است. لازم 

به بود  اندک  بسیار  وزن  منحنيگونهافزایش  در  که  های  ای 

اکسا از  ناشي  وزن  ارا  یشافزایش  قابل  مختلف  دماهای  ه  یدر 

همان از نبود.  ناشي  جرم  افزایش  است  مشخص  که  طور 

کم  اکسایش دماهای  از  در  نشان   C  1000˚تر  را  کندی  روند 

با افزایش دما سرعت اکسامي و متعاقب آن سرعت    یشدهد و 

ب مربع افزایش وزن در    1کل  شیابد.  افزایش جرم افزایش مي

طور  دهد. همانبه صورت تابعي از زمان نشان ميرا  واحد سطح  

شکل   در  مي  1که  دیده  دمای ب  از  ویژه  وزن  افزایش  شود، 

ها در توافق خوبي با  است و منحني  کوچک  C  1000˚تا    800

تشکیل لایه مرحله  این  در  نرخ خطي هستند.  اکسید   ی قانون 

به صورت مستقیم وابسته به زمان است و در واقع در طي این 

اکسا واکنش  سطح    یشمرحله  به  اکسیژن  رسیدن  محض  به 

 
1. TESCAN- MIRA 3 LMU   

2. Energy-dispersion x-ray spectroscopy   

3. Differential scanning calorimetry   

4. STA 409 PC Luxx   

5. NETZSCH  

مي رخ  سرعت،  نمونه  ثابت  اکسایش  pkدهد.  از واکنش   ، 
1-s4-m2kg  10-7×0 /1    درC˚  800  1  به-s4-m2kg  10-7×0 /7  

 یابد.  افزایش مي C 1000˚در 

 

 
 )الف(

 
 )ب(

 
 )ج(

  2SiC3Tiهای  سطح برای نمونه  یکایوزن در  زماني  الف( افزایش  .  1شکل  

های مربع افزایش وزن با  ب( و ج( منحني،  اکسید شده در دماهای مختلف

 مختلف.  های اکسید شده در دماهایزمان برای نمونه
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  روندیک    C  1000˚در دماهای بالاتر از    ایشسینتیک اکس

مربع  های  منحنيدقیق  ی  تجزیهکند.  را دنبال مي   ای دو مرحله

ب ویژه  وزن  نمونه  اافزایش  برای  در زمان  شده  اکسید  های 

ج نشان داده شده است.    1در شکل    C  1000˚دماهای بالاتر از  

اکسهمان فرایند  وار دو سهمي  ایشطور که مشخص است یک 

شود که مطابق با قانون نرخ سهمي است.  مي مشاهده  ای  مرحله

اکس فرایند  در  سهمي،  نرخ  قانون  با  لایه    ،ایشمطابق  رشد 

پیوسته  کاهش  یک  با  اکس  ی اکسید  است.    ایشنرخ  همراه 

لایه  وزن  یا  با عکس ضخامت  متناسب  واکنش  نرخ    یبنابراین 

مي فرض  قانون  این  در  است.  شده  تشکیل  که  اکسید  شود 

های فلزی از زیرلایه به فصل  نفوذ یون  ی هم به وسیله  ایشاکس

  ق گاز به منظور واکنش با اکسیژن و هم از طری   مشترک اکسید/

یون لایه نفوذ  از  اکسیژن  مشترک    ی های  فصل  به  اکسید 

مي   جهتاکسید    زیرلایه/ رخ  زیرلایه  با  رشد  واکنش  با  دهد. 

یون  یلایه  ی تهسپیو زمان،  با  گونهاکسید  فلزی  های های 

یون یا  بیشنفوذی  زمان  اکسیژن  دارهای  نیاز  را  به    تا د  نتری 

 یاکسید برسند. در مرحله  گاز یا زیرلایه/  فصل مشترک اکسید/

اکس دیگر،  ایشاول  عبارت  به   ساعت،    2تا    1های  زماندر  ، 

دماهای   برای  سهمي  سرعت  و    1300،  1200،  1100ثابت 

C˚0140    ترتیب   ، 2/ 0×10-4،  4/ 0×10-5،  7/ 0×10-6به 
1-s4-m2kg  10-4×0 /1    .ایش که در اکساست    حالي   دراین  است  

  ایشدهد، اکس رخ مي   h10تا    3زماني  ی  دوم که در بازه  یمرحله

مرحله ميبه  پایداری  ثابتی  دماهای رسد.  برای  سرعت  های 

،  0/4×10-5،  0/2×10-5،  0/1×10-6مذکور در این مرحله به ترتیب  
1-s4-m2kg 10-5×0/7  .است 

اکس همان سرعت  ثابت  است  مشخص  که  در    ایشطور 

 ه ـیابد کاول اندکي کاهش مي ی دوم نسبت به مرحله ی لهـمرح

 اکسیدی و کاهش نرخ نفوذ و در   ی به معني تشکیل یک پوسته

 

اکس واکنش  سرعت  کاهش  منحني    ایشنتیجه  شیب   است. 

Ln kp  فعال انرژی  با  برابر  که  دما  معکوس  سازی برحسب 

  C1400˚تا    800دمایي    ی است، در محدوده  یشواکنش اکسا

اکس واکنش  فار    ایشبرای  با   2SiC3Tiمکس   برابر 
1-mol kJ  82/171    در مقدار  این  با  است.  مناسبي  توافق 

مختلف   های سازی گزارش شده در منبعانرژی فعال  دارهای مق

 .  ]18-17[برای مکس فاز است 

محدوده تعیین  منظور  فازی    ی به     هایتجزیهتغییرات 

 ( DSCگرماسنجي روبشي تفاضلي )و    (TGگرماوزني )زمان  هم

نمونه یک  فاز  برای  مکس  پودری  شد.    2SiC3Tiی   انجام 

تفاضلي    -گرماوزنيهای  منحني   2شکل   روبشي  گرماسنجي 

دهي تا دمای گرمادر طول    2SiC3Tiاستخراج شده برای پودر  

C˚1500    نرخ نشان   min C˚  5-1با  را  اکسیژن  اتمسفر   در 

منحني  مي به  توجه  با  صورت  گرماوزني  دهد.  به  جرم  افزایش 

پیش و  دمای  آرام  از  مي   C˚500رونده  دمای  آغاز  از  شود. 

˚C800    شیب افزایش وزن به صورت محسوسي افزایش به بعد

  C  1400˚  با نرخ بالا تا  ایشیابد و افزایش وزن ناشي از اکسمي

و    بدیاميپیش رفته و سپس نرخ افزایش وزن به شدت کاهش  

که در    طورهمان  شود.پایدار مي  یوارد مرحله  ایشفرایند اکس

مي  2  شکل تفاضلي    منحني شود  دیده  روبشي   گرماسنجي 

(DSC)    منحني در  شده  مشاهده  وزن  افزایش  با  توافق  در 

( سه  (TGگرماوزني  محدودهی  قله،  در  را  دمایي گرمازا  های 

540-˚C570  ،1000-˚C1050    1180و-˚C1200    نشان 

  C600˚تا    500دهد. شروع افزایش جرم در محدوده دمایي  مي

یک   حضور  محدوده  ی قلهو  این  در  بیان  ی گرمازا  گر  دمایي 

برای مکس فاز   C500˚از دمای تقریبي    یششروع فرایند اکسا

2SiC3Ti .است 

 

 
 

گرماوزني منحني.  2شکل   )   -های  تفاضلي  روبشي  پودر  DSC-TGگرماسنجي  برای  شده  استخراج   )2SiC3Ti    طول دمای  گرمادر  تا  نرخ  C˚1500دهي     با 
1-min C˚ 5  در جریان اکسیژن.   
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به منظور بررسي فازهای تشکیل شده در دماهای مختلف و 

منحني  قله  أسرمنش در  شده  مشاهده  روبشي  های  گرماسنجي 

( تکنیک  تجزیه،  (DSCتفاضلي  پرتو  با  ( XRD)ایکس    پراش 

های  سطح نمونهپراش پرتو ایکس  الگوهای    3انجام شد. شکل  

دماهای   در  شده  ،  1200،  1100،  1000،  800،  500اکسید 

به مدت    C1400˚  و  1300 مي   h5و  نشان  طور دهد. همانرا 

نمونه است  مشخص  دمای    ی که  در  شده  به    C  500˚اکسید 

های  قلهاست و    2SiC3Tiهای مکس فاز  قلهصورت غالب دارای  

از   ضعیفي  و    2TiOبسیار  دیده   2SiO)آناتاز(  نمودار  در   نیز 

جزمي بسیار  وزن  افزایش  با  )مطابق  منحني  یشود  در  ي 

چنین  هم  ایشابتدایي اکس  ی (. حضور آناتاز در مرحلهماوزنيرگ

نیز    ]19[و همکاران    هوو ز  ]18[و همکاران    سان   ی به وسیله

 نیز هنوز    C800˚ی اکسید شده در  گزارش شده است. در نمونه

مي قله دیده  مناسبي  شدت  با  فاز  مکس  اصلي  که  های   شوند 

در این دما و عدم   ایشای بودن فرایند اکسجزیره  ی دهندهنشان

پوسته اکستشکیل  دمای  در  فراگیر  و  اکسیدی ضخیم    ایش ی 

ی اکسید شده در دمای  نمونه  الگوهای پراش پرتو ایکساست.  

˚C  800   ت نمونه  این  در  را  روتیل  فاز  ميأحضور   کند.  یید 

قلهجابه فاز    ی جایي  مکس  به  زاویه   2SiC3Tiمربوط    یاز 

˚58 /39  =ϴ2  38/ 96˚  ی به زاویه    =ϴ2    یي  امرگبعد از عملیات

مدت    C800˚دمای    در به  ميh5و  گسترش ،  علت  به  تواند 

به  تنش نمونه  فاز   خاطرهای فشاری پسماند در سطح  تشکیل 

با   روتیل  با    cm g  23 /4-3  چگالي اکسیدی  آناتاز  به  نسبت 

 باشد.  cm g 78 /3-3 چگالي

نیز    C1100˚و    1000های ضعیف مکس فاز در دماهای  قله

بیان چنان دیده ميهم این ماده  شوند که  در گر مقاومت خوب 

اکسایش   محدودهبرابر  این  افزایش در  با  است.  دمایي   های 

تا  بیش دما  تمامي    C1200˚تر  فاز قلهتقریباً  مکس  های 

2SiC3Ti   های مربوط به  قلهشوند و  های پراش حذف مياز الگو

2TiO  های مربوط به مکس  قلهگیرند. حذف  )روتیل( شدت مي

مي طرفي  از  دما  افزایش  با  به  فاز  شدن  تواند  ضخیم  دلیل 

باشد. در دمای    ی پوسته قله  C1400˚اکسید  های موجود تنها 

)روتیل(    2TiOهای مربوط به  قلهدر الگوهای پراش پرتو ایکس،  

 با شدت بالا است.

به   توجه  با   الگوهای با  آن  تطبیق  و  ایکس  پرتو   پراش 

گرماوزني تجزیه  های هنتیج تفاضلي    -های  روبشي  گرماسنجي 

(TG-DSC)  نتیجهتوان اینماهای مختلف ميدر د گیری گونه 

با تشکیل    C500˚مکس فاز از دمای تقریبي    ایشکرد که اکس

)کوارتز( مطابق با اولین    2SiO)آناتاز( و    2TiOفازهای اکسیدی 

منحني    قله در  شده  مشاهده  روبشي  گرمازای  گرماسنجي 

دما تر  شود و در ادامه با افزایش بیششروع مي  (DSCتفاضلي )

نمونه  بالا در  با شدت  فاز روتیل متعاقب واکنش گرمازای دوم 

مي منحنيظاهر  ایکس  های  شود.  پرتو  هیچپراش  گونه  ظهور 

دمای    ی قله از  را  نمي  C1200˚جدید  نشان  بعد  دهند.  به 

ظهور    ]20[بارسوم   که  است  کرده  در    ی قلهگزارش  گرمازا 

منحني    C1200˚دمای   دلیل  مي  DSCدر  به  تبدیل  تواند 

 ساختار بلوری کوارتز به تریدیمیت باشد.   باسیلیکای آمورف  

 

 
 

 اکسید شده در دماهای مختلف. 2SiC3Tiهای الگوهای پراش پرتو ایکس نمونه.  3شکل 
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لایه ضخامت  بررسي  منظور  شده  به  تشکیل  اکسید  های 

نمونه مقطع  سطح  سطح،  الکترون  روی  میکروسکوپ  با  ها 

تصویر میکروسکوپ   4شکل  روبشي مورد بررسي قرار گرفتند.  

های اکسید شده در دماهای الکترون روبشي سطح مقطع نمونه

از  را  مختلف   مي  ایشاکس  h10بعد  نتیجنشان    های هدهد. 

ميگیری اندازه نشان  میکروسکوپي  ضخامت    دهد های   که 

های مختلف در گیری در قسمتمیانگینهای اکسید که با  لایه

  به  C  1400˚و    1300،  1200،  1100،  1000،  800دماهای  

با   برابر  ترتیب  به  آمده  ،  85/ 21،  51/ 41،  46/ 68،  21/ 46دست 

همان  µm  03 /121و    92/ 48 با  است.  است  مشخص  که  طور 

اکس دمای  لایه  ایشافزایش  ضخامت  تدریج  اکسید  به  های 

در   است.  یافته  اکسید   ی لایهضخامت    C1400˚افزایش 

مقدار به  مي  µm  03 /121  کامپوزیت  به  افزایش  توجه  با  یابد. 

لایه پیوستگي  همانعدم  سطحي  اکسید  در  های  که  طور 

مي  های تصویر دیده  مقطع  پوستهسطح   اکسید    ی شود، 

نفوذ  نمي عنوان سد  به  و  اکسیژن جلوگیری کند  نفوذ  از  تواند 

مي تا  عمل  دما  افزایش  با  و  لایه  C1400˚کند   یضخامت 

مي افزایش  تدریجي  صورت  به  سرعت  اکسید  ثابت   یابد. 

از   دمای    s4-m2kg  10-5×0 /4-1واکنش   به    C˚1300در 
1-s4-m2kg  10-5×0 /7    دمای مي  C˚1400در  یابد.  افزایش 

مرجع از  برخي  در  سرعت  ثابت  افزایش  ابعاد   هادلیل  افزایش 

اکسید و در نتیجه ظهور تعداد زیادی    ی در لایه  2TiOهای  دانه

حفره این  است.  شده  ذکر  شده  اکسید  سطح  در   ها  حفره 

فرکانال  تسریع  و  اکسیژن  نفوذ  برای  کوتاه  مسیر  با  یند اهایي 

   .]21[کنند ایجاد مي  ایشواکنش اکس

پاشنده ایکس  پرتو  )طیف  انرژی  سطح    (EDSی  طول  در 

نشان   5 شکلدر  C1100˚اکسید شده در دمای  ی مقطع نمونه

حضور   A  ی پراش پرتو ایکس در ناحیه  الگوی داده شده است.  

مي   Oو    Tiهای  اتم نشان  ميرا  پیشنهاد  که  لایه دهد  کند 

اساساً   ناحیه  ی تجزیه.  است  2TiOسطحي  در   B  ی عنصری 

میکروسکوپ شکل    يتصویر  روبشي  هم  5الکترون  زمان  حضور 

نشان مي  Oو    Si  ،Tiهای  اتم پیشنهاد مي را  که  دهد که  کند 

از    ی لایه ترکیبي  تعدادی   2SiOو    2TiOداخلي  البته  است. 

مي  مشاهده  لایه  دو  بین  در  به  تخلخل  توجه  با  که   شود 

متعاقب فرایند    2COناشي از آزادسازی گاز    2و    1های  واکنش

ناحیه  ی تجزیهت.  اس  ایشاکس نیز    C  ی عنصری  ماده  در عمق 

گر رخداد دهد که بیان را نشان مي  Tiو    Siهای  تنها حضور اتم

اکس منظور  در لایه  ایش واکنش  به  است.  به سطح  نزدیک  های 

  الگویاکسیدی    ی بررسي دقیق فازهای تشکیل شده در پوسته

پرتو عمق  پراش  در  نمونه  سطح  ،  150،  100،  50های  ایکس 

نمونه    µm250و    200 سطح  با  تهیه  از  فازها  وزني  درصد  و 

تغییرات فراواني   6افزار ریتولد تعیین شد. شکل  استفاده از نرم

دمای  در  شده  اکسید  فاز  مکس  برای  عمق  به  وابسته  فازی 

˚C1300    مدت به  مي  h10و  نشان  لایهرا  با  که  برداری  دهد 

و   پولیش  فرایند  با  )پسطحي  ایکس  پرتو  نتیجه    (XRDراش 

نت است.  شکل  عمق  های هج یشده  در  فازها  فراواني    6سنجي 

( از روتیل µm  50نازک همگن )  ی دهد که یک لایهنشان مي

به   مربوط  )منحني  است  شده  تشکیل  سطح  در   2TiOروی 

فاز    6شکل   حضور  عدم  عمق    2SiOو  به    µm50تا  توجه  با 

(، ترکیبي از روتیل ~  µm  80منحني( و لایه اکسیدی داخلي ) 

و کریستوبالیت است. در مسیر سطح به عمق نمونه، کاهش در  

همراه است.    2SiOو    2SiC3Tiمقدار روتیل با افزایش در مقدار  

بیشهمان عمق  در  است  مشخص  که  از  طور   µm  200تر 

ناشي   عمده  صورت  به  فازی  فاز  از  فراواني  صورت    ومکس  به 

اندکي فاز روتیل است. حضور این فاز در  ي همراه با مقدار  یجز

تواند ناشي از حضور مقدار اندکي از فاز ناخالصي  عمق نمونه مي

TiC    پراش پرتو    الگوی در نمونه باشد که به علت مقدار کم در

اولیه همکاران   ی ایکس  و  بارسوم  است.  نشده  مشاهده  نمونه 

کرده  ]22،  20[ نشانهگزارش  هیچ  که  فیلاند  وجود  از  م ای 

مانند   اکسید  نمونه   2SiOمحافظ  سطح    2SiC3Tiی  روی 

های اکسید متشکل  اکسید شده وجود ندارد. به هر جهت پوسته

لایه  یک  لایه  ی از  یک  و  روتیل  عنوان  به  داخلي   ی خارجي 

 مرکب از روتیل و سیلیکا هستند.  

لایهریزسختي  های هنتیج ویکرز  اکسیدی سنجي  های 

فاز   مکس  روی  شده  نمونهتشکیل  در    ی برای  شده  اکسید 

˚C1400    زمان شکل  h10و  در  است.    7،  شده  داده  نشان 

یک   لایه  شیبحضور  درون  داده  ترکیبي  توضیح  اکسید  های 

مي نشان  بالا  در  مقشده  که  عمق    دارهای دهد  در  ریزسختي 

  2TiOی سطحي  کند. بالاترین سختي در لایهها تغییر مينمونه

و ميدیده مي به شود  روتیل    تواند  و همگن  متراکم  ریزساختار 

لایه در  پایین  سختي  نمایش  شود.  داده  نسبت  لایه  این   یدر 

حفرهمي  2SiO/2TiOدوتایي   حضور  به  تشکیل تواند  ریز  های 

گاز    ی شده آزادسازی  از  طول کربن  ناشي  در  اکسید   دی 

 2و    1های  سطحي متعاقب واکنش  ایشابتدایي اکس  های همرحل

ترین مقدار سختي نیز مربوط به فاز  . کم]21[نسبت داده شود  

2SiC3Ti ها است. در عمق نمونه 
 

(1            )+ → + +Ti SiC O TiO SiO CO3 2 2 2 2 26 3 2 

(2     )                             + → +TiC O TiO CO2 2 22 
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نمونه.  4شکل   مقطع  سطح  روبشي  الکترون  میکروسکوپ  الف(  تصویر  دماهای  در  شده  اکسید  ب(  800های  ج(  1000،  د(  1100،  ر(  1200،   و    1300، 
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الکترون روبشي سطح مقطع نمونه.  5شکل   انرژی )و طیف پرتو ایکس پاشنده  C  1100˚ی اکسید شده در دمای  تصویر میکروسکوپ  های ( قسمت EDSی 

 ی میاني و پ: مرکز نمونه(.  مختلف نمونه )الف: سطح بیروني نمونه، ب: لایه

 

 
 

ی مکس فاز اکسید شده در  سنجي فراواني فازها برای نمونهعمق .  6شکل  

 . h10به مدت  C 1300˚دمای 

 
 

لایه.  7شکل   در  سختي  عمق  تغییرات  در  شده  تشکیل  اکسیدی   های 

 .h10به مدت   C 1400˚اکسید شده در دمای    2SiC3Tiی نمونه
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 گیری نتیجه .4

اکسبررسي رفتار  که  داد  نشان  فاز    ایشيها  از    2SiC3Tiمکس 

به صورت سهمي  C  1400˚تا    500دمای   با یک در هوا  و  وار 

در    ایش. اکسستا  mol kJ  82 /171-1سازی برابر با  انرژی فعال

دهد و  ای رخ ميبه صورت دو مرحله C 1000˚دماهای بالاتر از  

  یوارد مرحله   ایشدوم با کاهش تدریجي نرخ اکس  ی در مرحله 

مي دارای    ی لایهشود.  پایا  فاز  روی مکس  تشکیل شده  اکسید 

دولایه ترکیب  لایه  :یک  یک  یک    2TiOخارجي    ی شامل   و 

از    ی لایه متشکل  نتیج  2TiOو    2SiOداخلي  نشان    هاهاست. 

رخ   ایشافزایش جرم شدیدی متعاقب اکس  C  1000˚داد که تا  

از دمای  نمي و  اکس  C1400˚دهد  بعد  پایدار   ایشبه  به حالت 

مي کاهش  جرم  افزایش  شیب  و  نتیجرسیده   نشان    هاهیابد. 

لایه مي دما  افزایش  با  که  در   ی دهد  و  شده  ضخیم  اکسیدی 

 رسد. مي µm 121به  C1400˚دمای 
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