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  هاƽ احيا کربوترمال، بوروترمال و بوروکربوترمال بورايد زيرکونيم با استفاده از روش دƽ سنتز
  4 هادي نصیري و3، ساسان اطرج*2، حسن شریفی1علی تحویلیان

  
  چکيده

ها مزایا  وشبوراید زیرکونیم بکار رفته است که انتخاب هر یک از این ر هاي بسیار زیادي براي سنتز ذرات دي تاکنون روش    
در این پژوهش با استفاده . بشمار رودهاي کم هزینه   روشءتواند جز در این میان فرایند احیا می. و معایبی را در بر داشته است

با  بوراید زیرکونیم دي. بوراید زیرکونیم باروش احیا تولید شد از پودرهاي اولیه زیرکونیا، بورات، کاربید بور و کربن، پودر دي
 احیاي تلفیقی بروترمال و  و(ZrO2+B4C)احیاي بوروترمال، (ZrO2+B2O3+C)ه از فرایندهاي احیاي کربوترمالاستفاد

 ندشان دادن SEMو میکروسکوپ الکترونی  XRD به وسیلهها  بررسی. سنتز شد (ZrO2+B4C+C)، )بوروکربوترمال( کربوترمال،
که ناخالصی کربن در پودر ضمن این اي شکل رشد کرده رت میلهصوه احیاي کربوترمال ب ولید شده با روشت ZrB2که پودر 

ZrB2 از فرایند سنتز با روش ناشیدر محصول  .دهی در کوره اکسیدي حذف گردید شاهده شدکه با انجام فرایند حرارتم 
با اتانول و آب شوي  و ناخالصی بورات به راحتی در شست. مشاهده شدZrB2 اي شکل  بوروترمال، ناخالصی بورات و رشد میله

ها رخ داده  تر در میان دانه کميکربوترمال نسبت به سنتز با روش احیا بوروترمال نفوذ و در سنتز به روش احیا بور. شد حذف 
مقایسه . که مشابه با روش کربوترمال کربن از سیستم خذف شدضمن این. استاست، این امر به دلیل وجود کربن در نمونه 

ریخت تر از جهت  بوراید زیرکونیوم با استفاده از احیاي کاربید بور روشی مطلوب ه روش سنتز پودر ديها نشان داد ک روش
  .باشد  پودر و سینترپذیري، در بین روش یاد شده براي تولید پودر میشناسی

  
  .بوروکربوترمال بوروترمال، زیرکونیم، سنتز، کربوترمال، بوراید دي:هاƽ کليدƽ واژه

  
  
  
  
  
  
  
  
  

                                                             
  .وه مهندسی مواد، دانشکده فنی و مهندسی، دانشگاه شهرکرددانشجوي کارشناسی ارشد، گر - 1
  .استادیار گروه مهندسی مواد، دانشکده فنی و مهندسی، دانشگاه شهرکرد - 2
  .استادیار گروه مهندسی مواد، دانشکده فنی و مهندسی، دانشگاه شهرکرد - 3
  .کارشناس ارشد، گروه صنایع امیرالمومنین هوافضا - 4
 sharifi@eng.sku.ac.ir: قالهول مئنویسنده مس-*
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١٧٠

  تارپيشگف
هاي  ترین سرامیک بوراید زیرکونیم یکی از مهم دي    

بوراید زیرکونیم  سرامیک دي. دما بالاست مهندسی فوق 
فردي مثل پیوند کووالانت قوي، نقطه    خواص منحصر به

ذوب بالا، خواص مکانیکی بالا، خنثایی شیمیایی، هدایت 
 الکتریکی و مقاومت بسیار خوب در برابر -حرارتی

عنوان  به همین علت از آن به.  و سایش داردخوردگی
اي با کاربردهاي حساس در هوافضا مانند پروازهاي  ماده

هاي پیشرانه موشک استفاده   صوت و یا سیستمورايما
ها به دلیل نوع   شاتلنویندر نسل . ]1[شود می

نیاز به مواد با مقاومت اکسیداسیون  هاي خاص، طراحی
بکار در چنین شرایطی مواد  .شدبا عالی در دماهاي بالا می

ز مقاومت به  اoC2000 باید در دماهاي بالاتر ازرفته
توان از   نمی،بنابراین. اکسیداسیون خوبی دارا باشند

استفاده  SiCکربن تقویت شده با -هاي کربن کامپوزیت
مطالعات اولیه . شوند  در چنین شرایطی اکسید میزیراکرد 

 که ترکیبات غیر اکسیدي ند به بعد نشان داد1960 از سال
بر پایه زیرکونیم و هافنیم داراي قابلیت استفاده در 

اگرچه مواد  .]2[باشد را دارا میoC2000دماهاي بالاتر از
ترند، ولی  اکسیدي از نظر مقاومت به اکسیداسیون مطلوب

به دلیل بالا بودن ضریب انبساط حرارتی و پایین بودن 
د داراي مقاومت به شوك ها، این موا هدایت حرارتی آن

ها در کاربردهاي  توان از آن حرارتی پایینی بوده لذا نمی
یابد، مورد  هوا فضا که به صورت سریع دما افزایش می

 Si3N4  ،SiC مانند (Siمواد پایه . استفاده قرار گیرد
بر روي سطح  SiO2 به دلیل تشکیل یک لایه از) MoSi2و

اومت به اکسیداسیون  مقoC1700ها در دماي بالا تا  آن
 در دماهاي بالا و ،با این حال. دهند خوبی از خود نشان می

  هاي با فشار اکسیژن پایین به جاي تشکیل لایه محیط
. شود گازي خارج می SiO از سطوح نمونه SiO2ظ محاف

 SiO(g)ه شکیل شده تجزیه شده و ب تSiO2 ، بر اینافزون
، TiB2د مانن برایدها و کاربیدها. ]2[شود بدیل میت

TiC،NbC  وNbB2 هاي اکسیدي تشکیل  یز در محیطن
 oC2000ر با دماي ذوب زی Nb2O5و  TiO2ر نظی ترکیباتی

در نتیجه تنها . ده که قابل استفاده نخواهند بوددا
 V و IVها، بورایدها و نیتریدهاي عناصر فلزي گروه کاربید

ر قابل ها براي این منظو جدول تناوبی عناصر و ترکیبات آن

 بویژه  مواد فوق دما بالا،بنابراین. ]3[باشد استفاده می
ZrB2 در این . ر کاربردهاي هوافضا بسیار اهمیت دارندد

در  زیرکونیم بوراید راستا براي ساخت قطعات از جنس دي
 اهمیت داراياکیفیت بالا بسیار ب ZrB2ر ابتدا سنتز پود

ونیم هم بوراید زیرک به دلیل خواص یاد شده، دي. است
، ]4و5[آستر دیرگداز ،]4[چنین در ابزار برش

. شود استفاده می] 8[ها و میکروالکترونیک] 6و7[الکترودها
آل  اي ایده ماده ZrB2ا شود ت خنثایی شیمیایی سبب می

به ) فرآیند تولید آلومینیم( 1هرولت–هاي هال  براي سلول
 يها عنوان کاتد، در فرآیند تصفیه فولاد به عنوان تیوپ

و مورد استفاده در قطعات الکتریکی دستگاههایی  2ترموول
  .]6 و 7[زنه باشد چون هیتر و آتش هم
 از گروهی به وسیلهبوراید زیرکونیم  تولید ذرات دي    

بکار هاي  پژوهشگران بررسی شده است و بسیاري از روش
 منجر به سنتز ذرات دي بوراید زیرکونیم با اندازه رفته

سنتز پودرهاي ریز . وص بالا شده استذرات نانو و خل
تواند نیروي محرکه سینتر شدن را افزایش داده و منجر  می

به بهبود تراکم و افزایش خواص مکانیکی سرامیک حاصل 
 براي تولید گوناگونیهاي  تاکنون روش. ودش ZrB2از پودر 

: ها عبارتند از ترین آن است که مهمبکار رفتهاین پودر 
ترین   زیرکونیم و عنصر بور که مستقیمواکنش بین) الف

در سنتز با این روش، . باشد یم ZrB2روش سنتز ذرات 
امکان کنترل ترکیب و خلوص پودر حاصله افزایش یافته و 

این جب شده تا وکه هزینه بالاي پودرهاي اولیه م در حالی
هاي احیا که در سه  روش) ب. ]2[روش غیر اقتصادي باشد

بندي  وروترمال و کربو بوروترمال تقسیمدسته کربو ترمال، ب
پذیر بوده و نسبت  هاي احیا کنترل اساسا واکنش. شوند می

هاي  روش )ج .] 5و8[باشد تر می ها کم هزینه به دیگر روش
هایی است که در آن یکی یا همه  شیمیایی، منظور فرایند

شود،  منبعی که بور از آن تهیه می.  محلول باشندءاجزا
ترین امتیاز  مهم. باشد و آلکوکسیدهاي بور میاسید بوریک 

در مقیاس  (ءهاي بر پایه محلول این است که اجزا روش
این . تري با یکدیگر دارنداختلاط بیش) اتمی و یا مولکولی

هاي سنتز الکتروشیمیایی، احیاي  دسته شامل روش
هاي  روش) د. ]9و10[باشد روش سل ژل می همزمان و

                                                             
1 -Hall- Heroultcells  
2- Thermowell 
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١٧١

اي سنتز احتراقی، آلیاژسازي ه واکنشی که شامل روش
مکانیکی، روش مکانوشیمیایی و سنتز احتراقی حجمی 

خواص و ساخت محصولات واکنش خود احتراقی . باشد می
به دلیل . هاي سنتز در حالت جامد متفاوت است با روش
هاي سرمایش بالا، غلظت عیوب افزایش یافته و  سرعت

پدید ساختاهاي غیر تعادلی موجود در محصول، سبب 
تر و سینترپذیري پایدار، فعالیت بیش آمدن حالت نیمه

  .]11[شود بهتر می
 یدرابودي ذرات سنتز ايبر ريبسیا يهاروش نتاکنو    

 ینا  از کـی رـه باـنتخا که ستا فتهر ربکا یرکونیمز
 نکته ینا کرذ. داشته استبر در را معایبی و یاامز هاروش

 روـب و نیموـیرکز هـلیاو ادوـم که ستا وريضر
شدت  تولید به روش بنتخاا در و دهبو قیمت انرـگ

 یرکونیمز یدرابودي یی ذراتحیاا سنتز. استار تاثیرگذ
رود بشمار میوندـیشـمبسوـمح کمهزینه يهاروش ءجز

ي حیاا این پژوهش از سه روش  در .]4و13،12[
و احیاي بوروکربوترمال براي  کربوترمال، احیاي بروترمال

که در ادامه به بررسی و . استفاده شد ZrB2سنتز پودر 
 کمی، کیفی میان سه روش مورد مطالعه در این   مقایسه

     .پژوهش پرداخته شده است
  

  ها مواد و روش
، (ZrO2+B2O3+C)از سه روش احیاي کربوترمال     

ل  احیاي بوروکربوترما و(ZrO2+B4C)احیاي بروترمال 
(ZrO2+B4C+C)شرایط یکسان ردهمزمان و  گونه   به 
 از ،براي این منظور . استفاده شدZrB2براي سنتز پودر 

،دوده و کاربید بور )اکسید بور(مواد اولیه زیرکونیا، بورات
ها  استفاده شد که مشخصات آن) تولید شرکت مرك(

، %97ا خلوص ب) ZrO2(زیرکونیا )الف: عبارتند از
بورات ) بm7-1 و اندازه دانهg/cm3 89/5چگالی

)B2O3( چگالی%82، با خلوص ،g/cm3 46/2 و اندازه 
، %99، با خلوص )B4C(کاربید بور )، جm50-10دانه

دوده  ) میکرون، دm9-5، اندازه دانه g/cm3 52/2چگالی
  .m2/g75ه ، و سطح ویژg/cm3 102/0با چگالی

براي  هاي مولی پودرهاي مورد استفادهنسبت    
نشان داده شده  1  سنتز در جدولگوناگونهاي  فرایند
براي این منظور پودرها با استفاده از ترازوي  .است

پودرها در . شدند  توزینg0001/0 الکترونیکی و دقت 
 دقیقه و 30اي با ظرف زیرکونیایی به مدت  آسیاب سیاره

هاي   شده سپس از مخلوط مخلوطrpm 100با سرعت 
 فشار  زیرmm 5/10 گرمی با قطر 2پودري دو عدد قرص 

 بمنظور افزایش واکنش پذیري ton/cm2 70/0محور  هم
   است که قرصگفتنی. پودرها در دماي بالا تهیه شدند

عنوان  به(به دلیل وجود دوده  TZ4و  TZ1 ،TZ2هاي  نمونه
که براي  در حالی. دبدون نیاز به افزودنی تهیه ش) ساز روان

 اتصال ضعیف میان ذرات دلیلبه  TZ3تهیه قرص نمونه 
 قالب از افزودنی  کاربید بور و اصطکاك زیاد با بدنه

در تمامی . استفاده شد% 25/0فنوئولیک رزین به مقدار 
 قالب از اسپري سیلیکات  سازي بدنه ها براي روان نمونه

هاي   فویلشده درون هاي پرس قرص. سدیم استفاده شد
 در کوره oC 1500گرافیتی قرار داده و در دماي بیش از 
 گرافیتی و اتمسفر  القایی سفارشی ساخت ایران با محفظه

براي این منظور ابتدا کوره به خلا . خنثی قرار داده شد
 گاز آرگون با خلوص در محیطرسانده شد و سپس 

و با نرخ جریان دو لیتر بر دقیقه قرار % 999995/99
   درجه بر دقیقه به دماي15در ابتدا کوره با نرخ . رفتگ

oC 1000 درجه بر دقیقه به 10 رسانده و سپس با نرخ 
 درجه بر دقیقه به 5 و نهایت کوره با نرخ oC 1300دماي 
 3 رسانیده شد و در این دما به مدت oC 1550دماي 

ساعت توقف داشته و در انتها کوره خاموش شد تا دماي 
  .ماي محیط برسدکوره به د

واسطه خردایش  هاي پرس شده به در ادامه، پودر قرص    
 .اي، براي شناسایی و آنالیز فازي تهیه شد  آسیاب سیارهبا

هاي پسماند بورات  پودر ناخالصیاین  است که در گفتنی
و شوي  براي حذف بورات با استفاده از شست. وجود داشت

ه  بoC 20 دماي  اتانول و آب مقطر دربامحصولات سنتز 
پس از عملیات . صورت گریز از مرکز استفاده شد

در صد وزنی  جهت اطمینان از حذف بورات، وشوي شست
آنالیز شیمیایی به روش هاي سنتز شده با  اکسیژن نمونه

  . محاسبه شدتر شیمی
آنالیز فازي پودرهاي سنتزي با استفاده از پراش پرتو     

 شرکت Xتري اشعه  دستگاه دیفرکتومبه وسیلهایکس 
Philips  مدلPW3040 اخت کشور هلند انجام شدس.  
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  ).واحد اعداد مول است( هاƽ تهيه شده براƽ سنتر دƽ بورايد زيرکونيم  نمونه-١جدول
  ZrO2 B2O3 B4C C  ها نمونه

      
TZ1  1  1  -  5  
     

TZ2  1  5  -  10  
     

TZ3  1  -  75/0  -  
      

TZ4  1  -  8/0  5/1  
     

 
 پودرها با استفاده از میکروسکوپ الکترونی ریخت شناسی

براي آنالیز  .ررسی شد بLEO, 435VP,DE-UKمدل 
      مدلTGA/DSC1توزین حرارتی نیز از دستگاه 

STAR Systemساخت کشور سوئیس استفاده شد .  
  

  نتايج و بحث
  روش کربوترمال

به روش کربوترمال را نشان  ZrB2تولید ) 1(واکنش     
آن در استاندارد  انرژي آزاد گیبس  تغییراتمقدار. دهد می

  .است - kJ 87/32 برابر oC 1550دماي 
ZrO2(s)+B2O3(l)+5C(s)=ZrB2(s)+5CO(g) 
ΔGo=1431-0.803T (kJ)       )1(  

جمله  بسیاري از پژوهشگران ،)1(واکنش  برپایه    
 اکسیدهاي مخلوط کربوترمال ، احیاي]15[کاراسو

 را توجهی شایان نتایج و کرده بررسی را بور و زیرکونیم
براي پیشرفت  د کهنده ها نشان می بررسی .اند بدست آورده

 .باشد  میoC1500نیاز به دماي بالاتر از ) 1(کامل واکنش 
 شاهد با مقادیر  عنوان یک نمونه به TZ1در ابتدا نمونه 

و پس از مخلوط  انتخاب شد) 1(مولی متناسب با واکنش 
الگوي پراش  . عملیات سینترینگ قرارگرفتوردمشدن 
   نشان داده شده 1 ربوط به این نمونه در شکلم Xاشعه 
هاي   بر پیک، افزونشود گونه که مشاهده می همان .است

ZrB2هاي مربوط به مواد اولیه زیرکونیا و کربن و نیز  ، پیک
وجود ) ZrC( کاربید زیرکونیم   نامطلوب سنتز شده ماده
توان گفت که   با بررسی این آنالیز فازي می،ابراینبن .دارد

و با نسبت ) 1( واکنش بر اساسدر چنین شرایطی سنتز 

علت بوجود .  کامل انجام نشده است گونهاستوکیومتري، به
بور بوده که   اکسید آمدن فاز کاربید زیرکونیم اتمام ماده

و از  نقش تأمین کننده بور در طی انجام واکنش را داشته
مطالعات نشان . رکیب زیرکونیم و کربن بدست آمده استت

، )1( بر واکنش افزوند که در دماي آزمایش نده می
 تولید BO کربن احیاء شده و گاز به وسیلهاکسید بور 

شود که این موضوع موجب مصرف شدن این دو ماده  می
 در این فرایند کاربید ،چنین هم]. 16 و 15[خواهد شد

خواسته و نامفید بوده که تنها موجب زیرکونیم، فازي نا
تر م کZrB2 مقدار ،اتلاف زیرکونیاي اولیه شده و در نتیجه

  .در محصول نهایی بوجود آمده است
 با بررسی منابع و TZ1 از نمونه  نگرفتن پس از نتیجه    

تهیه  TZ2 و انجام عملیات سعی و خطا نمونه ]16-20و9[
 پس از سنتز در شکلاین نمونه  Xالگوي پراش اشعه  .شد

  .است  آورده شده2
الگوي این نمونه با ، شود گونه که مشاهده می همان    

ها  از جمله این تفاوت. استبسیار متفاوت  TZ1نمونه 
تر و ، نویز بسیار کمZrB2هاي قوي  توان به وجود پیک می

 در این نمونه با .اشاره کرد ZrO2 و ZrCهاي فاز   پیکنبود
 گونه درجه واکنش به oC 1550دهی تا رتطی فرایند حرا

شود  کامل انجام شده است و فقط پیک کربن مشاهده می
ماندن کربن اضافه در محصول نهایی سنتز  که نشانگر باقی

با استفاده از فرآیند شست و شو با اتانول و آب . باشد می
   ه ب %.wt 12.4از TZ2مقطر، درصد اکسیژن نمونه 

0.343 wt.%  توان اذعان  بنابراین، می. ته استکاهش یاف
جهت .  استشدهتر بورات باقی مانده حذف داشت که بیش

 میکروسکوپ   پودر سنتز شده ازریخت شناسیبررسی 
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١٧٣

SEMنشان داده 3 آن در شکل تصویر ستفاده شد که ا 
ها داراي   دانه،شود گونه که مشاهده می همان. شده است

رشد . باشد مرزها مشخص و اشکال بلوري یکسان می

 بودههاي تقریبا تیز  اي شکل با لبه ها به صورت میله دانه
  .شودمیتر پودر که این امر موجب آگلومره شدن کم

  

  
  . ساعت۳ به مدت oC١٥۵٠سنتز شده در دماTZ1  ƽنمونه  X الگوƽ پراش اشعه -۱شکل

  

  
 .oC١٥۵٠ سنتز شده در دماTZ2 ƽ تابانده شده به نمونه Xش اشعه  الگوƽ پرا-۲شکل

  

  
 .oC١٥۵٠    سنتز شده در دماTZ2 نمونه SEM تصوير -۳شکل
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  روش بوروترمال
 به روش بوروترمال را نشان ZrB2 تولید 2واکنش 

 آن در  استاندارد انرژي آزاد گیبس تغییراتمقدار. دهد می
  . است-kJ 5/306 برابر oC 1550دماي 

7ZrO2(s)+5B4C(s)=7ZrB2(s)+3B2O3(l)+5CO(g) 
ΔGo=1378-0.24T (kJ)       )2(  

 به ZrB2، تولید )2(ا توجه به واکنش  بTZ3در نمونه     
 مورد بررسی oC 1550در دماي  روش احیاي بوروترمال

براي این منظور در توزین مواد اولیه از  .قرار گرفت
از فرآیند شست و شو با پس . هاي اضافی استفاد شد مول

 0.225 تا  %.wt 14.4 اتانول و آب مقطر، درصد اکسیژن از

wt.% توان گفت که قسمت  بنابراین، می. کاهش یافت
الگوي پراش اشعه . اعظم بورات اضافی حذف گردیده است

Xالگوي .نشان داده شده است 4  این نمونه در شکل

کامل  گونهبدست آمده حاکی از آن است که سنتز به 
بهترین وضعیت از آنالیز  XRD انجام شده است الگو

دهد چرا که با کارت مرجع  بوراید زیرکونیم را نشان می دي
  .بوراید زیرکونیم مطابقت کامل را دارد پراش دي
 نشان داده 5در شکل ) TZ3( این نمونه SEMتصویر
توان دریافت که  با توجه به این تصویر می. شده است

یگر نفوذ کرده و در مناطقی سینترینگ رخ ها در یکد دانه
 سنتز در بایدبراي بهبود وضعیت بوجود آمده . داده است

 که سنتز ندها نشان داد بررسی. تر انجام گیرد دماي پایین
در دماي پایین موجب کاهش کیفیت محصول نهایی 

آسیاب کردن   بهترین راه حل،بنابراین. خواهد شد
  .باشد می محصول پس از سنتز

  

  

  
  .oC ۱۵۵۰ سنتز شده در دماTZ3 ƽ تابانده شده به نمونه X الگوƽ پراش اشعه -۴شکل

  

  
  .oC۱۵۵۰سنتز شده در دماTZ3 ƽنمونه SEM تصوير -۵شکل
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  روش بوروکربوترمال
 را 3 به روش بوروکربوترمال در واکنش ZrB2تولید     

  استانداردانرژي آزاد گیبستغییرات . نشان داده شده است
  . است-kJ 76/83 برابر oC 1550ن واکنش در دماي ای

2ZrO2(s)+B4C(s)+3C(s)=2ZrB2(s)+4CO(g) 
ΔGo=1134-0.668T (kJ)       )3(  

در این روش احیایی، تلفیقی از بور و کربن در نمونه     
TZ4الگوي پراش اشعه .  استفاده شدX محصول سنتز این 

هاي مطابق  تمامی پیک. آورده شده است 6 نمونه در شکل
هاي  بوراید زیرکونیم با شدت با کارت مرجع پراش دي

مطلوب بدست آمده و تنها، پیک ناخواسته مربوط به کربن 
تر شود که شدت آن از روش کربوترمال کم مشاهده می

  .باشد می
را TZ4  از پودر سنتز شده نمونهSEM تصویر 7شکل     

دهد که   نشان می7 و 5هاي  مقایسه شکل. دهد نشان می
در سنتز به روش احیا بوروکربوترمال نسبت به سنتز به 

ها رخ داده  تري در میان دانهروش احیا بوروترمال نفوذ کم
. ]21[باشد این امر به دلیل وجود کربن در نمونه می. است

 تقریبا ریخت شتاسی از 7ها در شکل   دانه،هم چنین
تر  ککوچ TZ2یکسانی برخوردار بوده و نسبت به نمونه 

این . شود تر مشاهده میهاي تیز در آن کم  ولی لبه،بوده
تر پودر به آگلومره شدن را نشان  بیش  سبب علاقهموضوع

  دهد که این امر فرایند سینترینگ پودر را براي تهیه می
  .]18[کند تر می قطعات آسان

 مربوط به 4 و 2هاي   در شکلXالگوهاي پراش اشعه     
هاي کربوترمال و  به روشپودرهاي سنتز شده 

هاي مربوط به کربن  ها پیک بوروکربوترمال بوده که در آن
 مورد استفاده در این دو روش  دوده. شود مشاهده می

عنوان ماده اولیه، داراي ساختار آمورف بوده که علت آن  به
 در. باشد یم SP3و  SP1 ،SP2خاطر وجود فازهاي   به

 oC 1300اولیه تا بیش ازفرایندهاي سنتز، دماي پودرهاي 
 به SP3 و SP1افزایش یافت که این امر موجب تبدیل فاز 

SP2است که گفتنی. واهد شد خ SP2 همان گرافیت 
باشد که این حالت از تک فازي شدن به صورت  می

  .]22[شود شاهده می مXRDهاي کربن در نتایج  پیک
 براي حذف کربن نوین یروشاز در این پژوهش     

   پودر سنتز شده در دماي،براي این منظور . شداستفاده
oC 500اکسیدي قرار گرفت  به مدت یک ساعت در کوره  .

بدست آمده  TGA با استفاده از آنالیز حرارتی بالاشرایط 
 به ترتیب براي 9و  8هاي   این آزمون در شکل که نتیجه

پودر سنتز شده به روش کربوترمال و بوروکربوترمال نشان 
  .ه استداده شد

  

  

  
  .oC١٥۵٠سنتز شده در دماTZ4 ƽتابانده شده به نمونه Xالگوƽ پراش اشعه  -۶شکل
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١٧٦

  
  .oC ۱۵۵۰سنتز شده در دماTZ4 ƽنمونه SEM تصوير -۷شکل

  
  .پودر سنتز شده به روش کربوترمال براƽ حذف کربنTGA نمودار -۸شکل 

  
  . براƽ حدف کربنپودر سنتز شده به روش بوروکربوترمالTGA نمودار -۹شکل 

 دادن تا  در اثر حرارت، شود گونه که مشاهده می همان    
 کاهش جرم بوجود آمده و پس oC 350نزدیک به دماي 

این . ها مشاهده نشده است از آن، تغییري در جرم نمونه
اکسید کربن  کاهش جرم ناشی از تبدیل گرافیت به گاز دي

م تاثیرگذار بوده که از محیط خارج شده و در کاهش جر
 قابل توجه دیگر این است که کاهش جرم  نکته. بوده است

پودر سنتز شده به روش بوروکربوترمال از پودر سنتز شده 
تر بوده که علت آن وجود گرافیت به روش کربوترمال کم
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تر در روش بوروکربوترمال نسبت به روش  کم باقی مانده
  .کربوترمال بوده است

هاي   از پودربار دیگر ،و حذف کربندهی  پس از حرارت    
ها   گرفته شد که نتایج آنXالگوي پراش اشعه  سنتز شده

هاي   پیکنبود.  نشان داده شده است11  و10هاي در شکل
گرافیت در این الگوها دلالت بر موفقیت آمیز بودن حذف 

  .داردهاي سنتز شده  کربن از پودر

  
  .نتز شده پس از حذف کربن سTZ2ز نمونه  اX الگوƽ پراش اشعه -۱۰شکل 

  

  
  .نتز شده پس از حذف کربن سTZ4ز نمونه  اX الگوƽ پراش اشعه -۱۱شکل 

  گيرƽ نتيجه
سنتز احیایی شامل کربوترمال و  هاي با استفاده از روش    

هاي اضافی از  و با افزودن مول بوروترمال و بوروکربوترمال
مواد اولیه  .دا موفقیت تولید ش بZrB2مواد اولیه، پودر 

ها  مورد نیاز براي روش کربوترمال نسبت به سایر روش
، ولی در محصول سنتز استتر و در دسترس  ارزان قیمت

  مانده وجود دارد که با ایجاد یک پروسه کربن باقی شده
توان کربن اضافی را  دهی در کوره اکسیدي می حرارت

 هاي تشکیل شده در این روش نسبت به دانه. حذف کرد
تر بوده و نیز احتمال سینترینگ  هاي دیگر بزرگ روش
 .استتر ها در این روش کم دانه

 اولیه کاربید بور گران قیمت  در روش بوروترمال ماده    
   ولی محصول نهایی سنتز شده با این روش از کیفیت ،بوده

هاي تشکیل  اندازه دانه. و خلوص بالایی برخوردار است
 ،تر است ها کوچک  ه سایر روششده در این روش نسبت ب
یابد که باید با  ها نیز افزایش می ولی امکان سینترینگ دانه

 .کنترل دماي سنتز این مهم را کنترل کرد
در روش تلفیقی بوروکربوترمال، با افزودن دوده مراحل     

تر  اولیه تولید مثل آسیاب و پرس براي تولید قرص را ساده
موجب عدم سینترینگ یا  این عمل ، دیگرسوياز . شد

 از سنتز پسبندي اولیه  ها شده و دانه رشد بیش از حد دانه
 ولی مشکل ،بخشد را نسبت به روش بوروترمال بهبود می
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اصلی افزودن دوده باقی ماندن آن در محصول نهایی 
 درجه 500در دماي ها باشد که با حرارت دادن نمونه می

.ن را حذف کردتوان آ گراد در کوره اکسیدي می سانتی
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