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ژل و هاای سا به روش 2BTi-C4Bهای هدف از این تحقیق بررسی تأثیر دمای سینتر بر سنتز و خواص نانوکامپوزیت چکیده:

با استفاده از سینتر بدون فشار است. بر این اساس مواد  2TiBدرصد وزنی نانو ذرات  10هایی با سنتز درجا جهت دستیابی به نمونه

بارای  C4B، کربن و 2TiOو پودرهای  ژلبه روش س  2TiB-C4Bبرای سنتز  )TTIP(تیتانیوم تترا ایزوپروپکساید و  C4Bاولیه 

گراد در درجاه ساانتی 2250و  2175، 2100ها در دماهای سینتر نمونهبه روش درجا مورد استفاده قرار گرفتند.  2TiB-C4Bسنتز 

کروساتتی های تعیین دانسایته و میو آزمون FESEMو  XRDسپس آنالیزهای  ساعت انجام شد. 5/1اتمسفر آرگون و به مدت 

هر وسیله به 2TiBدهنده این است که دانسیته نسبی و میکروستتی کاربید بور با استفاده از تشکی  سنجی انجام گرفت. نتایج نشان

دانسایته باشد. ل بیشتر از روش سنتز درجا میژفته است و مقادیر به دست آمده از روش س ژل و سنتز درجا بهبود یادو روش س 

گراد به ترتیب باه میازان درجه سانتی 2250و  2175، 2100ژل در دماهای حاص  از روش س  2TiB-C4Bهای نسبی برای نمونه

 07/90و  66/78، 49/71ان حاص  از روش درجا به ترتیب باه میاز 2TiB-C4Bهای درصد و برای نمونه 03/92و  67/81، 63/73

پذیری و در نتیجه افزایش سبب بهبود تراکم C 2250°گراد به درجه سانتی C 2100°افزایش دما از به دست آمده است. همچنین 

 در هر دو روش شده است.  2TiB-C4Bهای دانسیته نسبی و میکروستتی نانو کامپوزیت

 

 واژه های کلیدی:

 بدون فشار. ژل، سنتز درجا و سینتر، س 2TiB-C4B نانوکامپوزیت

 

 مقدمه -1

کم  نسبتاً ی، چگالالاب یکرزو یستت ( به علتC4Bکاربید بور )

(3g/cm 52/2) بالا  الاستیک و مدول(GPa 440~  )عنوانبه 

به خود  زیادی راتوجه  یشرفتهپ یساختار هاییکاز سرام یکی

 ی،عال یزیکیخواص ف ین. با توجه به ا[4-1] نموده استجلب 

C4B یش،قطعات مقاوم در برابر سا عنوانبه یاگسترده طوربه 

سبک  یهازره ینو همچن بلاستسند  هایابزار برش، نازل

  ین از کاربید بور. علاوه بر ا[6-5] شودیاستفاده م یکیسرام

 

کنترل، مواد محافظ و  یهایلهذب نوترون، ماج عنوانبه

جذب نوترون استفاده  یتبه علت قابل ینوترون یآشکارسازها

 یکاربردها یدارا C4B هاییکسرام که گرچها. [7] شودیم

 یچقرمگبا این حال سینترپذیری ضعیف و  ،هستند یبالقوه فراوان

. علاوه بر [9-8] شودیبور م یدمانع استفاده از کارب شکست پایین

با استفاده از  ،بالا کتریکیمقاومت البه علت  C4B ینا

 کاریماشین ستتی به( EDM) یکیالکتر یهتتل کاریماشین
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خواص پذیری و افزایش سینتر یجه. در نت[11-10] شودیم

 . کاربید بور اهمیت بسیاری دارد کاریماشینو  یکیمکان

پذیری و بهبود سینترهای متتلفی برای افزایش امروزه روش

اند و در این بین روش خواص کاربید بور به کار گرفته شده

 سینترهای پرس گرم، بدون اعمال فشار نسبت به روش سینتر

ساده و کم هزینه بوده و امکان  نسبتاً جرقه پلاسما و نفوذ دهی، 

این حال به  . با[13-12]ساخت قطعات بزرگ و پیچیده را دارد 

کاربید بور، نیاز به تجهیزات دما بالا  سینترعلت دماهای بالای 

های حاص  این خواص مکانیکی نمونه یابد. علاوه برافزایش می

. به همین علت مواد [1]بدون فشار خیلی خوب نیست  سینتراز 

و  [15-14] های اکسیدیسینترکمک  عنوانبهافزودنی بسیاری 

اند و هر یک از به کاربید بور افزوده شده [18-16] غیر اکسیدی

اند. دمای متفاوتی بر خواص محصول نهایی داشته تأثیرها آن

ها عوام  مهمی سینتر، اندازه ذرات، میزان و نوع کمک سینتر

 تأثیرگذارهای کاربید بور هستند که بر خواص کامپوزیت

شکست بالا،  چقرمگی 2TiB-C4B هاییتکامپوزباشند. می

استحکام خمشی بالا، ستتی بالا و مقاومت الکتریکی کمی 

و  انیکیتواند خواص مکیم 2TiB دارند. بر این اساس

 د.سینتر بهبود بتشکمک  یک عنوانبهرا  C4B کاریماشین

های واکنش درجای به روش معمولاً 2TiB-C4Bهای کامپوزیت

2TiO کربن و ،C4B [19-21]ز پودرهای عنصریستفاده ا، ا 

نیز و  [25] ژلس ، روش 2TiB [24-23]و  C4B استفاده از، [22]

بر اساس  اند.تهیه شده [26] و بور آمورف TiCپودرهای سینتر 

در  2TiBمنجر به تشکی   C4Bدر واکنش با  2TiOنظر محققین، 

با ابعاد کمتر  2TiBشود. با انجام این واکنش ذرات ریز سیستم می

گردند. ظهور این توزیع می C4Bهای در مرز دانه nm100از 

ها سبب بهبود فرآیند انتقال جرم بین ذرات ذرات در مرز دانه

C4B  یابد. در ادامه فرآیند رشد کاهش می سینترشده و لذا دمای

استحکام و چقرمگی شکست  باعث افزایش 2TiBذرات 

تواند . بنابراین حضور این ذرات می[27]گردد کامپوزیت می

اثرات بسیار مفیدی در بهبود خواص مکانیکی همراه با کاهش 

تاکنون در خصوص با توجه به اینکه  داشته باشد. سینتردمای 

و خواص  سینترپذیرینانو ذرات دی اکسید تیتانیوم بر  تأثیر

های کمی صورت بدون فشار بررسی سینترکاربید بور به روش 

، کربن و 2TiOو نیز مقایسه روش واکنش درجای  گرفته است

C4B  دمای سینتر بر سنتز و خواص  تأثیر، در این مقاله ژلس و

و درجا مورد  ژلس های به روش 2TiB-C4Bهای نانوکامپوزیت

 بررسی قرار گرفته است.

 

 مواد و روش انجام تحقیق -2
 مواد اولیه -1-2

مواد اولیه مورد نیاز جهت انجام تحقیق شاام  پودرهاای کاربیاد 

 بااارای سااانتز (TTIP)تیتاااانیوم تتااارا ایزوپروپکسااااید و  باااور

و پودرهاااای  ژلباااه روش سااا  2TiB-C4B هااااینانوکامپوزیت

 بااارای سااانتزدی اکساااید تیتاااانیوم و کاااربن  کاربیاااد باااور،

پااودر باشااد. میبااه روش درجااا  2TiB-C4B هاااینانوکامپوزیت

 Chengduمورد استفاده در تحقیق از شرکت ( C4B)کاربید بور 

Rong Feng  ( ترکیب شیمیایی ماواد 1و جدول )است تهیه شده

کاه مشااهده  طورهمااندهاد. موجود در این پاودر را نشاان مای

و کاربن آزاد  C4B ،3O2Bشاام  شود پودر کاربید بور اولیاه می

 است.

 
 ترکیب شیمیایی پودر کاربید بور اولیه (:1)جدول 

 ترکیب شیمیایی درصد وزنی

 ک  بور 1/77

 ک  کربن 3/20

 کربن آزاد 96/3

7/1 3O2B 

4/97 B+C 

 

( نشااان داده شااده 1پااودر کاربیااد بااور در شااک  ) SEMتصااویر 

ای از انادازه ذرات شود محادودهکه مشاهده می طورهماناست. 

 های ناامنظمکه به شاک  شودنانو کاربید بور در تصویر دیده می

 اسات. nm 300متوسا  انادازه ذرات ایان پاودر حادود  .هستند

باه روش  2TiBعنصر تیتانیوم مورد نیااز جهات سانتز ناانو ذرات 
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باا  (TTIP)روپکسااید از ماده شیمیایی تیتاانیوم تتارا ایزوپ ژلس 

تأمین شد که وزن مولکاولی  3Ti[OCH(CH(2[4فرمول شیمیایی 

را دارا باود و توسا  شارکت  %97گرم بار ماول و خلاوص  284

  .مرک تولید شده است

 

 
 C4Bپودر  SEM(: تصویر 1شک  )

 

کاه  nm 08( با ابعاد کمتار از 2TiOنانو پودر دی اکسید تیتانیوم )

درصاد  %5/99خلاوص آن  باشاد ومتعلق به شرکت آلادری  می

باه  بورید تیتانیومید -برای تهیه نانو کامپوزیت کاربید بور است

( 2در شاک  ) ایان پاودر SEMاستفاده شد. تصاویر  روش درجا

  آورده شده است.

 

 
 2TiOنانو پودر  SEM(: تصویر 2شک  )

مربوط باه پاودر گرافیات ماورد اساتفاده باا انادازه  SEMتصویر 

ه ( نشاان داده شاد3میکرومتار نیاز در شاک  ) 30تاا  8ذرات بین 

 است.

 
 پودر گرافیت SEMتصویر  (:3)شک  

 

 وش آزمایشر -2-2

بااه روش  2TiB-C4Bفرآینااد کلاای ساانتز نااانو پااودر کااامپوزیتی 

و آب  TTIPبه این صورت است کاه باا متلاوط کاردن  ژلس 

ربیاد مقطر رقیق شده با الک  در محی  الک  حاوی پودر اولیه کا

( انجااام شااده و نااانو ذرات هیدروکسااید 1بااور، ابتاادا واکاانش )

ود. شاتیتانیوم روی سطح ذرات پودر کاربید بور اولیه تشکی  می

 ددر حاصاا  در آون بااا دمااای حاادوپااس از خشااک کااردن پااو

°C100مرحله کلسینه کاردن آن در کاوره باا دماای باالا انجاام ، 

-طور پای( به3( و )2های )در این مرحله بایستی واکنشگرفته و 

 روی ذرات 2TiB ناانو ذراتدرپی انجام گیرند که در نتیجاه آن 

( 3( و )2(، )1هاای )تشاکی  شاوند. مجماوع واکانش C4Bپودر 

 .شود( نوشته می4صورت واکنش کلی )به
 

Ti[OCH(CH3)2]4 + 4 H2O = Ti(OH)4 + 4 C3H7OH        

(1)  

 

Ti(OH)4 = TiO2 + 2 H2O                                                          )2( 

 الف

 ب
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TiO2 + 0.5 B4C + 1.5 C = TiB2 + 2 CO                      )3( 

 

Ti[OCH(CH3)2]4 + 0.5 B4C + 1.5 C + 2 H2O = TiB2 + 4 

C3H7OH + 2 CO                                      )4( 
 

باا  2TiB-C4Bهدف از این تحقیق تهیه نانو پودرهای کامپوزیتی 

اساات. بااا توجااه بااه  2TiBدرصااد وزناای نااانو ذرات  10مقاادار 

-(، مای4استوکیومتری ترکیبات شرکت کننده در واکنش کلی )

، آب مقطار و الکا  TTIPتوان مقدار اولیاه پاودر کاربیاد باور، 

در  2TiBمااورد اسااتفاده جهاات دسااتیابی بااه درصااد مااورد نظاار 

صاورتی پودرهای کامپوزیتی را محاسبه کرد. محاسابات فاوب به

هاا ها برای هماه نموناهدر متلوط محلول TTIPاست که غلظت 

 5/0ها مقطر در آنمولار و غلظت آب 05/0همواره ثابت و برابر 

( آورده شاده 2) . مقادیر محاسبه شده در جدول[28]مولار باشد 

 است.

 
 

 محاسبات استوکیومتری ترکیبات اولیه و محصولات (:2)جدول 

C4B اولیه TTIP  اولیه 

g mole g mole 

10 181/0 4/4 015/0 

 2TiB نهایی C4B نهایی 

mole g wt% mole g wt% 

015/0 077/1 10 173/0 572/9 90 

 

طوری که پودر پس از نحوه اختلاط ترکیبات اولیه روی همزن به

باشاد بایاد باه ایان  2TiBدرصاد وزنای  10پتت نهاایی حااوی 

گارم  4/4ماولC4B (181/0  ،)گارم پاودر  10صورت باشد کاه 

لیتار آب میلی 3لیتر اتانول و میلی 310مولTTIP (015/0  ،)مایع 

 5مقطر استفاده شود. به این منظور ابتدا دو بشر هار یاک حااوی 

طور لیتر الکا  تهیاه شاده و باهمیلی 155گرم پودر کاربید بور و 

های مغناطیسی به هم زده شد تا دو محلول با جداگانه روی همزن

ها برابر به دست آید. در حین هم زدن به یکی از آن C4Bغلظت 

لیتار آب مقطار اضاافه شاد. میلای 3و به دیگری  TTIPگرم  4/4

مشتص شده است کاه محلاول آب مقطار رقیاق شاده باا الکا  

اضافه شود تا از هیدرولیز سریع  TTIPبایستی به آرامی به محلول 

آن و ایجاد ذرات درشت هیدروکسید تیتاانیوم جلاوگیری شاود. 

رقیق شده در محی   TTIPمحلول حاص  از اختلاط آب مقطر و 

ساعت روی همازن  4لک  حاوی پودر اولیه کاربید بور به مدت ا

طور کاما  انجاام ( باه1شود تا واکنش )مغناطیسی به هم زده می

گیرد و ذرات هیدروکساید تیتاانیوم بار روی ذرات کاربیاد باور 

 تشااکی  شااود. سااپس محلااول حاصاا  در آون بااا دمااای حاادود

C°100 در قرار گرفت تا پاس از تبتیار الکا ، متلاوط پاوC4B 

بر جای ماند. در نهایات پاودر نهاایی باه  4Ti(OH)حاوی ذرات 

 C/min 10˚و با نرخ گرمایش  C1200° یدقیقه در دما 60مدت 

ه و نانو پودر کامپوزیتی در کوره تحت اتمسفر آرگون قرار گرفت

2TiB-C4B سنتز شد . 

 نیاز باهبه روش درجا  2TiB-C4Bهای نانوکامپوزیت فرایند تولید

درصاد  10هایی باا دستیابی باه نموناهاین صورت است که برای 

باار  C4B، کااربن و 2TiOمااواد اولیااه  از ،2TiBوزناای نااانو ذرات 

هاا، فرایناد اساتفاده شاد. پاس از تاوزین پودر( 3)جادول  اساس

کاربیاد  ای از جانسکاری در حضور الک  و در محفظاهآسیاب

دت دو ساعت و مجنس به  هایی از همینتنگستن به همراه گلوله

صااورت گرفاات. پودرهااا در نهایاات باارای  rpm 200بااا ساارعت 

 قرار گرفتند.  C100° حذف الک  در دمای

 
C4B-های ترکیب مواد اولیه در سنتز درجای نانوکامپوزیت (:3)جدول 

2TiB 

 (%wtهای سینتر شده )ترکیب نمونه

C 2TiO C4B 

89/2 83/12 28/84 

 

و روش درجاا ابتادا  ژلس هر یک از پودرهای حاص  از فرایند 

ساینتر ساپس  قارار داده شادند. MPa 80 تحت فشار تک محوره

گراد در درجااه سااانتی 2250 2175، 2100در دماهااای  هانمونااه

سااعت صاورت گرفات. میازان  5/1اتمسفر آرگون و باه مادت 

اساااس ها بااا اسااتفاده از روش ارشاامیدس و باار دانساایته نمونااه
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میکروستتی مورد بررسی قرار گرفت.  ASTM B311استاندارد 

ها نیااز بااا اسااتفاده از روش ویکاارز و باار اساااس اسااتاندارد نمونااه

ASTM C1327 .ها باا اساتفاده از روش انادازه داناه محاسبه شاد

پاردازان  نیساخت شارکت نهاام MIPافزار و با نرم یانقطاع خط

فازهاای تشاکی  همچنین به منظور بررسای . دیمحاسبه گرد ایآس

 Xپاراش اشاعه دساتگاه از باه ترتیاب ها نموناه ریزساختارشده و 

(XRD, Philips, model XRG3100-PW3710 و )

 ,FESEMمیکروسااکوا الکتروناای روبشاای نشاار میاادانی )

MIRA3TESCAN-XMU ).استفاده شد 
 

 نتایج و بحث -3

باه  2iBT-C4Bهاای نانوکامپوزیتدر این بتش سینتر بدون فشار 

 آورده شده است. درجاو  ژلس های روش
 

 ژلبه روش سل 2TiB-C4Bفرایند سینتر  -3-1

 در دماهای ژلس حاص  از روش های نمونه Xآنالیز پراش اشعه 

ورده ( آ4  )در شااکگراد درجااه سااانتی 2250و  2175  ،1200

شود فازهای قاب  مشاهده در که مشاهده می طورهمان شده است.

باشاد. باا و گرافیات می C4B ،2TiBفازهای هر سه نمودار شام  

هاای گراد شادت پیکدرجه سانتی 2250تا  1200افزایش دما از 

2TiB که به معنای کریستالیزه شادن بیشاتر آن  افزایش یافته است

( نشان داده شده 5در شک  ) 2TiB-C4Bدیاگرام دو جزئی  .است

 .[29]است 

شااود اسااتحاله یوتکتیااک در دمااای طور کااه مشاااهده میهمااان

C°2310 دهد و قبا  از ایان دماارخ می C4B  2وTiB صاورتبه 

بنااابراین در محاادوده دماهااای ؛ محلااول جامااد وجااود دارنااد

 2250و  2175، 2100ژل )های این تحقیق در روش سا آزمایش

وجااود داشااته و  2iBTو  C4Bگراد( تنهااا دو فاااز درجااه سااانتی

 گیرد. واکنش دیگری صورت نمی

 

 

 
و  C°2175 :ب()، C°1200 :الف()ژل سینتر شده در دماهای متتلف: حاص  از روش س  2TiB-C4Bهای نمونه Xمقایسه الگوهای پراش اشعه  (:4)شک  

 C2250° :ج()

 الف

 ب

 ج
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 2TiB-C4B [29]ی دوجزئ(: دیاگرام 5شک  )

 

C4B- نمونااه EDSو  FESEMتصاااویر ( 7و )( 6) هایدر شااک 

2TiB  سینتر شده در دمای ژلس حاص  از روش C°2250  نشاان

، عناصاار بااور، کاارین و تیتااانیم EDSدر آنااالیز داده شااده اساات. 

بوریاد و دیزمیناه شود که بیانگر فازهای کاربید بور مشاهده می

دهنده و اثباات کنناده سااختار ب( نشان-6شک  ) تیتانیوم است.

باشاد ژل میحاص  از روش س  2TiB-C4Bنانوکامپوزیتی نمونه 

 هزار برابر تهیه شده است. ذرات ناانومتری 100که با بزرگنمایی 

2TiB  باااا انااادازه ذرات کمتااار ازnm100  در ریزسااااختار ایااان

 نانوکامپوزیت قاب  شناسایی هستند.
 

 

 
 ژلس حاص  از روش  2TiB-C4B نمونه FESEMتصاویر  (:6)شک  

 :ب()برابر و هزار  2بزرگنمایی  :الف(): C2250° تر شده در دماینسی

 هزار برابر 100ایی بزرگنم

 

 
و سینتر  حاص  از روش س  ژل 2TiB-C4B نمونه EDSآنالیز (: 7)شک  

 C 2250°شده در دمای 

 

حاص  از  2TiB-C4B هایدر نمونه C4Bهای میانگین اندازه دانه

گراد درجه سانتی 2250و  2175، 2100در دماهای روش س  ژل 

باشد که می µm 96/3و  µm 78/2، µm 06/3ن به میزابه ترتیب 

، µm 54/3 نسبت به نمونه کاربید بور خالص به ترتیب با مقادیر

µm 96/3  وµm 8/4  درجه  2250و  2175، 2100در دماهای

بورید تیتانیوم حضور ذرات دی کمتر است. در واقعگراد سانتی

 ب

2TiB 

C4B 

 الف
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 .[30] اندهای کاربید بور شدهرشد دانه مانع

است که  شده فیتعر( برای رشد ذرات در فرایند سینتر 5رابطه )

رات اولیه، اندازه ذ 0Dاندازه دانه،  Dبیانگر زمان،  tدر این معادله 

GQ  برای رشد دانه،  سازیفعالانرژیk  و n ه ثابت عاددی کاn 

شاود( اسات. در معادلاه در نظار گرفتاه می 4 مرزدانه)برای نفوذ 

گردد که رشد دانه تحت تاأثیر شارای  ساینتر و فوب ملاحظه می

 بااناه های نفوذ است کاه ایان تاأثیر در ارتبااط انادازه دامکانیزم

تتر اسات. رشد دانه و ثوابت مربوط به نفوذ مسا سازیفعالی انرژ

نموناه  های سینتر فااز جاماد، انادازه داناه درمکانیزماز طرفی در 

کاس عسینتر شده ارتباط مستقیمی با اندازه ذرات اولیه و نسابت 

ات بنابراین باا حضاور ذر ،دوم کسر حجمی فاز دوم دارد شهیبار

گیارد. فااز دی بورید تیتانیوم ممانعت از رشد دانه صورت میدی

ماانع رشاد  رشد داناه، سازیفعالبورید تیتانیوم با افزایش انرژی 

 [.3-2شود ]در طول سینتر می C4Bی هادانه

 
Dn-Dn

0 = kt.exp(-QG/RT)                                      )5(

    

 ،باشدمی (6)بر اساس مکانیزم زنر که به صورت رابطه  همچنین

ها در نتیجه رشد با حضور ذرات فاز دوم، جابه جایی مرز دانه

 dتواند توس  ذرات ریز فاز دوم قف  شود. در این رابطه دانه می

به ترتیب شعاع و کسر حجمی ذرات فاز دوم  fVو  rاندازه دانه و 

شود با طور که در این رابطه مشاهده می. همان[16] باشندمی

ه و افزایش کسر حجمی ذرات افزودنی ب ذرهکاهش اندازه 

 شود. در پژوهش حاضرحاص  می تریزمینه، ریزساختار ریز دانه

با توجه به ثابت بودن کسر حجمی ذرات تقویت کننده، استفاده 

، تولید ساختار (6تیتانیوم با توجه به رابطه )بورید از نانو ذرات دی

تر را نسبت به حالتی که از ذرات تقویت کننده استفاده ریز دانه

 کند.نشود تایید می

 
d = 4r/3Vf                     )6(

    

 2TiB-C4Bو  C4Bهای و میکروستتی نمونه درصد دانسیته نسبی

( 8در دماهای سینتر متتلف در شک  ) ژلس حاص  از روش 

شود دانسیته نسبی که مشاهده می طورهمانشان داده شده است. ن

که به معنای  ها با افزایش دمای سینتر افزایش یافته استنمونه

در  پیشرفت فرایند زینتر و بهبود سینترپذیری است. همچنین

فزایش اثر مثبتی بر ا 2TiBمقایسه با کاربید بور خالص، حضور 

های دانسیته نسبی نمونهپذیری کاربید بور داشته است. تراکم

2TiB-C4B  و  2175، 2100در دماهای  ژلس حاص  از روش

و  67/81، 63/73به ترتیب به میزان  گراددرجه سانتی 2250

 درصد به دست آمده است.  03/92

 

 
 میکروستتی :ب()درصد دانسیته نسبی و  :الف()ژل سینتر شده در دماهای متتلف: حاص  از روش س  2TiB-C4Bو  C4Bهای خواص نمونه (:8)شک  
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افزایش سینترپذیری ممکن است به علت تشکی  کاربید بور غیر 

ی هایبررسنیز در  [31]لوین و همکارانشاستوکیومتری باشد. 

، حضور کاربید بور 2TiB-C4Bکامپوزیت تولید ترمودینامیکی 

درصد  احتمالاً. اندی و اثبات کردهنیبشیپغیر استوکیومتری را 

 قاب  Xدرصد بوده که در آنالیز اشعه  4این نوع کاربید بور زیر 

به علت پیوندهای  C4Bرایندهای نفوذ در فیی نبوده است. شناسا

کوالانت بسیار کم است و در نتیجه تراکم بسیار دشوار است. 

تغییراتی را در ساختار  احتمالاًانحراف از حالت استوکیومتری 

کند و یا به علت ایجاد عیوب ساختاری، کریستالی ایجاد می

در  2TiBهمچنین با حضور . [32]دهد انتقال جرم را افزایش می

ترکیب، به علت بیشتر بودن دانسیته آن نسبت به دانسیته کاربید 

برابر با  C4Bو دانسیته  3gr/cm 52/4برابر با  2TiBبور )دانسیته 
3gr/cm 51/2 و طبق قانون اختلاط فازی، دانسیته [31] است )

میکروستتی نیز کاملاً منطبق بر دانسیته  یافته است. افزایشنسبی 

نسبی بوده و با افزایش دمای سینتر و بهبود دانسیته، افزایش یافته 

تر به دست تر و یکنواختعلت این امر ریزساختار متراکم است.

 درها میکروستتی این نمونهباشد. آمده در این نانوکامپوزیت می

به ترتیب به گراد درجه سانتی 2250و  2175، 2100دماهای 

حاص  شده  GPa 01/30و  GPa 25/18، GPa 25/22میزان 

کند و یر میتغی B/Cبا تغییر نسبت  C4Bمقدار ستتی  است. 

است و این نسبت نیز یکی از  4کمترین مقدار آن در نسبت 

 . [1] باشدعوام  تأثیرگذار بر ستتی کامپوزیت می

ب( با گزارشی که لیو و -8با مقایسه نمودارهای شک  )

شود که استفاده از اند مشتص میمنتشر نموده [33]همکارانش 

ها را تواند ستتی این کامپوزیتبا ابعاد نانو می 2TiOذرات 

نسبت به ذرات میکرونی افزایش دهد. با توجه  GPa 3-2حدود 

های ها و جلوگیری از مکانیزمبه اینکه افزایش مرز دانه

ر افزایش خواص مکانیکی مؤثر است، استفاده از کارستتی ب

طبق رابطه . [19]تواند باعث افزایش ستتی شود ذرات نانو می

پ  معروف است، با کاهش اندازه دانه تنش  –( که به هال 7)

یابد و با توجه به رابطه مستقیم تنش تسلیم و یتسلیم افزایش م

 yσیابد. در این رابطه میزان ستتی، متعاقبا ستتی نیز افزایش می

 .[34 ،16]اندازه دانه است  dثابت و  k تنش تسلیم،

  
σy = σ0 + k/d1/2                       )7(

    

 درجابه روش  2TiB-C4Bفرایند سینتر  -3-2

رجاا دحاص  از روش  2BTi-C4Bهای نمونه Xآنالیز پراش اشعه 

گراد سااینتر درجااه سااانتی 2250 و 2175، 2100در دماهااای  کااه

 کاه مشااهده طورهماان. ( آورده شده اسات9اند در شک  )شده

شود فازهاای مشاابه قابا  مشااهده در هار ساه نماودار شاام  می

باشاااد. باااا ایااان حاااال در و گرافیااات می C4B ،2TiBفازهاااای 

و  Ti ،Bترکیبات ناقص حاوی الف و ب(  -9ارهای شک  )نمود

C فاز  صورتبهyOxTiB  .نیز قاب  مشاهده است 

گراد هنوز درجه سانتی 2175و  2100به این معنی که در دماهای 

ترکیبات ناقص حاصا  از واکانش  عنوانبه yOxTiBمقداری فاز 

مانده اسات و باه معنای عادم تکمیا  واکانش بین مواد اولیه باقی

. عاالاوه باار ایاان [36-35]باشااد در ایاان دماهااا می 2TiBتشااکی  

هاای ، شادت پیکC 2250°شود که با افزایش دما به مشاهده می

2TiB ها و در نتیجه افزایش یافته است که به معنی تکمی  واکنش

 است. yOxTiBحذف فاز 

برای تعیین واکنش مستقیم و فازهاای پایادار محصاولات تولیاد 

، C4Bهایی کاه باین ، کلیه واکنشC-2TiO-C4B شده در سیستم

2TiO افاازارنرمگیرنااد بااا اسااتفاده از و کااربن صااورت میHSC 

Chemistry  افاازار بااا مشااتص بررساای شااده اساات. در ایاان نرم

نمودن ترکیب مواد اولیه، نوع اتمسفر، دما و فشار در هنگام سینتر 

 H∆ی یاک واکانش(، ریپذانجام)میزان  G∆توان فاکتورهای می

های تعادلی در هر دماا را گرمازا بودن واکنش( و واکنش )میزان

از طریق دو رابطاه  C4B، کربن و 2TiOبه دست آورد. مواد اولیه 

توانند در واکنش شرکت نمایند. با اساتفاده از ایان ( می9( و )8)

C4B-های صورت درجا در کامپوزیتبه 2TiBدو رابطه فق  فاز 

2TiB شااود و ذرات تولیاد میC4B ماننااد از ماواد اولیااه بااقی می

[37]. 
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و  C° 2175 :ب()، C°1002 :الف()حاص  از روش درجا و سینتر شده در دماهای متتلف:  2TiB-C4Bهای نمونه X(: مقایسه الگوهای پراش اشعه 9ک  )ش

 C2250° :ج()

 

شود، انرژی آزاد گیبس ( مشاهده می10که در شک  ) طورهمان

(ΔGهاار دو واکاانش بااا افاازایش دمااا کاااهش می ) یابااد و باارای

 C°و  C 1130°( بااه ترتیااب در دماهااای 9( و )8) هااایواکنش

شود. به صفر )شرای  تعادلی( رسیده و پس از آن منفی می 1570

د ، در شاارای  معااین نشاانه تباادی  خااود بااه خااوΔGمنفای بااودن 

همچناین  ها باه محصاولات در آن شارای  اسات.هواکنش دهند

تر از ن( در هماه دماهاا پاایی8واکانش ) ΔGشود کاه مشاهده می

تمایا  بیشاتر بارای تبادی  واکانش  ( است که بیاانگر9واکنش )

  باشد.( می8در واکنش )ها به محصولات دهنده

 
B4C + 2TiO2 + 3C = 2TiB2 + 4CO (g(                  )8( 

 
B4C + 2TiO2 + C = 2TiB2 + 2CO2 )g(                  )9( 

منجر به بهبود درک رفتار  یمحاسبات تئور یجاگرچه که نتا

 ینحال ا ینبالا خواهد شد، با ا یدر دماهاB4C-TiB2-C م یستس

صورت گرفته و ممکن است  ینامیکمحاسبات بر اساس ترمود

برای مثال ترکیبات  .رخ دهند یگرید یندهایفرا یتدر واقع

ترمودینامیکی محاسبه شده در یک سیستم بسته در نظر گرفته 

شده است با اینکه در عم ، محی  کوره تحت جریان آرگون 

قاب   طوربهبوده و ممکن است که در طول آزمایش شرای  

کند که افزایش فشار بیان می وشاتلیهای تغییر یابد. قانون لملاحظه

ای ثابت منجر به تغییر تعادل در جهت کاهش تعداد در یک دم

رود که های سیستم خواهد شد و بنابراین انتظار میمول

. [38]های تعادلی در دماهای نسبتاً بیشتری رخ دهند واکنش

رسد که فشار درون کوره افزایش یافته و منجر بنابراین به نظر می

در دماهای کمتر شده  2TiBبه عدم تکمی  واکنش تشکی  فاز 

 است.
 

 الف

 ب

 ج
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 2TiBهای سنتز نمودار انرژی آزاد گیبس بر حسب دما برای واکنش (:01)شک  

 

 2TiB-C4Bهای های کاربیااد بااور در نمونااهمیااانگین اناادازه دانااه

درجااه  2250 و 2175، 2100حاصاا  از روش درجااا در دماهااای 

 µm 2/4و  µm 35/3 ،µm 55/3 از گراد به ترتیب به میزانسانتی

های ها در نموناهباشد کاه در مقایساه باا میاانگین انادازه داناهمی

در  2TiBهای کاربید بور فاقد افزودنی و با توجه باه حضاور داناه

کاهش یافتاه اسات. همچناین میاانگین  ،های کاربید بورکنار دانه

حاصا  از  2TiB-C4Bهای های کاربیاد باور در نموناهاندازه دانه

حاصاا  از روش  2TiB-C4Bهای نمونااه روش درجااا نساابت بااه

باه نظار ها تفااوت موجاود در انادازه داناه باشد.ژل بیشتر میس 

مارتب  باشاد؛ زیارا در  2TiBرسد کاه باه تشاکی  دیرتار فااز می

قبا  از  2TiBژل واکانش تشاکی  ذرات های حاص  از س نمونه

های ها مانع از رشاد داناهفرایند سینتر انجام گرفته و خود این دانه

و میکروسااتتی  درصااد دانساایته نساابی شااوند.کاربیااد بااور می

حاص  از روش درجاا در دماهاای  2TiB-C4Bو  C4Bهای نمونه

 ( نشان داده شده است. 11سینتر متتلف در شک  )

 

   
 میکروستتی :ب()درصد دانسیته نسبی و  :الف()سینتر شده در دماهای متتلف:  حاص  از روش درجا 2TiB-C4Bو  C4Bهای خواص نمونه (:11)شک  
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ها با افزایش شود دانسیته نسبی نمونهطور که مشاهده میهمان

دمای سینتر افزایش یافته است و در مقایسه با کاربید بور خالص، 

پذیری اثر مثبتی بر افزایش تراکم 2TiB، کربن و 2TiOحضور 

عنوان مانعی در برابر ها بهکاربید بور داشته است. این افزودنی

انتقال سطح به سطح ماده عم  نموده و بنابراین تراکم از طریق 

یابد ای در دماهای سینتر کمتر، افزایش مینفوذ مرز و نفوذ شبکه

در محدوده  2TiOهمچنین استفاده از پودرهای بسیار ریز  .[1]

نانو به علت مساحت سطح زیاد و تماس بیشتر ذره با ذره، سرعت 

سینتر را افزایش داده و سبب افزایش تراکم در قطعات نهایی 

حاص  از روش  2TiB-C4Bهای . دانسیته نسبی نمونه[1]شوند می

گراد به درجه سانتی 2250و  2175، 2100درجا در دماهای 

درصد به دست آمده  07/90و  66/78، 49/71ترتیب به میزان 

است. میکروستتی نیز کاملاً منطبق بر دانسیته نسبی بوده و با 

افزایش دمای سینتر و بهبود دانسیته، افزایش یافته است. 

درجه  2250و  2175، 2100ماهای د درها نیز میکروستتی نمونه

 GPaو  GPa 21/17 ،GPa 11/20گراد به ترتیب به میزان سانتی

حاص  شده است. علت این امر نیز این است که همانطور  83/27

پ  با ریز شدن دانه بندی،  –که اشاره شد با توجه به رابطه هال 

 .[16]یابد میکرو ستتی افزایش می

حاص  از  2TiB-C4B نمونه EDSو آنالیز  FESEMتصاویر 

گراد سینتر شده است درجه سانتی 2250روش درجا که در دمای 

  ( نشان داده شده است.13( و )12) هایدر شک 
 

    
هزار  35بر و ب( بزرگنمایی برا هزار 2: الف( بزرگنمایی C° 2250 سینتر شده در دمای حاص  از روش درجا و 2TiB-C4B نمونه SEMFEتصاویر  (:12)شک  

 برابر

 
 C° 2250حاص  از روش درجا و سینتر شده در دمای  2TiB-C4B نمونه EDSآنالیز  (:13)شک  

 ب الف

2TiB 
83.81 nm 

84.66 nm 

54.21 nm 

C4B 



  1398فصلنامه علمی پژوهشی فرآیندهای نوین در مهندسی مواد / سال سیزدهم / شماره چهاارم / زمساتان                                                                                       12

 
 

، وجود عناصر بور، EDSشود در آنالیز طور که مشاهده میهمان

بورید کرین و تیتانیم بیانگر تشکی  فازهای کاربید بور و دی

شود ساختار نانو طور که مشاهده میتیتانیوم است. همچنین همان

 ب( نشان داده شده است. -12، در شک  )2TiB-C4Bکامپوزیتی 

 

 گیرینتیجه -4

روش در  2TiB-C4Bاین است که نانو کامپوزیت  دهندهنشاننتایج 

افازایش گراد حاص  شده است. درجه سانتی 2250دمای درجا در 

و در نتیجاه  پاذیریتراکمسبب بهبود  C 2250° به C 2100° ازدما 

 یهااااساااتتی ناااانو کامپوزیتمیکروافااازایش دانسااایته نسااابی و 

2TiB-C4B  دانساااایته نساااابی و  شااااده اساااات.در هاااار دو روش

هار دو  وسیلهبه 2TiBمیکروستتی کاربید بور با استفاده از تشکی  

آمده  و سنتز درجا بهبود یافته است و مقادیر به دست ژلس روش 

دانسایته نسابی باشاد. بیشتر از روش سنتز درجا می ژلس از روش 

در دماهااای  ژلساا حاصاا  از روش  2TiB-C4Bهای باارای نمونااه

، 63/73ن به ترتیب به میازاگراد درجه سانتی 2250و  2175، 2100

حاصاا  از  2TiB-C4Bهای درصااد و باارای نمونااه 03/92و  67/81

باه درصاد  07/90و  66/78، 49/71روش درجا به ترتیب به میازان 

و دمیانگین انادازه داناه کاربیاد باور نیاز در هار دست آمده است. 

 اربید بور خالص کاهش یافته است.روش نسبت به نمونه ک
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Abstract 
The goal of this study was to investigate the effect of sintering temperature on the synthesis and 

properties of B4C-TiB2 nanocomposites by sol gel and insitu method to obtain samples with 10 wt% 

TiB2 nanoparticles by pressureless sintering. Accordingly, raw materials of B4C and titanium 

tetraisopropoxide (TTIP) were used to synthesis of B4C-TiB2 by sol gel method and TiO2, Carbon and 

B4C powders used for synthesizing of B4C-TiB2 by insitu method. The samples were also sintered at 

2100, 2175 and 2250 °C in argon atmosphere for 1.5 hours. After that, phase XRD and FESEM 

analysis, relative density and micro hardness tests were used. The results show that the relative density 

and microhardness of boron carbide have been improved by the formation of TiB2 by both methods of 

sol gel and in site synthesis, and the values obtained from the sol gel method are more than that of 

insitu synthesis. Relative density for B4C-TiB2 samples obtained from the sol gel method at 2100, 2175 

and 2250°C was 73.63%, 81.67% and 92.03%, respectively, and for B4C-TiB2 specimens obtained 

from the in situ method was 71.49%, 78.66% and 90.07%. Also, increasing the temperature from 

2100°C to 2250°C improves the compressibility and thus increases the relative density and 

microhardness of B4C-TiB2 nanocomposites in both methods.  

 
Keywords: B4C-TiB2 nanocomposite, sol gel, insitu synthesis and pressureless sintering. 
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