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چکیده
پـرس گـرم در   نـد یمخلوط شد و سپس توسط فرآh-BNاز 40و 30، 20، 10، 0با درصدهاي وزنی B4C-BNتیپژوهش، نانوکامپوزنیدر ا

توسـط دسـتگاه پـراش    يزسـاختار یریبررس ـقیاز طرh-BNذرات نانوریتاث. شددیتولMPa30تحت فشار C°1850و 1750، 1650يدماها
هـا  نمونهSEMو XRDزیآنالبررسی. قرار گرفتیمورد بررستهیو تست دانس) SEM(یروبشیالکترونکروسکوپی، م)XRD(کسیاشعه ا

زانیمشیبدست آمده با افزاجیباشد و با توجه به نتایمC°1850يپرس گرم دماندیفرآيدما برانیپرس گرم نشان داد که بهترندیبعد از فرآ
h-BN نانوکامپوزیت ینسبنسیتهرفتار دایوزن% 40تا 0ازB4C-BN افتیکاهش یوزن% 97به 99از.

.پرس گرم، ریزساختار، B4C-BN ،h-BN، زمینه سرامیکینانوکامپوزیت: هاي کلیدياژهو

مقدمه-1

ــه گســترش و پیشــرفت روز افــزون علــوم    ــا توجــه ب امــروزه ب
اي و نظامی، استفاده از مـواد سـرامیکی پیشـرفته    فضایی، هسته

در میـان مـواد سـرامیکی پیشـرفته،     . بسیار حائز اهمیـت اسـت  
هـاي جالـب آن   برخی از ویژگیبه واسطهB4Cهاي سرامیک

ــالا، نقطـ ـ   ــافنس ب ــتحکام و ت ــامل اس ــالا هش ــدود(ذوب ب ح
°C2450(پایین ه، دانسیت)g/cm352/2(  سختی ویکرز بسـیار ،

و مقاومـــت بـــه خـــوردگی بـــالا یکـــی از ) <GPa30(بـــالا 

دانیم طور که میهمان. ]1-4[پرکاربردترین ساختار مواد است 
تـرین  سـخت Nو B ،Cجامدهاي با پیونـد کووالانسـی میـان    

سـومین مـاده سـخت بعـد از     B4C. دهنـد مواد را تشـکیل مـی  
ترین الماس و نیترید بور مکعبی است و در دماهاي بالا سخت

بنـابراین  . اسـت 9سختی آن در مقایس مـوهس  . باشدماده می
اي ها، هستهزلها، ناهاي مختلف مهندسی نظیر سایندهدر زمینه
بـا  . طور گسترده به کار گرفته می شـود هاي نظامی بهو اسلحه

: این حال این ماده دو عیب عمده دارد
)C2160°بیش از (دماي سینتر بالا : سینترپذیري پایین-1
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وجــود پیونــد کووالانــت درون شــبکه کریســتالی آن از     و 
.باشدمیB4Cاشکالات تولید و کاربرد 

)MPa.m1/23-2(شکست پایین چقرمگی -2
ــرامیک   ــگ س ــه زینترین ــکلات در زمین ــده مش ــاي عم B4Cه

بوده، کـه قابلیـت سـینتر شـدن و     هاپایداري شیمیایی بالاي آن
ــذیري را محــدود مــیتــراکم ــدپ ــا. کن ــدهام ســایر مــواد مانن

ین یبه شدت پاB4Cهاي قابلیت تراشکاري سرامیکسرامیکی
ــت  ــابراین ،]5،6[اس ــه   بن ــیدن ب ــود بخش ــایی بهب ــت توان قابلی
. بســیار حــائز اهمیــت اســتB4Cهــاي کاري ســرامیکماشــین

کـاربردي در  (دار به عنوان یک ساختار آینده،B4Cسرامیک 
از طـرف  . هاي مختلف مهندسی مطـرح اسـت  در رشته) آینده

، ایـن  )h-BN(دیگر با توجه به ساختار هگزاگونال نیترید بـور  
کاري عـالی  تافنس پایین، قابلیت ماشینوماده داراي استحکام 

کامپوزیـت  ،]7،8[و مقاومت به شوك حرارتی بـالایی اسـت   
کاري را نسبت بـه  بهبود قابلیت ماشینB4C-BNساخته شده از 

.]9،10[نشان داد B4Cسرامیک 
متـالورژي معمولروشبهترکیبدواینازکامپوزیتتهیه

نقطـه (ترکیبـات ایـن ذوبنقطـه بالا بـودن بهتوجهپودر با
) C2700°برابـر BNذوب نقطهوC2450°برابر B4Cذوب 

،]11-14[هسـتند  مسـتحکم بسـیار کـوالان پیوندهايشاملو
بـر فشـار اعمـال همـراه بـه بـالا بسـیار دماهـاي اعمالمستلزم 

کـه اسـت زیاديزمانو) گرمپرس(حین سینترینگ هانمونه
ــرعــلاوه ــرژيب ــاد،زمــانواتــلاف ان قطعــاتنهایــتدرزی

افراطـی رشـد  نتیجـه درریزسـاختار نامناسـب  بـا کـامپوزیتی 
تجربـی  پـژوهش  ایـن در. ]15-18[دهـد  مـی دسـت بهـا دانـه 

ریزسـاختار وتولیـد شـده  نانوکامپوزیت به روش پرس گـرم 
سـاختار ومورفولـوژي .مقایسـه گردیـد  یکـدیگر بـا آنهـا 

میکروسـکوپ  توسـط نهـایی نانوکامپوزیتذراتکریستالی
.گرفتقرارارزیابیمورد(SEM)روبشیالکترونی

هاي تجربیفعالیت- 2
مواد اولیه-2-1

نانوکامپوزیتحقیقیهايبراي ساخت نمونه،پژوهشنیدر ا

B4C-BN از پودرهاي ،B4Cبوریک و اسید(H3BO3) و اوره
(CO(NH2)2)ــاده ــراي آم ــت  ب ــاي نانوکامپوزی ــازي پودره س

B4C-BN پـودر  . انتخاب شـدندB4C        بـا انـدازة متوسـط دانـه
µm5/3 از شرکتMerckتهیه شد.

فرآیند ساخت نمونه-2-2
ــاي   ــدا پودرهـــ ــط H3BO3و B4C ،CO(NH2)2ابتـــ توســـ

هایی از جنس سیلیکون کارباید هاي مکانیکی با گلولهآسیاب
ساعت مخلـوط شـدند و سـپس مخلـوط پودرهـا در      12براي 
ته طور آهس ـکن بهساعت در خشک6به مدت C550°دماي 

براي C850-650°دماي خشک شدند و با اعمال حرارت در
. نیز واکنش ادامـه یافـت  N2ساعت و در اتمسفر گاز 1مدت 

بـالا بدسـت   فرآینداز B4C-BNبنابراین پودرهاي کامپوزیتی 
درصـد  10بـا  B4C-BNمخلـوط پودرهـاي کـامپوزیتی    . آمد

به عنـوان کمـک   Al2O3و Y2O3از پودرهاي وزنی مخلوطی
و در ادامه مخلوط پودرهاي تهیه شـده بـا   زینتر مخلوط شدند
طور مکانیکی آسیاب شـدند و  ساعت به12اتانول براي مدت 

B4C-BNنانوکامپوزیـت  . طور آهسته خشـک شـدند  سپس به

بـه  C1850-1650°در دمـاي  (HP)روش پرس گـرم  توسط
. سـاخته شـد  N2در اتمسـفر گـاز   MPa30و فشـار  h1مدت 

طـور نسـبی بـا    تهیه شده بهB4C-BNپودرهاي نانوکامپوزیتی 
مخلوط شدند h-BNاز 40و 30، 20، 10، 0درصدهاي وزنی 

.و تست دانسیته گرفته شد

(XRD)آنالیز فازي روش انجام آزمون -2-3

در این پژوهش به منظور شناسایی ساختار نـانوذرات و تعیـین   
ــالیز فــازي از پــراش اشــعه ایکــس اســتفاده گردیــد فــاز . و آن
هاي زینتـر شـده توسـط    کامپوزیتی و نمونههاي بلورین نانوفاز

ــس     ــراش اشــعه ایک ــالیز پ ــا آن ــرس گــرم ب ــد پ (XRD)فرآین

مـدل  Philipsساخت شـرکت  XRDدستگاه . شناسایی شدند
PW1800 بوده و اشعه ایکس تولید شده توسط لامپCu-Kα

ــوج   ــول م ــا ط ــرم  54/1ب ــتفاده از ن ــا اس ــتروم و ب ــزارآنگس اف
Xpert Highscore Plusها، فازهاي تشکیل شده در نمونه
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.شناسایی شدند

(SEM)آماده سازي نمونه براي انجام آزمون -2-4

هاي مناسبی بعد از عملیات حرارتی انتخـاب شـدند   ابتدا نمونه
ــی ر   ــکوپ الکترون ــط میکروس ــپس توس ــی و س (SEM)وبش

بـه منظـور   Stereo ScanS360مـدل  Oxfordساخت شرکت 
ــد   ــرار گرفتن ــتفاده ق ــورد اس ــوژي م ــاویر ت. بررســی مورفول ص

میکروسـکوپ الکتـرون روبشـی    توسـط ساختاري حاصل ریز
.ه استهاي ثانویه تهیه شدتوسط الکترون

نتایج و بحث- 3

DSC/TGآنالیز حرارتی بحث و بررسی-3-1

هـا و اتفاقـات رخ داده شـده مـورد     بیشتر واکنشبراي بررسی 
. در اتمسفر نیتروژن استفاده شدAGT-CSDبررسی، از آنالیز 

از مخلــوط AGT-CSDهــاي نشــان داد کــه منحنــی1شــکل 
در دمــاي واکــنش ازCO(NH2)2و H3BO3پودرهــاي اولیــه 

B4Cو آمـورف BNو تبدیل آن به C1000°تا دماي محیط

ــت دارد ــی . حکای ــیTGAاز منحن ــه وزن  م ــد ک ــوان فهمی ت
اي در طول دمـاي  طور قابل ملاحظهمخلوط پودرهاي اولیه به

از ایـن موضـوع   . یابـد کاهش می) C400°تا 100(واکنش از 
توان نتیجه گرفت که مخلوط پودرهاي اولیه واکـنش داده  می

و در دماي بین H2Oو B2O3به C100 ،H3BO3°و در دماي 
و محصـولات دیگـري   NH3بهC300 ،CO(NH2)2°تا 100

BNبا یکـدیگر واکـنش داده و   NH3و B2O3. اندتجزیه شده

سه پیک جذب در منحنـی  . در فاز آمورف تشکیل شده است
DSC  و 202، 132به ترتیب در دماهـاي°C314  وجـود دارد

ن سـه دمـا   هـاي شـیمیایی در ای ـ  که این خود بر انجام واکـنش 
.کنددلالت می

بحث و بررسـی نتـایج الگـوي پـراش اشـعه      -3-2
(XRD)ایکس 

دهندهنشان، )2شکل (کسیبدست آمده از پراش اشعه اجینتا
.باشدیمCO(NH2)2و B4C ،H3BO3هیاوليمخلوط پودرها

از مخلوطDSC/TGAحرارتآنالیزهايمنحنی: 1شکل 
.C1000°تا 0پودرهاي اولیه در دماي واکنش از 

.نمونه مخلوط پودرهاي اولیهXRDنتایج : 2شکل 

h1پس از واکنش شیمیایی مخلوط پودرها براي مدت زمـان 
کـن قـرار داده شـد و    در دسـتگاه خشـک  C550°و در دماي 

بـراي مـدت  C850°سپس تحت عملیات حرارتـی در دمـاي   
h6 در اتمسفرN2الگوهـاي  . قرار گرفتXRD  از پودرهـاي

.نشان داده شده است3کامپوزیتی تولیدي در شکل 
هاي پراش فـاز  شود، پیکمشاهده می3همانطور که در شکل 

B4Cایـن مطلـب   هتغییري نکرده است و این نتیجه نشان دهند
هاي تولیـد شـده توسـط واکـنش شـیمیایی بـین       BNاست که 
H3BO3 ،CO(NH2)2 باBN   هاي آمورف ترکیب شـده اسـت

واکــنش شــیمیایی و ههــایی در فــاز آمــورف بــه واســطBNو 
بنـابراین پودرهـاي   . عملیات حرارتی آماده شده اسـت فرآیند

B4Cتولیدي اساسا ترکیبی از پودرهاي B4C-BNکامپوزیتی 

.در فاز آمورف استBNو پودرهاي 
در شرایطBN-B4Cپودر نانوکامپوزیت XRDنتایج آنالیز 
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از پودرهاي کامپوزیتی تولیديXRDالگوهاي : 3شکل 
h6براي مدت زمانC850°و 750، 650در دماهاي 

.عملیات حرارتی شدهN2و در اتمسفر گاز 

ترین دمـا  دهنده آن است که مناسبمختلف نیتریداسیون نشان
و C850°ریداسیون پودر نانوکامپوزیت دماي و زمان براي نیت

می باشد، چون در این دما و زمان واکـنش  h6به مدت زمان
.طور کامل انجام شده استنیتریداسیون به

هـاي  هاي بالـک کامپوزیـت  از نمونهXRDالگوهاي 4شکل 
B4C-BN  ــط ــده توس ــد ش ــدتولی ــان  فرآین ــرم را نش ــرس گ پ

. تغییـري نکـرده اسـت   B4Cهاي پراش فـاز  که پیک. دهدمی
در فـاز آمـورف بـا ظهـور تعـدادي      BNپراش هاي پهن پیک
ناپدیـد  XRDهاي پراش نوك تیـز جدیـد در الگوهـاي    پیک

هگزاگونـال  BNهـاي پـراش بـر فـاز     ایـن پیـک  . گشته اسـت 
در BNبلنـــدترین پیـــک پـــراش هگزاگونـــال . دلالــت دارد 

°70/262θ= ــکو ــابه در  پیـ ــراش مشـ ــاي پـ و=58/412θهـ
°80/432θ=    ــال ــاز هگزاگون ــور ف ــر حض ــه ب ــتBNک دلال

ها در فازBNدهندة تبدیل کامل نشانXRDنتایج . کندمی

هايهاي بالک کامپوزیتاز نمونهXRDالگوهاي : 4شکل 
B4C-BN پرس گرمفرآیندتولید شده توسط.

پرس گـرم و در دمـاي   فرآیندهگزاگونال در BNآمورف به 
°C1850کمـک زینترهـاي   . استAl2O3 وY2O3  در دمـاي

تبـدیل  Y3Al5O12به فاز مـذاب  C1700°زینترینگ بالاتر از 
هـاي  توانـد بـه بهبـود تـراکم نمونـه     شود که این تبدیل میمی

. پرس گرم کمک کندفرآیندکامپوزیتی در طول 

بررسی ریزساختاري پودرهاي نانوکامپوزیت -3-2
B4C-BN

تقریبـا ذراتانـدازه توزیـع بـا ساختارينشان دهندهتصاویر
نـانو، ابعـاد درذراتوجـود دلیلبهمچنین.استیکنواخت

). 5شکل(شود میمشاهدهذراتآگلومره شدن
B4Cرنـگ خاکستريهايهستهشود،میدیدهکهطورهمان

محاسبات انجام شده اند و طبققرار گرفتهBNپوستهمیاندر
انـدازه ذرات در حـدود  دسـتگاه، میـانگین   افـزار از طریق نرم

nm30-20هستند.
هـاي  خالص، یکنواخت و هموار است و لبهB4Cسطح ذرات 

ــی  توســطB4Cســطح ذرات . باشــدآن واضــح و مشــخص م
هـاي  آمورف پوشیده شده است و ضخامت لایهBNهاي لایه

nm500-300آمــورف در حــدود BNپوشــش داده شــده بــا 
.است

هـاي پختـه شـده    بررسی ریزساختاري نمونه-3-3
B4C-BNهاي نانوکامپوزیت

از)SEM(تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی6در شکل 
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پودر برايروبشیالکترونیمیکروسکوپتصویر: 5شکل 
.برابر30000و بزرگنمایی C850°دماي درشدهکلسینه

نشان داد HPفرآینددست آمده از بB4C-BNنانوکامپوزیت
، B4Cکه نتایج پراش پرتو ایکس دلالت بـر حضـور سـه فـاز     

BN وY3Al5O12 دارد، کــه بــا نتــایج بدســت آمــده ازSEM

همچنــین ذرات نانوســایز . منطبـق اســت 5شــکل هــا درنمونـه 
را احاطـه کــرده  B4Cهـاي کـه اطـراف دانــه  BNهگزاگونـال  

. کندجلوگیري میB4Cاست، از رشد دانه زمینه 
به دلیل پدیده زینترینـگ،  C1850°به 1750با افزایش دما از 

در طـی  . یابـد ها کاهش مـی سطح ویژه ذرات و حجم تخلخل
چسـبند و فضـاي بـین    ها به یکدیگر میفرآیند زینترینگ، دانه

هـاي بـزرگ نیـز کاسـته     شود و از حجـم تخلخـل  آنها کم می
هـاي کوچـک بـه    شود و در همین حـین پیوسـتن تخلخـل   می

شود، بنابراین قطر ر میتهاي بزرگیکدیگر سبب ایجاد تخلخل
بدسـت آمـده از آزمایشـات ایـن     یابد و نتایج آنها افزایش می

توجه بـه بررسـی ریزسـاختاري    با.مطلب را به خوبی نشان داد
ــا  ــت بــ ــال wt.%30کامپوزیــ ــکل(BNهگزاگونــ ، )6شــ

ساختار بدسـت آمـده   تر از ریزریزتر و هموژنBNریزساختار 
ــا ذرات  ــال wt.%20ب ــد در . باشــدمــیBNهگزاگون هــر چن

از طرفـی،  . شـود ها آگلومره شـدن مشـاهده مـی   بعضی قسمت
بـدلیل اخـتلاف دمـاي ذوب    BNو B4Cجداسازي فازي بین 

B4C وBNشودمشاهده می.

هاي نانوکامپوزیتی بررسی دانسیته نسبی نمونه-3-4
B4C-BN

را بر روي دانسیته نسـبی BNتأثیر درصد هگزاگونال 7شکل 
دهـد، کـه بـا    را نشـان مـی  B4C-BNهاي نانوکامپوزیتنمونه

طور تدریجی با افزایش توجه به نتایج بدست آمده، دانسیته به
h-BNو B4Cچرا کـه دانسـیته   . یابدکاهش میh-BNدرصد 

. استg/cm327/2و 52/2به ترتیب 

)الف(

)ب(

)ج(
،h-BN20%)الف،هاينمونهSEMتصاویر : 6شکل 

.3500با بزرگنمایی % h-BN30) ، جh-BN20%) ب
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بـه  B4Cبه هم پیوسته در زمینه سـرامیکی  h-BNبنابراین مواد 
هـاي سـرامیکی را کـاهش    تدریج دانسیته نسبی نانوکامپوزیت

هـاي  هاي نانوکامپوزیتدر اینجا دانسیته نسبی نمونه. دهندمی
B4C-BN  بــه مقــدارهاي بــالا رســید کــه ایــن بــدلیل ســاخت

توسـط فرآینـد پـرس    B4C-BNهاي هاي نانوکامپوزیتنمونه
.باشدگرم در دماي بالا می

برh-BNاثر درصد هگزاگونال :7شکل 
.B4C-Bهاي نانوکامپوزیتنسبی هدانسیت

ها آگلومره شـدن مشـاهده   هر چند در بعضی قسمت. باشدمی
بـدلیل  BNو B4Cاز طرفـی، جداسـازي فـازي بـین     . شودمی

.شودمشاهده میBNو B4Cاختلاف دماي ذوب 

گیرينتیجه-4
که با اسـتفاده  B4C-BNهاي ساختار نانوکامپوزیتبررسی ریز

از یک روش شیمیایی سنتز شده و سپس توسط فرآیند پرس 

هـا و  دانـه اند نشان داد کـه تولید شدهC1850°گرم در دماي 
h-BNتوسـط ذرات نانوسـایز   B4Cسـایز  هـاي میکرو مرزدانه

اند و با افزایش درصدهاي وزنی طور یکنواختی احاطه شدهبه
h-BN هـاي  وزنی، رفتار دانسیته نانوکامپوزیت%40تا صفراز

B4C-BN یابدوزنی کاهش می% 97به 99از.
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