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چکیده
يو فازهـا هـا یافزودن ـيریکـارگ ببـدون  (میرکـون یزدی ـبوريديفـوق دمـا بـالا   کیسـرام نانويزسـاختار یریچگـالش و بررس ـ ،يمقاله به فـرآور نیا

) دمـا، زمـان و فشـار   (پـرس گـرم   نـد یفرآيرهایمتغ،یبه روش تاگوچهاشیآزمایبا طراح. ساخته شده به روش پرس گرم پرداخته است) کنندهتیتقو
خـلاف  بـر امـا  قـرار گرفـت   یشده در سه سطح مورد بررس ـادیریراستا، سه متغنیدر ا. شديسازنهیچگالش بهطیقرار گرفت و شرايآمارلیتحلوردم

فشـار و دقیقـه 90، زمـان  C°1850يانجـام گرفتـه، دمـا   يهـا یبررس ـهی ـبر پا. دیاستفاده گرديترنییبه نسبت پاياز دماها و فشارهان،یشیپيهاپژوهش
MPa1692از شیبـه ب ـ میرکـون یزدی ـبوريدکیسـرام نانوینسـب یحالت، چگالنیشد که در اییپرس گرم شناساندیفرآيبرانهیبهطیبه عنوان شرا %

دی ـبوريدچگـالش بـر  ری ـمتغنیاثرتـر اعمال شده به عنوان کـم یرونیو فشار بنیپرس گرم به عنوان موثرترندیفرآيدما،يآماريهالیبر تحلبنا. دیرس
.شناخته شدندمیرکونیز

.یپودر، روش تاگوچپرس گرم، چگال کردن، نانوم،یرکونیزدیبوريدما بالا، دکیسرام: هاي کلیدياژهو

مقدمه-1

که دماي ذوب بالاياتیبوریدها، کاربیدها و نیتریدهاي فلز
C°3000دمـا بـالا شـناخته    فـوق هـاي  دارند، با نام سرامیک

ــن ) ZrB2(زیرکــونیم دي بوریــدشــوند و مــی عضــوي از ای
که (ها ها و پرتابهدر مهندسی موشکاین مواد. خانواده است

پارچگی سـاختاري در دماهـاي بـالاي   سلامت و یکنیازمند 

C°1800کاربرد دارند و به عنـوان پشـتیبان سـطحی    )هستند
لایـه زیــرین خـود در برابــر خـوردگی، اکســایش، ســایش و    

گذشـته از ایـن، دي  . کننـد فرسایش در دماهاي بالا رفتار می
اي گوناگون بوریدهاي فلزهاي واسطه براي کاربردهاي سازه

ها، الکترودهاي دما ها، اجزاي ویژه پیشرانجزاي کورهمانند ا
ــه   ــوز، بوت ــترهاي نس ــالا، آس ــامانه ب ــداز، س ــاي دیرگ ــاي ه ه
ایـن  . انـد شدهانتخاب کاري نیز الکترونیکی و ابزارهاي برش
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اي تـا صـنعت   هـاي گونـاگون از انـرژي هسـته    طمواد در محی
.]1-4[شوند تولید آلومینیم به کار برده می

ایـن مـاده   . اسـت C°3245زیرکونیمدي بوریددماي ذوب 
یــک ســرامیک دیرگــداز بــا پیونــد اشــتراکی قــوي اســت و  

و g85/112جرم مـولی آن . ساختار بلوري هگزاگونال دارد
سـیاه اسـت کـه در آب    -ظاهرش پودري به رنگ خاکستري

زیرکونیم چگـالی بـه نسـبت پـایین     دي بورید. شودحل نمی
)g/cm31/6 (مقاومـت بـه   . ما بالاي خوبی داردو استحکام د

و مقاومــت بــه خــوردگی ) C°1000دمــاي زیــر(اکســایش 
دي بوریـد . هاي ایـن سـرامیک اسـت   خوب از دیگر ویژگی

زیرکونیم رسانش گرمایی و الکتریکی بالایی دارد، مقاومت 
به شوك گرمایی آن بسـیار خـوب اسـت و در برابـر مـذاب      

زیرکونیم بـا  دي بوریدد، با این وجو. فلزها، رفتار خنثی دارد
سو بـه خـاطر   این ماده از یک : دو تنگناي اصلی روبرو است

پذیري خـوبی  ینترزپذیري پایین خود، پیوند اشتراکی و نفوذ
ندارد و چگال شدن پـودر آن، نیازمنـد دمـا و فشـار بیرونـی      

از سوي دیگر، مقاومت بـه اکسـایش دمـا    . بسیار بالایی است
و ) C°1000در دماهـاي بـالاي  (زیرکـونیم دي بوریدبالاي 

ــی ــانیکی آن ویژگ ــاي مک ــاي  (ه ــی در دم ــون چقرمگ همچ
ــیط ــت  ) مح ــب نیس ــدان جال ــناز . چن ــژوهشروای ــاي ، پ ه
هـاي  ها بـه کوشـش  اي در راستاي بهبود این ویژگیگسترده

زیرکونیم به دي بوریدبسیاري در راستاي چگال کردن پودر 
ــر چــه بیشــتر چگــالی، از     ــزایش ه ــراي اف انجــام رســیده و ب

کـار وساز(هاي فلزي و کمک زینترهاي گوناگون افزودنی
رین مت ـاز مه. اسـتفاده شـده اسـت   ) جوشـی در فـاز مـایع   تف

تـوان بـه   زیرکـونیم مـی  دي بوریـد هاي چگـال کـردن   روش
جوشی غیـر فشـاري، پـرس گـرم     فرآیندهاي پرس گرم، تف

جوشی لیـزري  اي و تفجوشی پلاسماي جرقهکنشی، تفوا
به دلیـل  تر اشاره شد، همان گونه که پیش. ]6،5[اشاره نمود 

اي پیوند اشتراکی قوي و نرخ نفوذ در خـود و نفـوذ مرزدانـه   
سـازي کامـل آن بـه    زیرکونیم، براي فشـرده دي بوریدپایین 

گالی بـه  افزایش چ. دماي بالا و اعمال فشار بیرونی نیاز است
، تنهــا در )هــابــدون اســتفاده از افزودنــی(روش پــرس گــرم 

یـا در دماهـاي   MPa30-20و فشار C°2000دماهاي بالاي
ــایین ــر پـ ــدود(تـ ــالا   ) C°1800حـ ــیار بـ ــارهاي بسـ و فشـ

)MPa1500-800 (  بـراي کمینـه شـدن رشــد    . ممکـن اسـت
تـر و پـودر   ها در فرآیند پرس گرم، بایـد از دمـاي پـایین   دانه

به کار بـردن کمـک زینترهـا    . ]3-6[اولیه ریزتر بهره گرفت 
دي بوریـد در کنار کاهش اندازه پودر اولیه، به چگال شدن 

. کنـد فشاري کمـک مـی  جوشی غیرزیرکونیم در روش تف
 ــ ــدهاي سـ ــه فرآینـ ــی البتـ ــردن را مـ ــال کـ ــوان نتز و چگـ تـ

هـاي  اي نیز انجام داد و بـدین منظـور، از واکـنش   مرحلهتک
هاي احیـا در چـارچوب فرآینـد    عنصري و همچنین از روش

از واکنش دادن زیرکونیم و . پرس گرم واکنشی بهره جست
نزدیک به(دانهریززیرکونیم بسیار دي بوریدآسیا شده، بور
nm10 (کـه موجـب افـزایش نیـرو محرکـه      آید به دست می
، به %99یابی به چگالی نسبی براي دست. شودجوشی میتف

هـا را در پـی   نیاز است که درشت شدن دانـه C°2100دماي
.]1-7[دارد 

زیرکونیم تقویت شده با ذرات دي بوریدهاي در کامپوزیت
وکارهاي متفاوتی براي چگال شدن در کاربید سیلیسیم، ساز

ازافزودنـی این.اگون، تشخیص داده شده استدماهاي گون
بـازآرایی ومکانیکیخردایشوکارهايسازسازيفعالراه

نفــوذي،فرآینـدهاي وذراتمومسـان شـکل تغییـر هـا، دانـه 
بـا اسـتفاده  .]8،5[سازدمیفراهمرابالاچگالیبهیابیدست

ــانواز ــدن ــروسیلیســیم،ذرات کاربی ــفمحرکــهنی جوشــیت
بـه  زیرکونیـا نانوافـزودن .]6،9[یابـد  چشمگیري مـی افزایش

نیـز کاربیـد سیلیسـیم   -زیرکـونیم دي بوریـد هـاي  کامپوزیت
بهآن رادلیلکهشودمیکامپوزیتچگالیافزایشموجب
فـاز تشکیلوسیلیسیمکاربیدبازیرکونیاذراتمیانواکنش

هـاي افزودنـی .]10[انـد  دادهنسبتزیرکونیمکاربیدچگال
ــی ــت کربن ــل گرافی ــر ]14،13[گــرافن ،]12،11[از قبی و فیب
اکسـیدهاي بـا شـیمیایی واکنشانجامبه واسطه]15[کربنی 
زدودنوزیرکـونیم دي بوریـد اولیه پودرهايرويسطحی

شـمار بـه کامـل چگالیبهیابیدستدرمهممانعیکه(آنها
اند ولی نظري شدهچگالیبهنزدیک شدنموجب،)روندمی
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ــی  ــینانوافزودن ــه کربن ــود  ]16[لول ــه بهب ــدانی ب ــک چن کم
هـاي  در کامپوزیـت . نکرده اسـت هاچگالش این کامپوزیت

کاربید بور، تشکیل یـک فـاز گـذراي    -زیرکونیمدي بورید
موثر شناخته شده جوشی فرآیند تفپیشرفتزیرکونیایی در 

.]17[است 
هاي انجام گرفتـه در  گونه که اشاره شد، اغلب پژوهشهمان
ــال ــر روي  س ــاي اخی ــده ــاخت   دي بوری ــه س ــونیم، ب زیرک

بـا وجـودي   . هاي پایه این سرامیک تمرکز دارنـد کامپوزیت
کننـده بـر   توان از تاثیر مثبت افزودن فازهـاي تقویـت  که نمی
دي هـاي پایـه   هـاي فیزیکـی و مکـانیکی کامپوزیـت    ویژگی

پوشی کرد ولی رویکرد این پـژوهش،  ونیم چشمزیرکبورید
زیرکـونیم،  دي بوریـد دستیابی به بیشینه چگالی ممکن براي 

سـازي متغیرهـاي   ها و تنهـا بـا بهینـه   بدون استفاده از افزودنی
بـراي  .اسـت ) دما، زمان و فشـار (حاکم بر فرآیند پرس گرم 

تعیین شرایط بهینه و ترتیب اثرگذاري متغیرهاي فرآیند پرس
زیرکـونیم بـه دسـت    دي بوریـد هـاي  گرم بر چگـالی نمونـه  

با هدف کاسـتن از  از روش تاگوچیبراي نخستین بار آمده، 
رین ویژگـی  مت ـمه. استفاده شـد هاي مورد نیاز شمار آزمایش

این روش، اقتصادي بودن آن در ارزیابی فرآیندهاي پیچیـده  
هايها براي بررسی همه سطحکمینه شمار آزمایشکهاست

شـود و همچنـین جداسـازي    متغیرهاي فرآیندي اسـتفاده مـی  
سـازي  زمان متغیرها بـه همـراه بهینـه   اثرهاي ناشی از تغییر هم

.شرایط فرآیند شدنی است

هاي تجربیفعالیت- 2
طراحی آزمایش-2-1

هاي ایـن پـژوهش بـر پایـه روش     با توجه به طراحی آزمایش
دمـا،  (پرس گرم تاگوچی، سه مورد از متغیرهاي مهم فرآیند 

3براي هر یک از . شدندبراي بررسی برگزیده) زمان و فشار
سـازي بهینهي سطح در نظر گرفته شد و برا3ده، متغیر یاد ش

زیرکـونیم،  دي بوریـد بـر چگـالی نسـبی    ر مـوث این سه متغیر
در حالـت کلـی، بـراي    . به کـار رفـت  L9آرایه اورتوگونال 

سـطح،  3هر یک از آنهـا در  متغیر و میزان تاثیر 3بررسی اثر 

نمونه در شرایط گوناگون نیـاز اسـت ولـی بـا     27به آزمودن 
توان می) L9آرایه اورتوگونال (گیري از روش تاگوچی بهره

، با ساخت روایناز . عدد کاهش داد9ها را به شمار آزمایش
توان متغیرهاي اثرگذار را بررسی کـرد  هاي کمتري مینمونه

و، این متغیرهـا 1در جدول . به دست آوردو شرایط بهینه را
ــطح ــايس ــورده ــاس،   م ــن اس ــر ای ــده و ب ــی آورده ش بررس

2هاي تعریف شده بر پایه روش تاگوچی در جدول آزمایش
.فهرست شده است

.L9اورتوگونال هیآراهیبر پاشیآزمايهاو سطحرهایمتغ: 1جدول 
3سطح 2سطح 1سطح متغیرهاي آزمایش

C°(170017751850(پایانی پرس دماي 

زمان پرس در دماي 
)min(بیشینه 

306090

MPa(81216(فشار اعمال شده 

مواد اولیه-2-2
ــودر تجــاري  ــداز پ محصــول شــرکت (زیرکــونیم دي بوری

ــگ های ــلون ــینت ــدازه ذرات ) ک چ ــانگین ان ــا می و mµ2ب
میـانگین  . به عنوان ماده اولیه اسـتفاده گردیـد  % 9/99خلوص 

اندازه ذرات پودر با انجام فرآیند آسیاکاري در واسط اتانول 
براي . رسانده شدnm500هاي زیرکونیایی به حدود و گلوله

و mm25اي شـکل بـه قطـر   هر آزمایش، پنج نمونه اسـتوانه 
هـا  سـپس ایـن نمونـه   . سازي شـد آمادهmm5ارتفاع تقریبی

شـدند و سـطح   جاسازي) 1شکل (درون یک قالب گرافیتی 
تماس گرافیت با پودر خـام، بـا اسـتفاده از فویـل گرافیتـی و      

جوشی در یـک کـوره   فرآیند تف. افشانه نیترید بور جدا شد
سـاخت شـرکت گسـترش دانـش و     (پرس گرم تحت خـلاء  

مجهـز بـه سـامانه گرمایشـی     ) نیانگ ویتـاي چـین  فناوري ش ـ
.مقاومتی گرافیتی به انجام رسید

درجه بـر دقیقـه   17ها با نرخ گرمایش، نمونهدر آغاز چرخه 
20گرما دریافت کردند و به مـدت زمـان   C°1000تا دماي

در این دما نگهداري شدند تا گازهاي احتمالی فرصت دقیقه 
. خروج از میانه پودرها را داشته باشند
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.هاپرس گرم نمونهيبرایتیواره قالب گرافطرح: 1شکل 

همان نرخ گرمایش تـا دمـاي پایـانی    با دوبارهها سپس نمونه
) C°1850یـا  1775، 1700بر پایه طرح آزمایش تا دماهاي(

تا دماي پایـانی  C°1000دماي قالب گرافیتی از. گرم شدند
در هـر  . فرآیند، با یک حسگر دمایی فروسرخ کنترل گردید

یـا  12، 8(ها، فشـار مـورد نظـر بـراي پـرس      یک از آزمایش
MPa16بــه محــض آغــاز چرخــه ) بــر پایــه طــرح آزمــایش

.ها اعمال شدپایانی، روي نمونهدمايگرمایشی هم

دماي بیشینه، بسته ها در نمونهزمان وارد آمدن فشار بر مدت 
سـرانجام بـا پایـان    . بـود دقیقه 90یا 60، 30به طرح آزمایش 

خاموش و کوره پرس گرم به یافتن فرآیند، سامانه گرمایشی
چرخـه گرمـایش و   . طور طبیعی تا دماي اتاق خنک گردیـد 

سرمایش به کار رفته در فرآیند پرس گرم بـراي هـر یـک از    
2تـاگوچی در شـکل   هـاي طراحـی شـده بـه روش     آزمایش

.نشان داده شده است

هاي شناساییروش-2-3
XRDروش زیرکونیم به دي بوریدشناسایی فازي پودر خام 

(Siemens D5000, λ=1.54 Å, 40 kV, 30 mA)  به انجـام
بـر پایـه   (ها بـه روش ارشـمیدس   چگالی حجمی نمونه. رسید

آب مقطـر  ده از و با استفا) 9107استاندارد ملی ایران، شماره 
چگـالی نسـبی   . گیـري شـد  وري اندازههطبه عنوان واسطه غو

زیرکـونیم  دي بوریـد ها نیز با توجه بـه چگـالی نظـري    نمونه
)g/cm31/6 (هـاي ریزسـاختاري بـه    بررسـی . برآورد گردید

و آنـالیز شـیمیایی   TEMو SEMهـاي کمک میکروسکوپ
EDSــهآمــاده. انجــام گرفــت ــراي ســازي ســطحی نمون هــا ب

کـاري مکـانیکی چهـار    هاي ریزساختاري، با پرداختسیبرر
به انجام µm25/0اي به کمک خمیر الماسه تا کیفیتمرحله

.طراحی شده به روش تاگوچیهاي ها و شرایط فرآیند پرس گرم در آزمایشگذاري نمونهشیوه نام:2جدول 

کد آزمایششماره آزمایش
متغیرها

)MPa(فشار)min(زمان )°C(دما 
108-30-17001700308

212-60-170017006012

316-90-170017009016

412-30-177517753012

516-60-177517756016

608-90-17751775908

716-30-185018503016

808-60-18501850608

912-90-185018509012
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در این پژوهش، براي انجام محاسـبات و برآوردهـاي   . رسید
.استفاده شدMinitab17افزار آماري از نرم

نتایج و بحث- 3
زیرکـونیم  دي بوریداز پودر SEMویر او تصXRDالگوي 

گونه که در شـکل  همان. به نمایش درآمده است3در شکل 
شود، تنها فاز بلوري آشـکار شـده بـه روش    الف دیده می-3

XRD ،میکروسـکوپ  تصـویر  . باشدمیزیرکونیم دي بورید
نیـز گویـاي درسـتی انـدازه     ) ب-3شـکل  (الکترونی روبشی

) µm2(زیرکــونیم خریــداري شــده دي بوریــدذرات پــودر 
شـکل  (nm500که پس از فرآیند آسیاکاري تا حدود است

.کاهش یافته است) ج-3

محاسبهS/Nهاي ها و نسبت، چگالی نسبی نمونه3در جدول 
ــدي    ــف فرآین ــرایط مختل ــده در ش ــک از (ش ــر ی ــراي ه 9ب

مقـدار  . گـزارش شـده اسـت   )نمونه ارزیابی شد5آزمایش،
S/Nها است و بنـابراین هـر چـه    تابعی از چگالی نسبی نمونه

1، از رابطـه  روایـن از . تر باشد، بهتـر اسـت  این نسبت بزرگ
:شوداستفاده میS/Nبراي برآورد نسبت 



 
   

 

n

2
i 1 i

S 1 1
10 log

N n y
)1(

تکـرار در ایـن   5(شمار تکرار هـر آزمـایش   nدر این رابطه، 
مین ا-iدهنده نشانyiدر شرایط فرآیندي یکسان و ) پژوهش

هـاي ایـن   داده. گیـري شـده اسـت   مقدار چگالی نسبی اندازه

هاي طراحی شده به روش چرخه گرمایش و سرمایش فرآیند پرس گرم براي آزمایش: 2شکل 
).در نمودار نوشته شده است2ها بر اساس جدول شماره هر یک از آزمایش(تاگوچی 

)ج()ب()الف(
.پودر آسیا شده) جو زیرکونیمدي بوریداز پودر خام SEMتصویر ) ب،XRDالگوي ) الف:3شکل 
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دي دهـد کـه کمتـرین چگـالی نسـبی بـراي       جدول نشان می
بـه دسـت   C°1700جوشـی زیرکونیم، در دماي تـف بورید

1700-90-16، البتـه بـه جـز آزمـایش     )%80حدود (آید می
که با وجود پایین بودن دما، از فشار بالا و زمان طولانی براي 

بـالاترین چگـالی   . فرآیند پرس گرم بهره گرفتـه شـده اسـت   
C°1850هـاي انجـام گرفتـه در دمـاي    نسبی بـراي آزمـایش  

که نشـان از اهمیـت بـالاي دمـاي     ) %90حدود (گزارش شد 
ــف ــدن  ت ــال ش ــی در چگ ــدجوش ــونیم دارددي بوری . زیرک

C°1775هاي پرس گرم شـده در دمـاي  چگالی نسبی نمونه
ــک  ــز نزدی ــود%84نی ــناز . ب ــین  روای ــت چن ــاه نخس ، در نگ

شود که میـزان اثرگـذاري متغیـر دمـا بـر چگـال       برداشت می
زمـان و  (زیرکونیم، بیش از دو متغیـر دیگـر   ددي بوریشدن 
از سـطح پرداخـت   SEMویر ا، تص ـ4در شـکل  .است) فشار

و )ب-4شــکل (و مقطــع شکســت)الــف-4شــکل (شــده
ــین ــویرهمچن ــوري تص ــی عب ــکوپ الکترون TEMمیکروس

آمــده بــه نمــایش در1700-30-08نمونــهاز)ج-4شــکل (
از مقطـع شکسـت آزمـایش    SEMنیز تصویر 5شکل . است

از ایــن تصــاویر چنــین   . دهــدرا نشــان مــی 16-30-1850
اي، حالت غالب شکست در هر دانهآید که شکست بینبرمی

ــه اســت ــا پــرس گــرم پــودر در دمــاي . دو نمون ، C°1700ب
هـاي  تنیدگی مکـانیکی دانـه  شکسته شدن، بازآرایی و درهم

دهـد ولـی پیونـد شـیمیایی قابـل      زیرکونیم رخ میدي بورید
در مراجـع نیـز   . آیـد ها به وجود نمیتوجهی در میان این دانه
ــده  ــین پدی ــد   رخ دادن چن ــازین فرآین ــل آغ ــایی در مراح ه

. گزارش شـده اسـت  )دماهاي پایین(ها جوشی سرامیکتف
ــایش  ــالی آزمـ ــودن چگـ ــایین بـ ــار 1700-30-08پـ در کنـ

دهد کـه شکسـته شـدن و بـازآرایی     میریزساختار آن، نشان 
وکـار  توان به عنوان سـاز زیرکونیم را میدي بوریدهاي دانه

.دانسـت C°1700غالب چگال شدن این سرامیک در دماي
در ) هاي تیره رنـگ دانه(ي دي بوریدهذرنانوجوشی سه تف

کــه دهــدنشــان مــیبــه خــوبی ) ج-4شــکل (TEMتصــویر 
انـد و مـانع   آنها را در بر گرفته) زیرکونیا(ذرات اکسیدي نانو

ها جاي ماندن تخلخلهاي دیگر و براتصال این ذرات به دانه

با این وجود، اتصال کامـل سـه   . انددر ریزساختار نهایی شده
بــه یکــدیگر، ج-4در شــکل زیرکــونیمدي بوریــدذره نــانو
ذرات سرامیکی نانوجوشی در ر آن است که فرآیند تفبیانگ

رسد که هـر چـه   بنابراین به نظر می. خوبی پیش رفته استبه
اندازه ذرات سرامیکی ریزتر باشـند، توانـایی آن را خواهنـد    

هاي اکسیدي در مجاورت داشت که حتی با وجود ناخالصی
ایـن ویژگـی در پودرهـاي بـا     . خود، به یکدیگر متصل شوند

ایـن مطلـب   .یـده شـده اسـت   اندازه چنـد میکرومتـر کمتـر د   
کننده تاثیر نانویی بودن ذرات سرامیکی در چگالش هر یدتای

.باشداکسیدي میرهاي غیچه بهتر سرامیک
شکل (1850- 30- 16ع شکست نمونه از مقطSEMدر تصویر 

ــاز اکســیدي )الــف- 5 ــان اســت) ZrO2(، یــک ف کــه در نمای
مورفولـوژي آن  و نـانو اندازه ، )ب- 5شکل (بزرگنمایی بالاتر 

از ایـن فـاز،   ) ج- 5شـکل  (EDSدر طیـف  . شـود هم دیده می
اندکی بور آشکار شد که شـاید ناشـی از حضـور اکسـید بـور      

)B2O3 ( در ریزسـاختار نمونـه   . در کنار اکسید زیرکونیم باشـد
تشکیل گردنه میـان ذرات  ، C°1850پرس گرم شده در دماي

از روي ایــن مشــاهده . زیرکــونیم آشــکارتر اســتدي بوریــد
ــزارش   ــین گ ــاختاري و همچن ــکیل   ریزس ــه تش ــایی در زمین ه

زیرکـونیم در  دي بوریـد هاي ها درون دانهاي از نابجاییشبکه
وکـار  توان چنین نتیجـه گرفـت کـه سـاز    ، میC°1850دماي

غالب چگـال شـدن در ایـن دمـا و بـا ایـن فشـار، تغییـر شـکل          
ده درصـدي  ااین یافته، بـا افـزایش تقریب ـ  . ها باشدمومسان دانه

براي نمونه پرس گرم شـده در  % 97/79از (چگالی نسبی نمونه 
بـــراي نمونـــه % 33/88بـــه MPa8و فشـــار C°1700دمـــاي

نیــز ) MPa16و فشــارC°1850جوشــی شــده در دمــايتــف
.سازگاري دارد

تحلیل واریانس متغیرهاي فرآیند، اختلاف مقـدار  4در جدول 
بـراي هـر کـدام از متغیرهـا و     S/Nکمترین و بیشترین میانگین 

دي بوریـد همچنین درصـد تـاثیر هـر یـک بـر چگـالی نسـبی        
فرآینـد را تـاثیر نسـبی متغیرهـاي    . زیرکونیم آورده شده اسـت 

بدسـت  S/Nهـاي  نسـبت تحلیـل واریـانس  تـوان از روي مـی 
.آورد
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.محاسبه شدهS/Nهاي ها و نسبتچگالی نسبی نمونه:3جدول 

کد آزمایش
)%(چگالی نسبی 

نسبت)%(میانگین 

S/N 5نمونه 4نمونه 3نمونه 2نمونه 1نمونه 

08-30 -170082/7907/8085/7914/8096/7997/790583/38

12-60 -170079/8194/8175/8104/8286/8188/812631/38

16-90 -170087/8865/8817/8942/8872/8877/889649/38

12-30 -177564/8302/8441/8452/8330/8378/834626/38

16-60 -177528/8569/8434/8511/8552/8499/845870/38

08-90 -177529/8444/8477/8401/8535/8457/845446/38

16-30 -185035/8818/8914/8896/8602/8933/889221/38

08-60 -185047/8811/9007/8975/8933/8935/890215/39

12-90 -185011/9005/9014/9004/9087/8904/900889/39

)ج()ب()الف(
.1700- 30- 08نمونه از نانودر مقیاس TEMتصویر ) و جمقطع شکست) ب، سطح پرداخت شده) الف،ازSEMویر اتص: 4شکل 

)ج()ب()الف(
الف که نماي نزدیک از تصویر) ، ب1850- 30- 16از مقطع شکست نمونه SEMتصویر ) الف: 5شکل 

.باز تصویرEDSطیف ) جدهد و را نشان مینانودر اندازه مورفولوژي فاز اکسید زیرکونیم 
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هـاي  ، میـانگین نسـبت  Lدر سـطح  Fبراي تفکیک اثر متغیـر  
S/N2رابطه (شود آن متغیر در آن سطح محاسبه می:(
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گیرنـده  هـاي در بر شنشان دهنـده شـمار آزمـای   ntکه در آن، 
. اســت) پـژوهش ایـن  آزمــایش در F)3بـراي متغیـر   Lسـطح  

از میـانگین  نیـز  بـراي هـر متغیـر    S/Nهاي میانگین نسبت
بـه دسـت   هـا آن متغیـر در همـه سـطح   S/Nهاي نسبتگرفتن

برآورد 3از رابطه رامجموع مربعات هر متغیرتوان می. آیدمی
:نمود
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3(هاي آزمایش براي هر متغیـر  شمار سطحnLدر این رابطه، 
سرانجام تاثیر نسبی هر کدام از . است) سطح در این پژوهش

:به دست آورد4توان از رابطه متغیرهاي فرآیند را می
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متغیـر  3(نشان دهنده شمار متغیرهـاي فرآینـد   nFکه در آن، 
درجه آزادي هر متغیر است کـه  DoFو ) در پژوهش کنونی

:آیدبه دست می5از رابطه 

 
FF LDoF n 1 )5(

در ایـن  سـطح  F)3هاي متغیـر  شمار سطحدر این رابطه،
رو، درجـه آزادي همـه   دهـد و از ایـن  را نشـان مـی  ) پژوهش

، نمـودار  6در شکل .است2متغیرها در پژوهش کنونی برابر 
محاسبه شده براي متغیرهاي فرآینـد  S/Nهاي میانگین نسبت

هر چه . پرس گرم در سه سطح مختلف نشان داده شده است
تـر  بـزرگ S/Nمیزان اختلاف کمتـرین و بیشـترین میـانگین    

افـزون بـر ایـن،    . باشد، اثرگذاري آن متغیر بیشتر خواهد بود
بـراي هـر متغیـري، نشـان    S/Nتـرین میـانگین نسـبت   بزرگ

بنـابراین، از  . دهنده سطح بهینه آزمایش براي آن متغیر اسـت 
گیـري  گونـه نتیجـه  توان اینهاي به دست آمده میدهروي دا

ر اعمـالی، کمتـرین   کرد که دماي پرس گرم، بیشترین و فشا
زیرکــونیم دارنــد و دي بوریــدتــاثیر را در افــزایش چگــالی 

بـه هـر   . شدت اثرگذاري متغیر زمـان در میانـه ایـن دو اسـت    
، 3بـه سـطح   1روي، با تغییر هر یک از این متغیرها از سـطح  

. گذاردافزایش میزیرکونیم رو به دي بوریدچگالی نسبی 

.زیرکونیمدي بوریدمتغیرهاي فرآیند و درصد تاثیر هر یک بر چگالی نسبی تحلیل واریانس:4جدول 
درصد
تاثیر
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S/Nهاي میانگین نسبت
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اختلاف کمترین و بیشترین میزان 
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S/Nهاي میانگین نسبت
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22/24 0758/0 6570/38 3851/0
4810/38 30

زمان
)min(

6238/38 60
8662/38 90

11/14 0442/0 6570/38 2832/0
5415/38 8

فشار
)MPa(

6049/38 12
8247/38 16
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محاسبه شده براي S/Nهاي نمودار میانگین نسبت: 6شکل 
.متغیرهاي فرآیند پرس گرم در سه سطح مختلف

چگالی، حالتی بیشینه یابی به بنابراین شرایط بهینه براي دست
) دما، زمان و فشـار پـرس گـرم   (است که متغیرهاي فرآیندي 

.باشند3همگی در سطح 
نمودار درصد تاثیر هر یک از متغیرهاي فرآیند پرس گرم بر 

بـه نمـایش   7زیرکـونیم در شـکل   دي بوریـد چگالی نسـبی  
ی، اثرگذاري متغیر دمـا  بنابراین از دیدگاه کم. آمده استدر

است و به تنهایی تاثیر بیشتري از دو متغیر دیگر %60بیش از 
.دارد

نمودار درصد تاثیر هر یک از متغیرهاي فرآیند : 7شکل 
.زیرکونیمدي بوریدبر چگالی نسبی پرس گرم 

هاي تجربی به دست آمـده دربـاره چگـالی    ، یافته8در شکل 
آزمایش طراحی شده بـه  9براي (زیرکونیم دي بوریدنسبی 

ه شده ئبینی شده توسط مدل ارانتایج پیشبا ) روش تاگوچی
گونـه کـه در ایـن    همـان . ه شده استافزار مقایسنرماز سوي 

گـویی مـدل بـالا اسـت، بـه     شود، دقت پیشنمودار دیده می
بــا مقــادیرهــاي تجربــی اي کــه میــزان اخــتلاف یافتــهگونــه
و بــراي ســه %1بینــی شــده بــراي شــش آزمــایش زیــر پــیش

. است%2آزمایش کمتر از 

گویی شده هاي تجربی با نتایج پیشرابطه یافته: 8شکل 
9در زیرکونیمدي بوریددرباره چگالی نسبی 

.طراحی شده به روش تاگوچیآزمایش

زیرکونیم در دي بوریده شده، چگالی نسبی ئبر پایه مدل ارا
بـراي  . شـود بینـی مـی  پـیش % 91/92شرایط بهینـه فرآینـدي،   

آزمـایش نیـز در شـرایط    ارزیابی درستی این پیشگویی، یک 
) MPa16و فشــار دقیقــه 90، زمــان C°1850دمــاي(بهینــه 

هـاي بـه دسـت آمـده دربـاره      چکیـده یافتـه  . گیـرد انجام مـی 
. گــزارش شــده اســت5در جــدول 1850-90-16آزمــایش 

گیـري شـده بـراي ایـن نمونـه،      میانگین چگالی نسـبی انـدازه  
بینی ر پیشبه دست آمد که اختلاف ناچیزي با مقدا% 11/92

طراحـی  ه شـده در  ئدارد و گویاي مناسب بودن مدل اراشده 
.آزمایش به روش تاگوچی است

حـداکثر جـذب سـطح    ،یسـل یادماژهی ـساختار ويریگشکل
ونیزاس ـیمریاز پلیطرف ـاتفـاق افتـاده و از  زی ـبر سـطح ن لفعا

يمونومرها بـه جـا  (دیآبه عمل میيریجلوگزینیونیامولس
بـه شـکل  توجـه  بـا ). شـوند مـی زهی ـمریسطح پليمحلول رو

8در غلظــــت SDSجــــذبممیپنبــــه مــــاکزيب رو-4
جذب به زوترمیغلظت انیاپس از. افتداتفاق میمولاریلیم
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يبرامولاریلیم8غلظت قیتحقنیادر.رسدمییمقدار ثابت
.مورد استفاده قرار گرفتیسلیادماونیزاسیمریفرآیند پل

گیرينتیجه–4

سازي متغیرهاي فرآیند پرس گـرم  بهینههدف از این پژوهش، 
با طراحی آزمایش به روش تاگوچی، به منظور چگـال کـردن   

زیرکـونیم، بـدون اسـتفاده از    دي بوریـد پودر نانوهر چه بیشتر 
، شـرایط بهینـه فرآینـد    روایناز . هاي کمک زینتر بودافزودنی

دي بوریـد براي بیشینه کردن ویژگـی کلیـدي چگـالی نسـبی     
در انجام این پژوهش، سه متغیر اصلی . زیرکونیم به دست آمد

فرآیند در سه سـطح بررسـی گردیـد و بـدین منظـور دماهـاي      
و دقیقـــه 90و30،60هـــاي ، زمـــانC°1850و1700،1775

بـا تحلیـل نتـایج    . برگزیـده شـدند  MPa16و8،12فشارهاي 
دي ها مشخص شد که بیشـترین چگـالی نسـبی بـراي     آزمایش

و فشـار  دقیقـه  90، زمـان  C°1850زیرکونیم در دمـاي بورید
MPa16با انجـام یـک آزمـایش در شـرایط     . آیدبه دست می

دي گویی مدل درباره چگالی نسـبی  بهینه، روشن شد که پیش
دقیـق و بـه مقـدار تجربـی آن     ) %92حـدود (زیرکـونیم  بورید

ها نشان داد که دمـاي  تحلیل واریانس داده. بسیار نزدیک است
و فشــار پــرس ) %62نزدیــک بــه (جوشــی بیشــترین تــاثیر تــف

.دارندZrB2را بر چگال شدن ) %14حدود (کمترین تاثیر 

سپاسگزاري
ــت    نویســندگان از دانشــگاه آزاد اســلامی واحــد قوچــان باب

.نمایندهاي صورت گرفته قدردانی میحمایت
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