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در این صفحه صورت جلسه دفاع را قرار دهید. لازم است پس از صحافی این صفحه  

را تایید  نامهپایان توسط دانشکده مهر گردد و استاد راهنما با امضای خود اصلاحات  مجدداً

 . کند

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 اث تقدیم  

زتقدیم به پدر و مادر  زیزم جناب ی از جانم که همواره همراه و پشتیبان ا تریزع قای مسعود صفی خانی که همیشه همراه و  آنجانب بودند و دایی ع

زیزانی که همیشه موجب دلگرمی من شدند من پشتیبان  . بودند و همه ع

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 تشکر و قدردانی 

سرکار  ،را به پایان برسانم. از استاد فاضل و اندیشمند نامهانیپا شکر شایان نثار ایزد منان که توفیق را رفیق راهم ساخت تا این 

گارنده را مورد لطف و محبت خود قرار دا  استاد راهنما عنوانبه قای دکتر مولاییآبهاءآباد و  خانم دکتر مریم شجاع ه اند، کمال دکه همواره ن

وند مهربان که به انسان توانایی و دانایی بخشید تا به بندگانش شفقت ورزد، مهربانی کند و در حل  سپاس .تشکر را دارم مخصوص خدا

کلاتشان یاری  م نوعان را مقدم دارد، با او معامله کند و در این خلوص انباز نگیرد و  شان نماید. از راحت خویش بگذرد و آسایش ه مش

وندگار زمینی من هستند و در نهایت خوش باشد که پروردگار سمیع و بصیر است زیزم که خدا  را دارم. تقدیر و تشکر را از پدر و مادر ع



 

 

 

 تعهد نامه 

حنیفهاینجانب   ارشد  یونس  کارشناسی  دوره  موادرشته    دانشجوی   سرامیک-مهندسی 

مواددانشکده   و  شیمی  پایان  مهندسی  نویسنده  شاهرود  صنعتی  افزودن نامه  دانشگاه  اثر 

کامپوزیت   اکسیداسیون  مقاومت  بر  خاکی  نادر  خانم    ییراهنماتحت    SiC-2BHfعناصر 

 . شوممتعهد میآباد ءدکتر شجاعی بها
 برخوردار است.  توسط اینجانب انجام شده است و از صحت و اصالت  نامهپایانتحقیقات در این   •

 محققان دیگر به مرجع مورد استفاده استناد شده است.   یهاپژوهش در استفاده از نتایج   •

تاکنون توسط خود یا فرد دیگری برای دریافت هیچ نوع مدرک یا امتیازی در هیچ   نامهپایان مطالب مندرج در   •

 جا ارائه نشده است. 

دانشگاه  »و مقالات مستخرج با نام    باشدمیکلیه حقوق معنوی این اثر متعلق به دانشگاه صنعتی شاهرود     •

 « به چاپ خواهد رسید.   Shahrood University of Technology»و یا    «صنعتی شاهرود

تأثیرگذار بوده اند در مقالات مستخرج از    نامهپایاناصلی    جینتاحقوق معنوی تمام افرادی که در به دست آمدن   •

 . گرددیمرعایت    نامهپایان 

یا بافتهای آنها ( استفاده شده است ضوابط و  )، در مواردی که از موجود زنده  نامه پایان در کلیه مراحل انجام این   •

 اصول اخلاقی رعایت شده است .

اطلاعات شخصی افراد دسترسی یافته یا استفاده    ، در مواردی که به حوزهنامه پایان در کلیه مراحل انجام این   •

                                                                                                                                                                        شده است اصل رازداری ، ضوابط و اصول اخلاق انسانی رعایت شده است .

 تاریخ                                                   

 امضای دانشجو                                                   

 

 

  

 مالکیت نتایج و حق نشر 
ها و تجهیزات ساخته شده  رایانه ای، نرم افزار  یهابرنامهکلیه حقوق معنوی این اثر و محصولات آن )مقالات مستخرج، کتاب،  

 در تولیدات علمی مربوطه ذکر شود. . این مطلب باید به نحو مقتضی  باشدمی متعلق به دانشگاه صنعتی شاهرود    (. است

 . باشدمی بدون ذکر مرجع مجاز ننامه  پایان استفاده از اطلاعات و نتایج موجود در  

 



 

 

 

 چکیده 

از خواص    یفردمنحصربه دارای ترکیب    2HfB، ترکیباتی مانند  دمابالاهای بسیار  خانواده سرامیک   در 

می  بالا  به شوک حرارتی  مقاومت  فیزیکی  و  گزینه؛  باشند مکانیکی  قبیل  این  از  موادی  های  بنابراین 

قطعات صنعتی  باشند. مشکلی که معمولا در تولید  می  ( 2000  ℃  )بالای  دمابالاهای  جذابی برای سازه

آن می بالای  سینتر  دمای  دارد،  وجود  ترکیبات  این  یا  از  اکسیدی  ترکیبات  از  دلیل  همین  به  باشد. 

استفاده می  عنوانبه کاربیدی دیگری   از  کمک سینتر  تا  این پژوهش تلاش شده است    SiCشود. در 

  بهره گرفته شود.   SPS  به روش   2HfBو کمک سینتر در تولید قطعات    کننده ت یتقوفاز دوم    عنوانبه 

  2، 1)صفر،    3O2Ndو مقادیر مختلف   SiCدرصد حجمی   20هایی حاوی بررسی بیشتر، نمونه   منظور به 

های  دقیقه سینتر شدند. در این پژوهش از آزمون  15و به مدت    1900℃( در دمای  وزنیدرصد    3و  

XRD  آنالیز عنصری ،EDSم ،( یکروسکوپ الکترونی عبوریSEM  ) مطالعه ریزساختار، فازها   منظوربه

ها از آزمون ارشمیدس استفاده  بررسی دانسیته نمونه  منظور به ها استفاده شد.  و عناصر موجود در نمونه

قرار داده شد و    دکنندهیاکسدر محیط    1400  ℃  دمای   درساعت    32  به مدتها  نمونه  تیدرنهاشد.  

درصد    2نتایج نشان داد بهترین دانسیته، سختی، استحکام خمشی برای نمونه حاوی  مطالعه شدند.  

نیز نشان داد بهترین مقاومت    دشدهیاکسهای  حاصل شد. همچنین نتایج مطالعه نمونه  3O2Nd  وزنی 

حاصل شده است. همچنین مکانیزم    3O2Nd  وزنیدرصد    2در برابر اکسیداسیون نیز برای نمونه حاوی  

  4HfSiOو    2HfOمقاومت این کامپوزیت در برابر اکسیداسیون نیز تشکیل لایه اکسیدی حاوی سه فاز  

 باشد.می 2SiOو 

 

 

 ای. ، سختی، مقاومت در برابر اکسیداسیون، لایه شیشهکنندهت یتقو، دیرگداز، SiC-2HfB کلیدواژه:
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مقدمه ای بر پژوهش :   1فصل  



 

  2 

   

 مقدمه  1-1
تناوبی که    ییهاب یترک نیتریدهای فلزهای واسطه گروه چهارم و پنجم جدول  و  بوریدها، کاربیدها  چون 

. در میان  شوند می ( شناخته  UHTCs)  1دمابالا های فوق  دارند، با نام سرامیک   3000  ℃  دمای ذوب بالای 

بسیار  خانواده سرامیک  از    ی فردمنحصربه ترکیب    ی دارا   2ZrB  و   2HfBی چون  یبوریدها، دی دمابالاهای 

بی بالا،  حرارتی  و  الکتریکی  هدایت  بالا،  ذوب  نقطه  فیزیکی چون  و  مکانیکی  شیمیاخواص  در  یاثری  ی 

کاربیدها نوعا بالاترین   که نیا  باوجود بنابراین  ؛  باشند مقابل فلزات مذاب و مقاومت به شوک حرارتی بالا می 

تری برای  های جذابنه یگز  2ZrB  و  2HfBبوریدهای  را دارند، اما دی  (3500  ℃های ذوب )بیش از نقطه 

هستند. اولین و بیشترین تحقیقات روی    2000 ℃  ای دمابالا در دماهای بالاتر یا مساویکاربردهای سازه 

م دهه  این  در  دی   1960واد  دیرگداز  ترکیبات  است.  گرفته  انجام  هوافضا  صنعت  در  فلزات  و  بوریدهای 

خواصی   دارای  پنجم  و  چهارم  گروه  بر  ازجمله واسطه  هد   مقاومت  خوب،  و  اکسیداسیون  حرارتی  ایت 

طه،  دهای فلزات واس یبور. در بین دی الکتریکی بالا هستند که منجر به استفاده در این صنعت شده است

های پره توربین،  ترین گزینه برای کاربردهای دمابالا همچون پوششزیرکونیوم و هافنیوم مناسب  بورید دی 

کوره  الکترودهای  المنت  راکت دمابالاها،  موتور  دماغه ،  سرعتها،  در  قطعات  دیگر  و  تیز  بالای  های  های 

 هواپیما هستند.

ای،  شود: پرس داغ، تفجوشی پلاسمای جرقه تولید می های مهم این مواد به چندین روش  به دلیل استفاده 

های صورت گرفته این  باشند. در بسیاری از پژوهش های سنتز این مواد می تفجوشی بدون فشار و...از روش 

موجب ارتقای خواصی    کامپوزیت در کنار کاربید سیلیسیم هستند. وجود کاربید سیلیسیم   مواد به شکل

بورید زیرکونیوم موجب ارتقای خواصی چون  به دی   ت ریز کاربید سیلیسیم. افزودن ذرابسیاری شده است

چقرمگی، سختی و استحکام خمشی شده است. همچنین در تحقیقات کمی اثر افزودن عناصر نادر خاکی  

 
1 Ultra-high temperature ceramics 
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توان به ایتریم و  عناصر نادر خاکی می  ازجملهبوریدها بررسی شده است.  بر روی خواص مکانیکی این دی 

 اره کرد. لانتانیوم اش 

ئودیمیم به مقدار صفر، یک، دو و سه درصد وزنی برای  هدف از این پژوهش بررسی اثر افزودن اکسید ن

کامپوزیت   اکسیداسیون  مقاومت  بر  بخشیدن  و خواص    SiC-2HfBبهبود  ریزساختار  بررسی  و همچنین 

در این حیطه کمتر صورت گرفته است،    ییهاپژوهشدر کشور ما    ازآنجاکه  مکانیکی این کامپوزیت است.

 .رسد ی م به نظر پرداختن به اثر این افزودنی ضروری 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  



 

  

   



 

   

 

مروری بر منابع مطالعاتی 2فصل  
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 دمابال های بسیار سرامیک  1-2
ترکیبات    نیا  های غیراکسیدی ضرورتا شامل کاربیدها، نیتریدها، سیلیسیدها و بوریدها هستند.سرامیک

ئی هستند. این شدند که دارای نقطه ذوب بالاموادی در نظر گرفته می  عنوانبه ،  1970شیمیائی تا سال  

گرمائی پایدار و همچنین بسیار خنثی هستند. از این نوع مواد ابتدا در صنعت آهن و فولاد یا   ازلحاظمواد  

های جدید سنتز پودر و  د ی سریع فرآینطی سه دهه گذشته، توسعه   در  در صنایع شیمیائی استفاده شد.

مکانیکی، گرمائی و الکتریکی موجب شد  خواص    ینه یدرزمدهی قطعات به همراه افزایش آگاهی  یا شکل

از این مواد در کاربردهایی   بلورها و پوشش  ازجمله تا راه استفاده  الیاف، تک  افزایش  مواد زینترشده،  ها، 

از   استفاده  به  نیاز  بخش   ییهاکیسرامیابد.  برای  بالا  کارایی  هسته با  )انرژی  مختلف  اقتصادی  ای،  های 

در جهت تنوع بخشی به این گروه    یارومحرکه ین موجب شد تا    مهندسی مکانیک، هوانوردی و الکترونیک( 

یک ساینده    عنوانبه های طولانی  که مدت   سیلیسیمکاربید  بنابراین، برای مثال، پودر  ؛  از مواد ایجاد گردد

است  را میگفاده قرار می مورد  زینتر کرد و  رفته است  نیمه   عنوانبه توان  یا سرامیکی مورد  یک جز  رسانا 

  .[1]قرارداداستفاده  

است و فهرست موادی    باشد، اندک   3000  ℃  ی که دمای ذوب آنها نزدیک به هایشمار عنصرها یا ترکیب

آ ذوب  دمای  ازکه  بیش  به    3000  ℃  نها  شاید  برسد.    عنصر   15است،  محدود  ترکیباتی  به  یا  و 

که    ییهاب یترک تناوبی  جدول  پنجم  و  چهارم  گروه  واسطه  فلزی  نیتریدهای  و  کاربیدها  بوریدها،  چون 

بالای ذوب  سرامیک(1-2شکل  )  دارند   3000  ℃  دمای  نام  با  بسیار  ،  . شوند می شناخته    دمابالاهای 

   [2].است دمابالاهای بسیار هافنیوم از خانواده سرامیکبورید دی 

دهد.  ها نشان میآنمختلف را برحسب نقطه ذوب    یدمابالاهای فوق  مقایسه چگالی سرامیک   2-2  شکل

های تیز بنیاد  برای توسعه هواپیماهای مافوق صوت با دماغه  دمابالاکار روی این مواد به علت نیاز به مواد  

افزایش می نهاده شده است. هر چه شعاع دماغه   یابد، دمای دماغه  و پیشکاهش  شود که  بینی می یابد 

  1ای با شعاع  مثال در دماغه   عنوانبهبرسد.   2227  ℃و   1727  ℃بسته به شعاع و مسیر دماغه، دما به  
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بی لیم دما  مواد  می 2000  ℃  ه متر،  روی  خود  نیازهای  برای  ناسا  زمان  همان  در  تقریبا    دمابالا رسد. 

گسترده  ترکیبات  تحقیقات  بالای  حرارتی  هدایت  و  خوب  اکسیداسیون  به  مقاومت  است.  داده  انجام  ای 

ای روی  کاربیدها، نیتریدها(، سبب انجام تحقیقات گسترده )  گریددیرگداز دی بوریدی نسبت به ترکیبات  

, Ι𝑉دهای فلزات واسطه گروه  بوریدی  𝑉 [3].شده است   

 
   [3].دمابالا یها کی ذوب سرام یدما 1-2شکل 

 
 [4].هامواد برحسب نقطه ذوب آن  ریو سا UHTCs یچگال سهی مقا 2-2شکل 
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 بورید دی هافنیوم  2-2
ها های اخیر، پژوهش های مهندسی دیرگدازی است که طی سال سرامیک  ازجمله 2HfB بورید هافنیوم دی 

(  3200℃  ه است. دمای ذوب بسیار بالای آن )بالاتر ازخصوص انجام شد های زیادی در این  و فعالیت 

العاده آن  مقاومت حرارتی فوقنشان از خاصیت دیرگدازی آن دارد. سختی بالا، هدایت حرارتی مناسب و  

  [3].شودو مکانیکی خوبی را موجب می  یی ایمیش  به دلیل پیوند کووالانسی، خواص فیزیکی،

 های این ماده آورده شده است: ویژگی  اختصاربه در زیر 

 دمابالاسرامیک -

 نقطه ذوب بالا-

 هدایت گرمایی عالی -

 خواص مکانیکی عالی -

 مقاوم به خوردگی شیمیائی

 پایداری بالا-

 .2HfB [4]. خواص برجسته 1-2جدول 

 728 ( GPa)  یسخت

 3.139 ( Å)  پارامتر شبکه

 m/k(W. ) 9104(-1) یحرارتهدایت 

 k 6.3 ×6-10)-1(ضریب انبساط حرارتی

 3380 (℃ذوب ) دمای  

 610 ×9.1 ( S/m) یکیالکترهدایت 

 mol/k(J. ) 749.5(-1)  ی حرارتظرفیت 
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 بوریدساختار هافنیوم دی 1-2-2
های  بورید یکی از پایدارترین بوریدها است که دارای ساختار هگزاگونال است. ساختار از شبکههافنیوم دی 

یستالی این  است. ساختار کر B-B1B-Hf,Hf-Hf های بور ساخته شده است و شامل پیوندهایدوبعدی اتم 

شکل در  هافن  3-2  ماده  اتم  هر  است.  شده  داده  با  ی نشان  لایه  هر  در  و    6وم  هافنیوم  بور    12اتم  اتم 

   [3].همسایه است

 

 [3].بورید. ساختار کریستالی هافنیوم دی3-2شکل 
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 بوریدکاربردهای هافنیوم دی 2-2-2
های بر پایه آن در صنایع مختلف شده  بورید و سرامیک به کاربرد بسیار هافنیوم دی   ترکیب خواص، منجر 

که   الکترودهای  می   ازجمله است  موتورها،  به  کوره دمابالاتوان  اجزای  محافظ  فوق  ما   لیوساها،  ،  صوت، 

برای   هوا  ل یوساحرارتی  سیستمینقلیه  بوته ی،  نظامی،  صنایع  هواپیما،  پیشران  ذوب  های  فلزات،  های 

   .  [6 ,5]پیشرانه موشک و ابزارهای برش اشاره نمود 

 بوریدتهیه هافنیوم دی 3-2-2
هافنیوم دی روش  تهیه  برای  مختلفی  دارد.  های  وجود  روش   ازجمله بورید  می این  تفجوشی  ها  به  با  توان 

این روش   هرکدامس داغ اشاره کرد.  ( و پرSPS)  1جرقه پلاسما پائین شرح داده    طوربه ها  از  مختصر در 

 شدند. 

 (SPSپلاسما )تاریخچه تفجوشی با جرقه  4-2-2
SPS    رشد به  توجه  با  که  است  قطعات  تولید  فرآیندهای  از  قطعات    روزافزونیکی  به  نیاز  تکنولوژی، 

های ترین مزیت ترین و شاخصبالا و ساختارهای همگن مورد توجه قرار گرفته است. یکی از مهم   باکیفیت

مثال به تولید قطعات فلزی،    عنوانبه توان  باشد که می های مختلف می این روش، تولید قطعات با ترکیب

 اشاره کرد.  ...ها وفلز، کامپوزیت -سرامیک

اساس  فلزات، سرامیک  بر  پودر  اعمال جرقه  این روش،  با  مواد دیگر  یا  و  )ها  و  پلاسما  پائین  ولتاژ  با  که 

فشار یک پرس تفجوشی    ( وجریان بسیار بالا توسط جریان مستقیم در یک محفظه گرافیتی ایجاد شده

 توان به سه بخش تقسیم کرد: . تاریخچه این روش را می شوند می 

 میلادی  70میلادی تا پایان دهه   30از ابتدای دهه -1

 میلادی  90میلادی تا اوایل دهه  80ز اواسط دهه ا-2

 
1 Spark plasma sintering 
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 میلادی تاکنون  1995از سال  -3

دیگر   به  نسبت  کمتر  بسیار  زمان  در  و  باکیفیت  قطعات  ساخت  جهت  در  بالا  قابلیت  دارای  روش  این 

باشد. استفاده از این فرآیند، امکان ساخت قطعات با استحکام و خواص مکانیکی بالا را فراهم  ها می روش 

 سازد. ی م

فضا، نظامی، مهندسی پزشکی، صنایع الکترونیک، نفت و  -هوا  ازجملههای گوناگونی  آوری در زمینه این فن

آوری بالا و کاربردی بودن  های توربین و بسیاری دیگر از صنایع کاربرد دارد. با توجه به فن گاز، ساخت پره 

بر روی این روش در حال  این روش در صنایع حساس نظامی و هوایی تحقیقات بسیاری در   کشورهای 

   [7].انجام است

 SPSمکانیزم فرآیند  5-2-2
متراکم  روش  انجام  این  فشار  کاربرد  و  مقاومتی  دادن  حرارت  تولیدی،  پلاسمای  ترکیب  طریق  از  شدن 

متراکم می  فرآیند  فعالگیرد.  شامل  اول  مرحله  است.  دو مرحله  شامل  روش  این  به  از  شدن  اولیه  سازی 

حرارت مقاومتی    شدن از طریقباشد و مرحله بعدی گرمایش و متراکم کارگیری ولتاژ نوسانی می طریق به 

از جریان مستقیم   انجام می (. این دو مرحله معمولا به 4-2است )شکل  ناشی    اعمال   گیرد. طور همزمان 

های موجود در بین ذرات  مستقیم این ولتاژ نوسانی به ذرات پودر باعث ایجاد تخلیه بار میکرونی در شکاف

آمپر    600-1000( و  ولت  10تقریبا  )  نییپاولتاژ    یر یکارگبه شود. تخلیه بار معمولا با  و تولید پلاسما می 

شده در روی سطح ذره  شود. برخورد پلاسما باعث شده که فیلم اکسیدی ناخالصی و گاز جذب حاصل می 

گرمایش    رسانا  ریغو برای ذرات پودر    شوند می تبخیر گردد. ذرات پودر رسانا اساسا به خاطر اثر ژول گرم  

های گرافیتی  متداول قالب و پیستون  طوربه گردد.  ها حاصل میب و پیستون از طریق انتقال حرارت از قال 

می  قرار  استفاده  می مورد  گرم  سریعا  گرافیت  الکتریکی  مقاومت  اثر  در  که  سطوح  گیرد  همزمان  گردد. 

های در  که باعث نفوذ حرارت در قسمت   شوند مییابند و حرارت داده  ذرات در اثر اعمال فشار کرنش می 

ب می تماس  ذرات  نفوذ  ین  می   وسیلهبه شود.  تقویت  الکتریکی  می میدان  باعث  و  در  شود  تفجوشی  شود 
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دقیقه   چند  شود.    مؤثر ظرف  نمی کرشد    درنتیجه انجام  اتفاق  می ریستال  مواد  از  بسیاری  توانند  افتد. 

تر، رشد تاه دلیل دمای پائین تفجوشی و مدت زمان بیشتر، تفجوشی کواین روش متراکم شوند. به وسیلهبه 

استحکام  )  ی بهترخواص مکانیکی    درنتیجه شود و  تر می دانه به تاخیر افتاده و منجر به ریزساختار ظریف 

   .[8]گرددمیها حاصل شدن کامل و عدم حضور تخلخل خمشی و چقرمگی شکست( به علت متراکم 

 

 [8].رنمادین نحوه هدایت جریان در پود طرح .4-2شکل 
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 پرس گرم  6-2-2
)بالای دمای  سازی سنتی است که هم پرس گرم یک فرآیند فشرده بالا  ماده در دمای  با گرمایش  زمان 

-2واره فرآیند و یک نمونه واقعی از دستگاه پرس گرم در شکل  شود. طرح تبلور مجدد(، فشار نیز وارد می

با فرآیند متالورژی پودر یکسان نیست زیرا در پرس گرم، فشار و    5 به نمایش درآمده است. پرس گرم 

ولی در متالورژی پودر، کاربرد گرما مستقل از چرخه فشار است. پودر    شوند میزمان به کار گرفته  گرما هم 

می  ریخته  قالب  درون یک  فشار  سرامیک  در  و  پاسکال  50تا    10شود  بازه    مگا   ℃  تا  1000دمایی  و 

می   2200 فشرده  ساعت  چند  تا  دقیقه  چند  مدت  بدین  به  آید.  دست  به  چگال  سرامیک  یک  تا  گردد 

درصد چگالی نظری شدنی است و چگالی این مواد، اغلب    100های سرامیکی با  روش، ساخت کامپوزیت 

از   بالا، چینش د رسد. همدرصد چگالی نظری می   95به بیش  وباره ذرات را در پی  افزایی فشار و دمای 

فشار بالا( در خلاء یا اتمسفر    کارگیریبه ها )با  سازد و با زدودن تخلخلرا ممکن می   سانموم دارد، سیلان  

های این فرآیند، برگزیدن قالبی است که در دما و  انجامد. یکی از دشواری خنثی به تفجوشی سرامیک می 

بی  بیاورد،  تاب  بالا  سرامیفشار  ماده  با  واکنش آنکه  گرافیت  کی  موارد،  بیشتر  در  باشد.  داشته  پذیری 

قالب    عنوانبه  از چنین  می   کاربرده به ماده  زیرا  نفوذ سطحی، جابجایی  ویژگیشود،  برخوردار است.  هایی 

 . [9] آیند به شمار می  تفجوشیجای و نفوذ حجمی از سازوکارهای  تهی

 

 . [9]فرآیند پرس گرم. شماتیکی از 5-2شکل 
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ها است. یکی از این ویژگی   فردی منحصربه های  ها دارای ویژگی بورید تهیه شده با این روش افنیوم دی ه

شده    افزوده مقاومت به اکسایش است که در برخی موارد برای ارتقای آن عناصر نادر خاکی به پودر اولیه  

 است تا این مشخصه ارتقا یابد.

رسم    هانمونه جابجایی برای  -زمان  -سینترینگ نمودار دما  بعد از   هانمونه سی میزان دانسیته  ربرای بر

اول نوسان و  ناحیه    .شوند می تقسیم  چند ناحیه  به   شده سینتر کامپوزیتی های شود که نمودار نمونهمی

-رایش و نظم گرفتن ذرات حین اعمال فشار اولیه، همزمان با افزایش دما را نشان می آجابجایی مربوط به 

رشد منطقه اتصال بین  وم  در ناحیه د ،  [12-10]دهد  مطابق آنچه در متالورژی پودر رخ میدهد، دقیقا  

ذرات )معروف به گردنه(، تماس بیشتر و حتی کامل بین ذرات و تغییر شکل حجمی به علت فعال شدن  

هایی که برای فعال شدن به افزایش دما نیاز دارند، در این منطقه منجر به انقباض نسبتا شدید و  مکانیزم

 که در ادامه به این موارد خواهیم پرداخت.   [13,14]شودها میقابل لمس نمونه

 بوریددی شده روی سرامیک پایه هافنیوم انجاممطالعات  3-2
به همراه    SiC-2HfBی  دمابالاهای  سرامیک   2007در سال    فردریک  روش   2TaSiرا  و  با  داغ  پرس  های 

از  تفجوشی پلاسمای جرقه  تجاری  پودری  مخلوط  که یک  بود  این صورت  به  نمونه  تهیه  ادغام کرد.  ای 

SiC-2HfB    سیم با خلوص بالا  ساعت با استفاده از واسطه آسیاب کاربید سیلی   48در اتیل الکل به مدت

(  قه یدق   20)کل مدت زمان    تور ک سونیکاتیل الکل با استفاده از یجدا در ا  صورتبه   2TaSi  شدند.خرد  

زدن مغناطیسی  تحت هم  ریخته شد و سپس  SiC-2HfBمغناطیسی درون محلول آهکی    همزن همراه با  

از خشک کردن در یک    (قهی دق  30)مدت زمان کل  همگن    در حالت  دوبارهپیوسته،   قرار گرفتند. پس 

میکرومتر غربال شد.    260پیوسته، مخلوط پودری با صفحه مش    طوربه تبخیرکننده چرخشی با آرگون  

قرار    SPSشود و درون محفظه کوره  می درون قالب گرافیتی فرآوری    SPSسپس پودر با استفاده از کوره  

و    mbar0.1  ، فشار محفظه نهائیقهی دق  3؛ زمان اقامت  گیرد. پارامترهای زیر درون کوره تنظیم شدند می 

   [7].ر آزاد شد و نمونه سریعا خنک شد فشا سپس 𝑚𝑖𝑛 100/℃دهی نرخ حرارت 
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پودری   قالب گرافیتی حرارت   2TaSi -SiC-2HfBمخلوط  از یک  استفاده  با  پائین  در خلا  داده  همچنین 

ورقه گرافیتی   با یک  اقامت میلی   0.75  باضخامتشده  زمان  و  دمای حداکثر  است.  گرم شده  پرس    متر 

حرارت بوده    قه ی دق  35و    1900℃ طی  در  خارجی  فشار  هم   دهی است.  مرحله  کل  برابر  و  دما 

Mpa42.30 [7]  بوده است . 

منحنی آرنیوس برای ثوابت  ،  1650℃تا بیش از    1450ساعت از    1( در معرض  𝑤جرم ) های تغییر  داده 

𝑘𝑝  (𝑘𝑝 سرعت = 𝑤2/𝑡)   نشان داده شده است. طراحی گرافیکی    6-2کل  استخراج شده است و در ش

-1650  ییدمارا در محدوده    پرس داغ شده است یک طرح سهموی  برای پودری که  log(kp)های  داده 

ای شده، آن در دماهای بیش از  برای پودر تفجوشی پلاسمای جرقه   کهی درحالنشان داده است،    ℃1500

سهموی   لیتما  1600  ℃ الگوی  از  جدایی  محدوده    به  این  در  پلاسمای  ییدمادارد.  تفجوشی  نمونه   ،

تر  ای شده افزایش جرم کمتری را نسبت به نمونه پرس داغ شده داشته است. افزایش جرم کوچک جرقه 

 یک شاخص برای مقاومت به اکسایش بالاتر در نظر گرفته شود.  عنوانبه تواند می 

  1650℃  دقیقه در هوا بوده در   5های  باقیمانده در دمای اتاق نمونه   هایستحکام، اSPSتنها برای نمونه  

 است.  Mpa30 ±  35,  Mpa40 ±  310 به ترتیب برابر 1700 ℃ یا

برابر زمان در    روندهای نشان داده    )الف(   7-2شکل    در   1450  ℃ساعت در دمای    20افزایش جرم در 

افزایش است:  برابر  شده  نهائی  است.گرم/سانتیمیلی   0.02±4.1 ,3.3  ±0.02های جرم  بوده   متر مکعب 

ای شده با استفاده از پارامترهای تست  تفجوشی پلاسمای جرقه  SiC-2HfBروی ماده    آزمون اکسیداسیون 

  وار ا استفاده از ثابت سرعت سهمیای ببرای مقایسه آمده است. یک آنالیز داده )الف(    7-2مشابه در شکل  

افزایش   داده  هر  برای  )شکل  ساختگی  فرض )ب(   7-2جرم  با   )𝑘𝐷 = 𝑤2/𝑡    روند است.  شده  انجام 

این است که سینتیک اکسایش دو نمونه تحت پرس داغ    دهندهنشان  1450℃   در   log(𝑘𝐷)های  منحنی 

 واری را فیت نکرده است.قانون سهمی یدرستبه ای، کاهشی بوده است اما و تفجوشی پلاسمای جرقه 
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های  تواند روند نامنظم داده دما، می وار، مخصوصا در طی مراحل اولیه هم انحراف واضح از سینتیک سهمی

log(𝑘𝐷)   بهتر نشان دهد. در طی مراحل اولیه، اگرچه افزایش جرم شبکه غالب است،    )ب(  2ل  را در شک

برای مدت   تنها  برابر اکسایش  نیز فعال است. به همین دلیل حفاظت موثرتری در  مکانیزم کاهش جرم 

طولانی زمان ثابت  های  مقادیر  باید  سینتیک  است.  شده  ایجاد  کن    log(𝑘𝐷)تر  اعمال  مثال  را  برای  د: 

از یک حالت سهمی  SiC-2HfBافزایش جرم   از  اساسا  پیروی    100وار پس  بودن  هوا  در معرض  دقیقه 

 کند.می 

 

شده به شکل  سرعت محاسبه ثوابت  ساعت در معرض هوای راکد بودن در دماهای مختلف 1. افزایش جرم برای 6-2شکل

 .[7]تهای آرنیوس رسم شده اس منحنی

 

 . [7]ساعت 20مدت  . افزایش جرم در برابر زمان به7-2شکل 
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نمونه  تمام  اکسیدشده  ریزساختار  مواد    دهندهنشان  ی طورکلبه های  این  سینتیک  است.  اکسیدی  مواد 

کاهش  ویسکوزیته  دلیل  به  است.  یافته  افزایش  تست،  دمای  افزایش  با  دما،  اکسیدی  افزایش  برای  یافته 

 ی ممکن است جریان یابد و اغلب یک الگوی مواج تشکیل دهد.شیشه خارج

دهد و  موضعی حفاظت بهتری را در برابر اکسیداسیون ارائه می   طوربه تر  یک پوشش شیشه خارجی ضخیم 

می   رونیازا کاهش  را  خورنده  مواد  به  نفوذ  مقاومت  به  اساسی  کمک  خورنده  مواد  نفوذ  کاهش  دهد. 

 کند. که آن شروع به پوشش دادن نقاط در معرض هوا می کند، زمانی اکسایش از شیشه بوروسیلیکات می 

 واکنش زیر:  بر اساس 

𝐻𝑓𝐵2 +
5

2
𝑂2(𝑔) = 𝐻𝑓𝑂2 + 𝐵2𝑂3, (𝑙, 𝑔)             (1) 

 اکسید هافنیوم است. بورید هافنیوم به دیجرم به دلیل اکسیداسیون دی افزایش 

های  ساعت، یک آرایش چندلایه از حباب  20به مدت   1450 ℃در   دشدهیاکسبا در نظر گرفتن نمونه 

(. ترکیبات اکسید بور ابتدا در شیشه  8-2است )شکل روی سطح یا درون شیشه مشاهده شده 

از خود پایداری   1450 ℃م در دمای  کاربید متشکل از هافنیوم و تانتالی سیلیکات مشارکت کردند.وبور

 رخی مواد اکسیدی تبدیل شد.کنش با اکسیژن به بنشان داد ولی هنگام برهم 

 

ساعت: نمائی از   20به مدت  1450 ℃شده، اکسیدشده در دمای  از نمونه پرس داغ SE-SEM. میکروگراف 8-2شکل 

 . [7]شده( پولیش) یخارجاکسید 
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اساس  اتم SEMآنالیزهای    بر  مشارکت  تانتالی،  بور های  درون شیشه  هافنیوم،  وم  بلورهای  در  و  سیلیکات 

نمونه   افزایش جرم  داد:  قرار  تاثیر  را تحت  اکسایش  به  پلاسمای جرقه   SiC-2HfBمقاومت  ای  تفجوشی 

ای شده، کمتر است. نفوذ اکسیژن در  تفجوشی پلاسمای جرقه   2TaSi -SiC-2HfBشده نسبت به نمونه  

 ی تانتالیم ارتقا یافت. هادماهای بالا درون بلورهای اکسید هافنیوم توسط اتم 

نمونه   دهندهنشان (  7-2و    6-2شکل  )  یتجرب های  آزمایش اکسایش محدود  به  افزودن  مقاومت  ها است. 

2TaSi  .اساسا برای ارتقای خواص مفید نیست 

به    1450  ℃نویسنده در دمای   مقاومت  نظر داشت که  با    ( در 9-2و    8-2شکل  )  شیاکسادر  مقایسه 

جرقه   SiC-2HfBنمونه   پلاسمای  شیشه تفجوشی  به  را  این  و  است  کمتر  شده،  با  ای  بوروسیلیکات  های 

   .[7]م نسبت داده استحفاظت کمتر و غنی شده از تانتالی

 

 . [7] 1450  ℃دهی تا بیش از . افزایش جرم در برابر دما در طی حرارت 9-2شکل 
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سال   سرامیک2018در  اکسیداسیون  رفتار  بر  را  کروم  افزودن  اثر  همکارانش  و  بانیخ    SiC-2HfBهای  ، 

آماده  برای  اولیه  مواد  پودر شامل دیسازبررسی کردند.  سیلیسیم بوریی  کاربید  و  هافنیوم، کروم  بوده    د 

در هوا انجام دادند. پودرها با    1000,1250,1500 ℃های اکسیداسیون دمابالا را در دماهای است. تست

دقیقه در این    60و تا دمای مورد نیاز حرارت دادند و به مدت    قراردادند های مختلف را در کوره  ترکیب 

اندازه  آنها همچنین  تا دمای محیط خنک کردند.  و در کوره  نگه داشتند  نمونه گیری دما  را  های جرم  ها 

 . [15]م انجام دادند گرمیلی  0.1قبل و بعد از اکسایش با دقت 

ک  قرارگرفتههای  نمونه  مورفولوژی  در  بودند.  کروم  بدون  برخی  و  کروم  مختلف  مقادیر  دارای  برخی  وره، 

( مقایسه شد و نشان داده  11-2شکل  و پس از اکسایش )  الف(  10-2های بدون کروم قبل )شکل  نمونه 

-1000شد که فرآیند اکسایش تنها روی سطح نمونه رخ داده است، اما کل حجم آن در محدوده دمایی  

-2شکل )  .( است%36است. یکی از دلایل این اتفاق، تخلخل بالای نمونه )تقریبا    دشدهیاکس  1500  ℃

 های بدون کروم اکسیدشده در دماهای مختلف است. دهنده مورفولوژی بالک نمونه ( نشان 11

 

،  %12.2، %4.4حاوی به ترتیب  د: -بدون کروم ب-شده: الفسطوح مقطع پودرهای تفجوشی SEM. تصاویر 10-2شکل 

 . [15] کروم 15.5%
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 [15]1500℃و )ب(   1250℃ های عاری از کروم اکسیدشده در )الف( سطوح مقطع نمونه SEM. تصاویر 11-2شکل 

 

نمونه  برای  را  متمایز  مورفولوژیکی  مشخصه  تستچندین  کردند.  های  مشاهده  پراش  شده  آزمون  نتایج 

داد  نشان  دی   ایکس  از  متشکل  پوسته  یک  توسط  روشن  ذره  هر  است که  شده  احاطه  هافنیوم    اکسید 

رسید که  است. به نظر می بورید هافنیوم جدا شده  اکسید هافنیوم از ذرات دی (. پوسته دی 12-2شکل  )

بورید هافنیوم  اکسید هافنیوم و دی های واحد دی پراش پوسته متناسب با اختلاف نسبتا زیاد حجم سلول 

 توانست اختلاف در ضرایب انبساط حرارتی دو فاز بوده باشد.بوده است. دلیل دیگر این رخداد می 

 

 

و   1250℃ های اکسیدی با مقدار کروم مختلف در )الف(نمونه. الگوهای تفرق اشعه ایکس 12-2شکل 

 [15].1500℃ ب()
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 و )ب( 1250℃ کروم در )الف(  درصد 15های اکسیدشده با  سطوح مقطع نمونه SEM. تصاویر 13-2شکل 

℃1500.[15] 

نمونه  اکسیداسیون  رفتار  نمونه اما  از  بوده  های حاوی کروم تحت شرایط مشابه متفاوت  بدون کروم  های 

نمونه  کروم است.  ش های  اکسید  مشخصی  تا ضخامت  لایه  از  مشابه  شرایط  تحت  مورفولوژی  دار  اما  دند 

آنها تغییر چشم های حاوی  تواند علت تخلخل کم نمونه می   (. دلیل آن 13-2شکل  نداشت )گیری  حجم 

که در مقایسه با نمونه بدون کروم، از نفوذ اکسیژن در امتداد مرزدانه به داخل    باشد   (%15کمتر از  کروم )

است. شده  جلوگیری  قابلیت    ه یلا  نمونه  لایه  این  همچنین  بود.  حفرات  بدون  و  پیوسته  اکسیدی 

 بازدارندگی از نفوذ اکسیژن را داشت.

اندازه  قالب  در  نمونه  دو  اکسایش  به  مختلف  مقاومت  دماهای  در  اکسیدشده  نمونه  جرم  افزایش  گیری 

)شکل  ارزیابی   تمام  14-2شد  برای  کروم  مقدار  افزایش  با  جرم  افزایش  که  بود  این  اصلی  مشخصه   .)

بررسینمونه  در  های  جرم  افزایش  یافت.  کاهش  از  1000℃شده  بالاتر  تمام   1250  ℃  کمی    برای 

منجر به تشکیل    Cr-SiC-2HfBدهنده سیستم  های حاوی کروم بوده است. اکسایش اجزای تشکیل نمونه 

شد که افزایش جرم را ارتقا دادند. از طرفی دیگر جرم    2SiO-3O2,B3O2,Cr2HfO اکسیدهای جامد مانند 

تبخیر  نمونه  دلیل  به  از    3O2Bها  دما  افزایش  با  که  یافت  این    شدتبه ،  1250  ℃تا    1000℃کاهش 

   [15].کاهش جرم بیشتر شد 



 

  22 

   

 

 [15].های اکسیدشده با مقدار کروم مختلف در دماهای مختلف. افزایش جرم نمونه14-2شکل 

در    حجمی کاربید سیلیسیم   درصد   30تا    0را از    SiC-2HfBپیرو و همکارانش رفتار اکسایش کامپوزیت   

بررسی    نیکلو  1800تا    1450  ییدمامحدوده   کوره خورشیدی،  قراردادند مورد  در  اکسیداسیون  برای   .

شده با یک ورقه پوشش داده شده الماسی پولیش شدند تا ورقات گرافیتی از آن جدا های تفجوشی نمونه 

اتانول   و  استون  در  را سپس  آنها  تمام    صورتبه شوند.  شدند.  هوا خشک  در  و  کردند  تمیز  آلتراسونیک 

از   سیلی  30تا    0ترکیبات  کاربید  حجمی  کامپوزیت    سیمدرصد  دماهای    SiC-2HfBاز  در  را 

  Kw6دقیقه با استفاده از یک راکتور در مرکز کوره خورشیدی    20کلوین به مدت    1450،1550،1800

   [16].قراردادند 

تابعی از    عنوانبه های اکسیدشده  نرخ افزایش جرم در واحد زمان و در هر واحد مساحت سطح برای نمونه 

بورید هافنیوم، نرخ افزایش جرم با دما  دی   درصد   100(. برای نمونه متشکل از  15-2شد )شکل  دما رسم  

افزایش کمی از نرخ   د.، مقادیر حاصل نزدیک بهم شدنش یافت. با افزودن کاربید سیلیسیمافزای  شدتبه 

که این شکل تنها  ییکلوین مشاهده شد. ازآنجا  1800و    1450افزایش جرم بین دو کامپوزیت در دمای  

قرار دادن نمونه    با   DTA  یک اکسایش پس از آنالیز نرخ افزایش جرم را پس از اکسایش نشان داد، سینت

انجام شد دقیق  20مستقیم درون کوره داغ و نگهداری آن به مدت    طوربه  (. در  17-2و    16-2شکل  )  ه 

های نشان دادند که مواد به اکسایش مقاوم هستند. این منحنی   ن یکلو  1450)الف( در دمای  16-2شکل  

دقیقه، یک ناحیه    1کلوین، از ابتدا تا    1450( به سه ناحیه تقسیم شدند. در دمای  15-2شکل  دما )هم
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تشکیل   با  و    SiO-2(L)HfO(L)2واکنشی  سطح  دوم    CO(g)3(g)O2B,  تبخیر در  ناحیه  است.  بوده  همراه 

زمانی  درواقع،  است.  نفوذ  و  واکنش  با  پیچیده  ناحیه  یک  با  اکسیدی  متناسب  متراکم  فازهای  اولین  که 

کند.   عبور  آنها  بین  از  توانست  اکسیژن  شدند،  دانه رونیازاتشکیل  با  اکسیژن  از  قسمتی  یک  های ، 

ر در بین حفرات هافنیا یا لایه اکسیدی نفوذ کرد. ناحیه آخر وابسته  غیراکسیدی واکنش داد و قسمت دیگ 

مقاومت به اکسایش را    لوین، مقدار اولیه کاربید سیلیسیم ک  1450خلاصه در دمای    طوربه به ترکیب بود.  

، مواد مقاومت به اکسایش خوب بدون هیچگونه تکامل جرمی  . با افزایش مقدار کاربید سیلیسیماداره کرد

 د نشان دادند.از خو

 

 [16].تابعی از دمای اکسایش و ترکیب عنوانبه . ارزیابی نرخ افزایش جرم 15-2شکل 
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نمونه   16-2در شکل   بود.  قبل  مورد  مشابه  که  کردند  معرفی  را  ناحیه  سه  دارای  انیز  که    درصد   10ی 

درصد    30ارای  که نمونه دبود، ناحیه نفوذی با افزایش جرم را از خود نشان داد، درحالی   کاربید سیلیسیم

دقیقه اکسایش داشته است. این ترکیب    5یک تکامل خطی از کاهش جرم را از    حجمی کاربید سیلیسیم 

کلوین به    1800کلوین مقاومت به اکسایش خوبی را از خود نشان داده بود ولی در دمای    1450در دمای  

، مقاومت به اکسایش  با افزایش مقدار کاربید سیلیسیم  یطورکلبه دلیل کاهش جرم، محافظ نبوده است.  

مشهود بود که مقاومت به اکسایش وابسته به ترکیب نمونه    کلوین این مورد 1800بهبود یافت و در دمای 

 . [16]بوده است 

 

 [16].نیکلو 1800و ب(  نیکلو 1450دما در الف(های اکسیدشده در شرایط هم. تغییر جرم ویژه تمام نمونه16-2شکل 
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  20در طی  نیکلو  1800در دمای  کاربید سیلیسیم  درصد 30و  10،20با  یی هانمونه. تغییر جرم ویژه برای 17-2شکل 

   [16].دما دقیقه فرآیند هم

  ℃ یرا در محدوده دمای  SiC-2HfBهای  لسپاده و همکارانش مقاومت به اکسایش پوشش  2007در سال  

بررسی    در  20-1700 فشار کل(  و  اکسیژن  فشار جزئی  گرفتن  نظر  در  )با  اکسیژن/هلیم  گازی  مخلوط 

از   بالاتر  دماهای  تا  اکسیژن/هلیم  را در یک مخلوط  اکسیداسیون  رفتار  بررسی کردند.    1700℃کردند. 

 [17].ارائه شد  18-2شده با افزایش خطی دما در شکل  حرارت داده تغییرات وزنی برای مواد مختلف 

 
 

(  جرم و )ب ریی( تغ: )الفmbar200. افزایش خطی دما روی ماده تحت مخلوط اکسیژن/هلیم با فشار اکسیژن 18-2شکل 

 [17].پوشانی استدو ناحیه هم دهنده نشانها یمنحن
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آغاز شده است و دو    500  ℃  ( مشخص است که واکنش با اکسیژن در دمای بالاتر از18-2در شکل )

اکسایش  هم   ناحیه از  بین    ییشناساپوشانی  ناحیه  اولین  در  است.  دی 800℃و    600  ℃شده  بورید ، 

(  800-1000℃بالاتر ) است. در دماهای    دشدهی اکسبور/کربن  /ای هافنیوم/سیلیسیمدانه فاز بین   هافنیوم و 

آرامی افزایش یافته است. افزایش وزن  رخ داده است و نرخ کلی واکنش به   کاربید سیلیسیم  ونیداس یاکس

ماده   شکل    Bبرای  در  است.  بالاتر  تخلخل  اندازه  دلیل  در    20-2و    19-2به  جرم  افزایش  منحنی  نیز 

هم دلیل  شرایط  به  است.  زمان  برابر  در  واکنش  نرخ  کاهش  با  منحنی  است. شکل  شده  داده  نشان  دما 

فا افزایش حداکثر طبیعت مختلف  اندازه حفره،  توزیع  بلوری و  با    ی زهای  دما مشاهده نشد.  افزایش  وزن 

. اثر فشار نیز روی  باشد   1100  ℃  های حاوی بور در بالاتر ازتواند به دلیل آزادسازی نمونه این رفتار می 

ماده   اکسایش  رفتار  شدند.  بررسی  ماده  محدوده    Aاین  در    1-200در  شد.  بررسی  فشارهای  مگابار 

از مواد اکسیدی، یک پدیده مشابه با انتقال بین اکسایش پسیو و فعال    SiO  اکسیژن خیلی کم، آزادسازی 

 مواد پایه سیلیکا را داشته است.

 

 [17].ماده کربن mbar 200دما نمونه تحت مخلوط اکسیژن/هلیم با فشار اکسیژن . اکسیداسیون هم19-2شکل 
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 [17].کربنماده   mbar 50ی اکسیژن/هلیم با فشار اکسیژن دمای ماده تحت مخلوط گاز. اکسایش هم20-2شکل 

از خود نشان    در مقایسه با پودر کاربید سیلیسیمناحیه اکسایش پسیو بزرگتری را    SiC-2HfB  کامپوزیت

را نشان داد که   SiC-2HfBشده روی ماده یه اکسیدی پایدار تشکیل(. این گراف لا21-2)شکل  داده است

اکسیژنن فشار  هر  در  سیلیکا  به  اکسیژن  سبت  فشار  تحت  انتقال  است.  بالاتر  دمای   مگابار  10،  در    و 

دما  نیز تحت شرایط هم  کربنحفاظت کافی در این شرایط بود. ماده    دهندهنشانخ نداد که  ر  1700℃

  مگابار   1( افزایش خطی با دما دارد. کاهش وزن در  22-2)شکل    1600  ℃ اکسید شد. رفتار آن در دمای

با آزادسازی سیلیسیم از مواد اکسیدی به دلیل تجزیه سیلیکات است  متناسب  اما سینتیک  ؛  و اکسیژن 

  ایش فعال سیلیسیم یا کاربید سیلیسیم ژن متفاوت از اکستجزیه محصولات واکنش تحت فشار پائین اکسی

اما ثوابت سرعت نفوذی پس از در نظر گرفتن اثر فشار  ؛  بود. نرخ اکسایش با پیشرفت واکنش کاهش یافت

با نفوذ  برای پوشش ها کوچکتر از کامپوزیتی پرس گرم شده است. این اثر در کندترین مرحله متناسب 

های  ود یک فاز هافنیوم/بور/سیلیسیم/کربن حول دانه اکسیژن در فصل مشترک داخلی مطلوب است. وج

یک  دی  تشکیل  موجب  هافنیوم  شده  وبورلایه  بورید  بوریا  از  پایدارتر  )سلیکات  لایه  است  یک  تشکیل 

کند. افزایش  رشد می   1450  ℃  اکسید هافنیوم را در پی دارد که در دمای بالاتر ازمحافظ( و انحلال دی 

تواند سرعت کمتر مهاجرت اکسیژن و مقاومت به اکسایش  سه با سیلیکا می ویسکوزیته این شیشه در مقای
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مگابار و حداقل    200تحت فشار اکسیژن    1700  ℃  را در دماهای بالاتر از  SiC-2HfBخوب کامپوزیت  

و اکسیژن    آزادسازی سیلیسیم،  1600  ℃  مگا بار شرح دهد. برای فشارهای اکسیژن کمتر و بالاتر از  10

 .1]7[محدود شده است SiC-2HfBاما واکنش با اکسیژن به پوشش ؛ رخ داده است

 

 .[17]به پسیو مواد پایه کاربید سیلیسیمفشار جزئی اکسیژن در برابر دما برای انتقال اکسیداسیون فعال  21-2شکل 

 

 𝑐𝑚3/𝑚𝑖𝑛  300تحت فشارهای مختلف اکسیژن و نرخ جریان  1600 ℃در دمای   ربناکسیداسیون ماده ک 22-2شکل 

[17]. 
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استیلن. لایه سطحی  طی و )ب( پس از تست شعله اکسی  ( در)الف ZrB2-20vol%SiC-10vol%LaB6تصاویر  23-2شکل 

 .[18]در اینجا دیده نشده استه و چسبنده است و هیچگونه ترکی اکسیدشده فشرد

برای ارتقای مقاومت به    2400℃  لانتانیوم را در دماهای بیش از ژانگ و همکارانش اثر افزودن هگزابورید  

بورید هافنیوم بررسی کردند. این کامپوزیت تحت شعله اکسی استیلن قرار گرفت و سطح آن  اکسایش دی 

ثانیه تحت این شعله قرار گرفته است    600سطح اکسیدشده نمونه را که به مدت    23-2اکسید شد. شکل 

کل یک زدودگی مکانیکی در ناحیه سطحی مرکزی ناشی از دمش از جریان هوا  دهد که در ش نشان می 

و  فشرده  سطحی  لایه  ترک  است.  هیچگونه  و  است  سطح  چسبنده  دمای  ندارد.  در    طوربه ی  چشمگیری 

زمان   زمانی مدت  یافت،  افزایش  حرارت کوتاهی  معرض  در  نمونه  قرار  که  استیلن  اکسی  شعله  دهنده 

 [18].گرفت

 که در طی اکسایش رخ داده است، به شرح زیر است: ییهاواکنش ترین  مهم

ZrB2(S)+
5

2
O2(g)→ZrO2(s)+B2O3(l)     (2) 

LaB6(s)+
21

4
O2(g)→

1

2
La2O3(s)+3B2O3(l)                     (3) 

B2O3(l)→B2O3(g)                        (4 ) 

SiC(s)+
3

2
O2(g)→SiO2(l)+CO(g)       (5) 

SiC(s)+O2(g)→SiO(g)+CO(g)       (6 ) 

SiO2(l)→SiO2(g)       (7 ) 

La2O3(s)+ZrO2(s)→La2Zr2O7(s)      (8 ) 
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اکسایشمهم واکنش  آمورفZrB2,LaB6  ترین محصولات  بوریک  اسید  و  لانتانا  زیرکونیا،   ، 3O2B   .است

نقطه   بالا    450  ℃  ذوبترکیب آخر دارای  بخار  )و فشار  دلیل24-2شکل  است  به همین   .) 3O2B   در

شود. تا  بورید زیرکونیوم می ( و منجر به افزایش اکسایش دی 4واکنش شود )دماهای بالا سریعتر تبخیر می

دهد اما در دماهای بالاتر از آن چنین  تقا می کاربید سیلیسیم مقاومت به اکسایش را ار  1700  ℃  دمای

ند  سیلیسیم  تاثیری  کاربید  دیگر،  طرف  از  اساس ارد.  دمای   5واکنش    بر  انتقال  ،  1650℃  در  تحت 

به    ومت به اکسایش کاربید سیلیسیم ، مقا 2400  ℃  به فعال قرار گرفته است. در دمای  منفعلاکسایش  

مانن بالا  بخار  فشار  با  اکسیدی  محصولات  تشکیل  از  ناشی  که  است  ضعیف  فعال  اکسیداسیون  د  دلیل 

کند. شیشه  بدون سیلیکا است که حفاظت اکسایشی را در دماهای بالا فراهم می   SiOمونوکسید کربن و  

 در پاسخ در دماهای بالا ( 24-2)شکل  2SiO غنی از سیلیکای اولیه توسط تبخیر به دلیل فشار بخار بالای

اکسید زیرکونیوم عبور  ، آنها در سراسر دی شوند میکه گازها رها  کاهش خواهد یافت. زمانی  7واکنش  به  

اکسید زیرکونیوم محافظ  دی   که ییازآنجاگذارند.  می  جابه های متخلخلی را در پشت خود  کنند و کانال می 

های اکسیدی  کانال  ها و تواند در ترک کند؛ اکسیژن می بندی نمی کامل سطح نمونه را آب   طوربه نیست و  

دیگر   مشکلات  از  یکی  بگیرند.  قرار  جدیدی  اکسایش  معرض  در  جدید  سطوح  و  کند  نفوذ  متخلخل 

است.  SiC-2ZrBکامپوزیت   آن  اکسیدی  محصولات  فازی  ناپایداری  زیرکونیوم  ،  اکسید  بالا،  دماهای  در 

خنک  تحت  است.  با  تتراگونال  آنها  اتاق،  دمای  تا  زیادی    انبساطسازی  مونوکلینیک  حجمی  ساختار  به 

ت . این تغییر فاز همراه با ضریب انبساط حرارتی بالا و ضریب هدایت حرارتی پائین آنهاس شوند می تبدیل  

 تحت شرایط گذرای حرارتی شود. تواند منجر به ترک که می 
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 .[18]شده در دمای محیطفشار بخار در برابر دمای برخی اکسیدها، محاسبه 24-2شکل 

  6LaB-LaB  SiC-2ZrBسطح اکسیدشده    SEM,EDSدهنده تصاویر  نیز نشان  26-2و    25-2های  شکل

دمای   بزرگنمای  600به مدت    2400  ℃در  در  و  یثانیه  است  فشرده  این سطح  است.  پائین  و  بالا  های 

جود زیرکونیوم، اکسیژن و  و  ،اکسیدشدهسطح نمونه    EDSچندین میکروترک و حفره کوچک دارد. آنالیز  

را  لانتانی اول   عنوانبه م  اغلب سیلیسیمیه  عناصر  و  را تشخیص نداده است. سطح    تایید کرده است  بور  و 

های فاز  حاوی دو ناحیه متمایز است؛ فاز روشن و فاز خاکستری. فاز روشن در مرزدانه   اکسیدشدهنمونه  

2ZrO-,t2ZrO-m ,  نیز تشکیل  27-2ها را در مرزها بسته است. شکل  خاکستری توزیع شده است و ترک 

7O2Zr2La    تشکیل    نوانعبه را است.  داده  نشان  اکسایش  از  اصلی حاصل  می   2ZrO-tفازهای  به  را  توان 

کند. فاز روشن  لانتانیوم در اکسید زیرکونیوم نسبت داد که اکسید زیرکونیوم را پایدار می   انحلال اکسید 

7O2Zr2La   نتایج تفرق اشعه ایکس و    بر اساسEDS    7دارای ساختار پیروکلرو است. وجود فازO2Zr2La  

(. فاز خاکستری عمدتا متشکل  8واکنش  ) ناشی از واکنش بین اکسید زیرکونیوم و اکسید لانتانیوم است

افزودن   است.  تانتانیوم  اکسید  زیرکونیوم  اکسید  لانتانی  6LaBاز  زیرکونات  تشکیل  می موجب  که  م  شود 

با ویسکوزیته  و  ذوب  نقطه  و  دارای  است  می  طوربه لاتر  پوشش  را  نمونه  ترک موثری سطح  و  را  دهد  ها 

کند. این موجب ایجاد سد اکسیداسیون محافظ خود  بندد و انتقال روبه جلوی اکسیژن را محدود می می 
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شود. نتیجه بدین صورت  می  2400  ℃  تولیدشونده و ایجاد مقاومت به اکسایش خوب تا دماهای بیش از

 کند. مقاومت به اکسایش در دماهای بالا را ایجاد می 6LaBبود که افزودن 

 

𝑍𝑟𝐵2از سطح   EDSو  SEM های میکروگراف 25-2شکل  − 20𝑣𝑜𝑙%𝑆𝑖𝐶 − 10𝑣𝑜𝑙%𝐿𝑎𝐵6 اکسیدشده در

 .[18] ثانیه600به مدت  2400℃

 

 

 .[18]در بزرگنمایی بالا از نمونه اکسیدی EDS زیآنالو   SEMمیکروگراف   26-2شکل 
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 .[18]سطح اکسیدشده XRDالگوهای  27-2شکل 



 

  

   



 

    

   

 

هاروش و   مواد   : 3فصل 
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 مراحل انجام پژوهش   1-3
افزودنی  و   SiC-2BHf کامپوزیت تهیه  پژوهش این  از هدف همراه  روش    3O2Ndبه  بر  SPSبه  سی  رو 

بر    3O2Ndو بررسی تاثیر افزودنی    دمابالاخواص فیزیکی، مکانیکی و مقاومت آن در محیط اکسیدکننده  

 باشد.موارد یاد شده می

 فلوچارت ارائه شده است: صورتبه در ادامه، مراحل انجام این پروژه  

 

 
 

 مراحل انجام پژوهش 1-3شکل 
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 مواد اولیه 2-3
 محصول درصد  99 بالای خلوص  و  میکرون   5 دانه  اندازه با هافنیوم  بورید دی پودر از پژوهش  این در  

میکرون    10کمتر از  سیم با میانگین اندازه دانه  ی سیل  کاربید  شد. پودر استفاده  پیشرو سرامیک مهرشرکت  

مواد اولیه ساخت کامپوزیت و از    عنوانبه ،  شرکت نانو گستر سپاهان محصول درصد  99بالای   و خلوص

  عنوان به   مرک آلمان  ساخت شرکت درصد    99بالای    و خلوص  میکرون   8زیر  با اندازه دانه    3O2Ndپودر  

 ارائه شده است. شده در این پژوهش استفاده  افزودنی استفاده شده است. در ادامه تصاویر ذرات 

 

 
 

  دی( اکسج میس یل یس دیب( کارب ومی هافن دیبوریالف( د  ب یپودرها به ترت یالکترون کروسکوپیم ریتصو  2-3شکل 

 پژوهش. نیاستفاده شده در ا مدیمینئو 
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 روش ساخت 3-3
 ترکیب شیمیایی مشخص شده در جدول زیر ساخته شد.هایی با  به منظور انجام این پژوهش، نمونه

 

 نتر یس  یآماده شده برا یهانمونه ییا یمیش  ب یترک  1-3 جدول

 

های حاوی  نمونه  دهندهنشان   3Ndو    0Nd  ،1Nd  ،2Ndهای  قرارداد تا انتهای این پژوهش عبارت  طوربه  

 باشد.می 3O2Ndدرصد وزنی  3و  2، 1، 0

 مخلوط کردن مواد اولیه:  1-3-3
 و  هاگلوله مخلوط کردن مناسب مواد اولیه با هدف رسیدن به یک ترکیب با توزیع یکنواخت، از  منظور به  

در نظر گرفته شد. به این    10به    1تنگستن استفاده شد. نسبت بین پودر و گلوله معادل   کاربید  محفظه

اتانول در    یط محگرم گلوله استفاده شد. محیط محفظه خنثی و    10گرم پودر از    1معنی که به ازای هر  

  یادر مرحله بعد ترکیب از آس   شد.  آسیا  rpm  180  ساعت و با سرعت  3به مدت    نظر گرفته شد. مخلوط

 دقیقه خشک شد.  45به مدت   c 70̊  خارج و در آون با دمای 

 هاپرس و سینتر نمونه 2-3-3
فرایند    ماهیت  به  توجه  فرایند  SPSبا  این  در  و سینتر  پرس  انجام می  صورتبه ،  این  همزمان  در  شود. 

قطر   با  قالب گرافیتی  از  معادل    متری سانت  5/2پژوهش  پرس  فشار    15به مدت    MPa  40استفاده شد. 

 ها اعمال شد.بر نمونه 1900 ℃دقیقه در دمای  

 

 درصد وزنی  ترکیب شیمیایی 
2HfB 80 80 80 80 

SiC 20 20 20 20 
3O2Nd 0 1 2 3 
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 ارائه شده است.  SPSالب و نمونه بعد از فرایند ق 4-3و   3-3در تصاویر در ادامه   

 

 

 استفاده شده.  یتی از قالب گراف یریتصو  3-3شکل 

 

 SPSشده به روش  نتریاز نمونه س یریصو ت 4-3شکل 
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 نمونهسطح  تمیزکردن 3-3-3
ها با سنباده  سطح نمونه  بود. بیده  ر، مقداری گرافیت روی سطح نمونه چستوجه به اینکه بعد از سینتبا   

 ق شد.ابرها نمونهتا آنجایی ادامه پیدا کرد که سطح  یزنسنباده عملیات  تمیز شدند.

گرافیتیبرای    سطح  بردن  بین  با  ورقه  از  از  سنباده  برای  شد.    استفاده  100و    60،80  یهاشمارههای 

ص  و  صاف  سطح  به  نیز  رسیدن  ص  ازیقلی  برای  که  الماسه  سنگنوعی  دادن  سخت  یقل  و  قیمتی  های 

 د. کاربرد دارد، استفاده ش 

 ها برش نمونه 4-3-3
آزمون  منظور به   آزمونانجام  و  خمشی  آزمون  و  سختی  ازجمله  مکانیکی  و  های  اکسیداسیون  های 

ریزساختار،   مطالعه  و  فازی  شناسایی  بررسی  وایرکاتتوسط  ها  نمونههمینطور  تکه  1دستگاه    در   هایبه 

 ند.برش داده شد مربع  متری لیم  25×4ابعاد 

 ها آزمون 4-3

 دانسیته آزمون  1-4-3
 ASTM C 373-88استاندارد    با  آزمون ارشمیدس   از  میزان تخلخل محاسبه دانسیته نسبی و    منظور به  

 استفاده شد. 

به  ها  نمونهرسانده شد و    100  ℃  بعد از تمیز شدن در بالن تقطیر قرار داده شدند. دمای آب بهها  نمونه 

از بالن خارج و وزن آنها  ها نمونهساعت  8ب در حال جوش قرار گرفتند. بعد از گذشت ساعت در آ 5مدت 

  منظور به از روابط زیر    تیدرنهاثبت شدند و    یور غوطه و وزن    و با وزن خشک قبل از این عملیات  تعیین

 محاسبه دانسیته ظاهری، دانسیته نسبی و میزان تخلخل استفاده شد. 

 
1 Wirecut machine 
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 (                                                           1-3رابطه )  

 

 در این رابطه:  

Da  معادل دانسیته ظاهری 

m1  معادل وزن خشک 

m3  ی ورغوطه معادل وزن 

m2  معادل وزن اشباع 

 .باشد یم

    (2-3رابطه )  

 

 در این رابطه نیز:  

D ها  دانسیته محاسبه شده از قانون مخلوط 

Da .نیز دانسیته ظاهری است 

 آزمون سختی  2-4-3
-در قالب مانت قرارگرفته و سپس جهت صیقلی کردن سطح از سنبادهها  نمونهآزمون سختی هریک از   

سنجی ویکرز ساخت کشور   یسخت  کرویماستفاده شد. آزمون سختی توسط دستگاه    2000تا    800های  

 .انشگاه صنعتی شاهرود انجام شد آلمان در د
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 آزمون استحکام خمشی 3-4-3
محاسبه شد.    ASTM C-1161و بر اساس استاندارد    یانقطه سه استحکام خمشی قطعات به روش خمش   

واقع در پژوهشگاه مواد انرژی استفاده    STM-20مدل    نقطهسه در این پژوهش از دستگاه آزمون خمش  

باا.  شد  شده  وایرکات  نمونه  طول)mm  4×18  بعاد   × سرعت   (عرض  با  سنبه  سپس  قرارگرفته  فک 

mm/min  5   شد اعمال  نمونه  نمونه   روی  در  استحکام  زیر    یانقطه سه خمش    آزمون ها  رابطه  اساس  بر 

 محاسبه شد:

ơ                                                                                                       ( 3-3رابطه )   =
3×P×S

2×B×W2 

رابطه،    این  شکست،    P(N)در  تکیه   S(mm)نیروی  و  B(mm)گاه،  طول  نمونه    W(mm)پهنا  ضخامت 

 است. شده داده نشان  5-3شکل برای این آزمون در  شدهآماده ی هانمونه باشند. مشخصات ابعادی می 

 

 آزمون خمش.  یشده برامشخصات نمونه آماده 5-3شکل 

 آزمون اکسیداسیون در کوره  4-4-3
  در این   استفاده شد.در برابر دمای بالا از آزمون اکسیداسیون در کوره  ها  نمونهبررسی مقاومت    منظور به  

ساعت در نظر گرفته    32نیز  ها  نمونه  ی دارنگه  ثابت در نظر گرفته شد. زمان   1400  ℃مرحله دما معادل  

 بر دقیقه تنظیم شد. 6 ℃  ،1400 ℃ای رسیدن به دمای  شد. نرخ افزایش دمای کوره بر

 اکسیداسیون گزارش شد.ها توزین و وزن آنها قبل و بعد از عملیات نمونه تیدرنها 
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 آزمون پراش اشعه ایکس 5-4-3
، مجهز به کاتد مس و ساخت PW1730از دستگاه پراش اشعه ایکس مدل    هانمونه آنالیز فازی    منظور به  

تفاده شد. در  اس  Å54 /1  موج طول با    Cu Kهلند استفاده شد. برای این منظور از پرتو    1فیلیپس شرکت  

 شد. گرفته   نظردرجه در  5-80و زاویه پراش   s/step  1 3، زمان اسکن04/0 2این آزمون، اندازه گام 

 ( SEM) بررسی ریزساختار با میکروسکوپ الکترونی روبشی  6-4-3
شعله، میکروسکوپ الکترونی روبشی    آزمونقبل و بعد از    هانمونه ساختار و آنالیز عنصری  برای بررسی ریز  

تیری وگا  اسکن  تی  به    4مدل  انرژیسنجف ی طکه  پراش  شد.  5ی  استفاده  بود،  شده  مجهز 

 
1Philips  

2Step size  

3Scan step time  
4VEGA3-SEM TESCAN  

5ray spectroscopy-dispersive X-Energy  



 

 

 

 

 

 



 

    

   

 

نتایج و بحث  4فصل  
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 ها کامپوزیت یر ی پذتراکم 1-4
 -زمان-دما  هایمنحنی آنها انقباض میزان و،  SPS  فرآیند  از بعد  هاکامپوزیت چگالش بررسی منظوربه    

های بدون  برای نمونه  هااین نمودارگرفت. در ادامه   قرار مطالعه مورد  شده  سینتر یهاکامپوزیتجابجایی  

 ارائه شده است.  وزنی  درصد  3تا  1افزودنی و مقادیر مختلف افزودنی از 

 

  .0Ndنمونه  ییجابجا-زمان-نمودار دما 1-4شکل 

 
 . 1Ndنمونه  ییجابجا-زمان-نمودار دما 2-4شکل 
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 .2Nd نمونه ییجابجا-زمان-نمودار دما 3-4شکل 

 

 

 .3Nd نمونه ییجابجا-زمان-نمودار دما 4-4شکل 

به یک ثبات رسیده است. همانطور که    تیدرنهاها دما روند افزایشی دارد و  مطابق انتظار، درهمه نمونه  

بدون حضور   نمونه  برای  است  است  3O2Ndمشخص  یافته  افزایش  بیشتری  شیب  با  دما  به    ترع یسرو  ، 

افزوافزایش می  با  رفته رفته اما  ؛  بات رسیده استمرحله ث به  زان  افزایش دما    ساختار، شیبدنی اکسیدی 
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می را  پدیده  این  علت  است.  بوده  روبرو  تاخیر  با  دما  حداکثر  به  رسیدن  و  است  داشته  به  کاهش  توان 

داد،   ارتباط  اکسیدی  افزودنی  فاز  در ساختار    رفتهرفته هدایت حرارتی  اکسیدی  فاز  این  افزایش سهم  با 

 هدایت حرارتی نمونه افت داشته است.

پژوهشمطابق    روش  نمونه  پیشینه  به  درSPSهای سینتر شده   در  زمان برحسب جاییجابه منحنی ، 

منطقه اول نوسان و جابجایی مربوط به    .است قابل مشاهده منطقه سه شده سینتر کامپوزیتی هاینمونه

دقیقا مطابق  دهد،  رایش و نظم گرفتن ذرات حین اعمال فشار اولیه، همزمان با افزایش دما را نشان میآ

 . [12-10] دهد آنچه در متالورژی پودر رخ می

  گردد، این است که دهد و منجر به افزایش بازده حرارتی سیستم می نکته مهمی که در این مرحله رخ می  

 شود و این پدیده باعث افزایش حجممی بیشتر ذرات سطح تماس  ، ، همزمان با افزایش دمافشار افزایش با

 شود. بهبود بازده حرارتی سیستم می  تیدرنهاهای تولیدی و  جرقه

 ییجابه منحنی جا در  شدیدی تغییر ،  دوم منطقه ها، در نمونه  یهمه شود، برای  می  همانطور که مشاهده  

 باشد.پودر حین فرایند سینتر می ذرات  به  اعمالی فشار افزایش از ناشی شدید  تغییرات  این  شودمی ایجاد

رشد منطقه اتصال بین ذرات )معروف به گردنه(، تماس   پژوهش میتوان گفت با اشاره به مطلاب پیشینه   

که برای فعال شدن    هایی بیشتر و حتی کامل بین ذرات و تغییر شکل حجمی به علت فعال شدن مکانیزم

و   شدید  نسبتا  انقباض  به  منجر  منطقه  این  در  دارند،  نیاز  دما  افزایش  مینمونه  لمسقابل به  -ها 

 . [13,14]شود

افزایشی  یی در منطقه دوم در  جابه ها، روند جابرای همه نمونه  ابتدا کاهش داشته و سپس مجدد روند 

تواند ناشی  خود را ادامه داده است. افت جابجایی نشانه انبساط سیستم حین فرایند است، این انبساط می

های سطحی  ها و حتی ناشی از آلودگیها، چربیآلودگی   ازجمله های موجود در سیستم  از تبخیر ناخالصی

 ناشی از حضور گرافیت باشد.
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میه  ملاحظه  در مانطورکه  پدیده  ،سوم منطقه  گردد،  این  است.  خفیف  بسیار  جابجایی  افزایش  شیب 

می نمونهنشان  سینتر  است.  دهد  شدن  تکمیل  حال  در  می  تیدرنهاها  جابجایی  دیده  منحنی  که  شود 

خود رسیده است و ادامه فرایند    آخر  مرحله توان گفت سینتر به  تقریبا صاف شده است، در این حالت می

 گردد. ها زمینه کامپوزیت می بیشتر از این مقدار از دما و زمان، منجر به رشد دانه

نشان می   نتایج  اکسیدی  مقایسه  افزودنی  از  استفاده  بهبود سرعت سینتر پذیری    3O2Ndدهد  به  منجر 

ای آن  روانکاری این اکسید که مربوط به ساختار لایهتوان به خاصیت  ها شده است. این بهبود را مینمونه

تراکم بهتر مجموعه پودر    تیدرنهاتر شدن لغزش ذرات و  باشد، ارتباط داد. این خاصیت موجب آسانمی

ها نیز با استفاده از این فاز اکسیدی بهبود داشته  باشد که دانسیته نمونهخواهد شد. پس قابل انتظار می

 . [20 ,19] باشد 

 هادانسیته نمونه 2-4
دهد با افزودن  آورده شده است. نتایج نشان می  1-4دانسیته نهایی و تخلخل کامپوزیت حاصل در جدول  

3O2Nd    بسته به تخلخل باقیمانده افزایش یافته و بعد  درصد    1/99درصد وزنی دانسیته کامپوزیت تا    2تا

 درصد وزنی دانسیته کاهش و تخلخل افزایش یافت. 3تا   3O2Ndاز آن با افزودن مقدار بیشتر  

 ها نمونه تهیتخلخل و دانس  ریمقاد 1-4جدول 

 

 

 

 

 

-گزارش شده است که معمولا افزودنی   SiC-2ZrBهای  کامپوزیت  یریپذ تراکم در بررسی سینترپذیری و   

اکسیدی   ناخالصی  3O2Re  ینادر خاکهای  بر روی سطح  با  اکسیدی  و    2ZrBو    SiCهای  واکنش کرده 

 تخلخل کل

)%( 

دانسیته  

 نسبی

)%( 

 دانسیته ظاهری 

(3cm/g ) 

 دانسیته تئوری 

(3cm/g ) 
 ها نمونه

1/1 5/98 59/8 75/8 0Nd 

96/0 8/98 62/8 72/8 1Nd 

75/0 1/99 62/7 69/7 2Nd 

3/1 9/97 47/7 49/7 3Nd 
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-های اکسیدی روی سطح دانهبا ناخالصی  3O2Nd،  [21,22]است  سینترپذیری کامپوزیت افزایش یافته  

و    SiCو    2HfBهای   است  کرده  که    فازک یواکنش  است  داده  تشکیل  سینترپذیری    درنتیجه مایع  آن 

 پودرها و دانسیته افزایش یافت.

 تحلیل فازها  3-4
وزنی افزودنی    درصد   3و   2،  1،  0های مختلف حاوی مقادیر  الگوی پراش اشعه ایکس نمونه  5-4  در شکل  

می   3O2Ndاکسیدی   نشان  فازها  تحلیل  است.  نمونهارائه شده  فازدهد  فاز    عنوانبه   2HfBهای  ها حاوی 

فاز ناخواسته و مزاحم    هرگونهباشد. یکی از دلایل عدم وجود  فاز تقویت کننده می  عنوانبه   SiCاصلی و  

 ربط داد.  SPSبالای سینتر در روش  سرعتبه توان در ساختار را می

 

 
 3O2Nd یمختلف افزودن ریمقاد یحاو  یهانمونه یفاز زیآنال 4-5شکل 

 هابررسی ریزساختار و سطح شکست کامپوزیت  4-4
شکل    کامپوزیت  SEMتصویر    6-4در  فرایند  سطح  از  بعد  کامپوزیت    SPSها  سطح  است.  شده  آورده 

SiC-2HfB    غیریکنواخت پراکندگی  یک  زمینه    SiCشامل  سرتاسر  آگلومره  2HfBدر  بود.    SiCهای با 

2Nd 

3Nd 

1Nd 

0Nd 
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  درنتیجه و  2HfB   (𝑔/𝑐𝑚3  10.5  )  وSiC   (𝑔/𝑐𝑚3  2 /3  )به دلیل اختلاف دانسیته بین   SiCهای آگلومره

به دانسیته    ترک ینزدبا دانسیته    3O2Ndباشد. وجود ذرات  اختلاط غیر یکنواخت در طول فرایند آسیا می

SiC   (𝑔/𝑐𝑚3  24/7  )  به نسبت   ،2HfB  آگلومره تشکیل  و  کرده  کمک  ذرات  پراکندگی    SiCهای  به 

در مقایسه با کامپوزیت   SiC-3O2Nd-2HfB  در زمینه  SiCبدین ترتیب توزیع ذرات  کاهش یافته است.  

SiC-2B2Hf بوده است.  ترکنواخت ی 

 

 

 .3Ndج(   1Ndب(  0Nd. الف( 3O2Nd مختلف ریمقاد یحاو  یهات یکامپوز SEM 4-6شکل 

 ( شکل  در  می7-4چنانچه  مشاهده  آنالیز  (  به  توجه  با  فاز  EDSشود،  تیره  نواحی   ،SiC    نواحی و 

  SiCبروی سطح ذرات    Ndو    O  ،iSنازک شامل    هیلاک ی  EDSاست. آنالیز    2HfBخاکستری روشن فاز  

به  دهد ی منشان   3O2Nd-  فازک ی واکنش کرده و    SiCموجود روی سطح    2SiO  با  3O2Ndرسد  نظر می. 

2SiO  دهد.را تشکیل می 

 ب الف

 ج 
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Element Weight% 

B K 0.96 

HfL 98.96 

 

B 

B 

 ب

Element Weight% 

C K 20.85 

SiK 76.1 

 

A 

A 

 الف 

 C ج

C 

Element Weight% 

B K 47.6 

C K 5.01 

O K 0.07 

SiK 43.46 

NdL 1.13 

HfL 2.83 

 

Element Weight% 

B K 47.6 

C K 50.1 

O K 0.07 

SiK 43.46 

NdL 1.13 

HfL 2.83 

 

 

D 

D 

 د

 .3Ndد(   2Ndج(   1Ndب(   0Ndالف(   SiC-2HfB هات ی سطح شکست کامپوز SEM ریتصاو 4-7شکل 
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بین   1600 ℃  مایع یوتکتیک ممکن است در دمای فازک ی، 3O2Nd-2SiO  [23]با توجه به دیاگرام فازی  

پ شده با  ود  SiC-2ZrBهای  بهبود سینتر پذیری برای سیستم  . شود  تشکیل  3O2Ndو    2SiOهای  ناخالصی

3O2Re    در بهبود  که  است  شده  گزارش  نیز  پژوهشگران  سایر  به    یریپذ تراکم توسط  مربوط  کامپوزیت 

ناخالصی  یبرا  3O2Re  توانایی با  مایع  فاز  دادن  و  تشکیل  کاربیدی  ذرات  روی  بر  موجود  اکسیدی  های 

 .  [27-24]بوریدی مرتبط است

، نواحی خاکستری  SiC-2HfBهای  ، سطح کامپوزیتEDS  زیآنال  نتایج و  SEMعلاوه بر این در تصاویر   

2HfO-فازی    به دیاگرامبا توجه  .  شناسایی کرد  7O2Hf2Nd  عنوانبه توان  شود که میتیره نیز مشاهده می

3O2Nd، 3O2Nd 2 های اکسیدیبا ناخالصیHfO  2موجود بر روی سطح ذراتHfB  و محلول   واکنش کرده

 .[28]را تشکیل داده است 7O2Hf2Ndجامد 

قرار    2HfBاساسا در محل اتصال چند دانه    7O2Hf2Ndدهد  نشان می   EDS  زیآنال   نتایج و  SEMتصاویر   

 است.  SiCدارد و علاوه بر این در تماس مستقیم با فاز 

و    2ZrOهای اکسیدی  و ناخالصی  SiCبروی سطح ذرات    2SiOشناخته شده است که یک فیلم    یخوببه  

3O2B    2بروی سطح ذراتHfB   جلوگیری    یریپذ تراکم سطحی از    های اکسیدی وجود دارد. این ناخالصی

 کنند. می

با اکسیدهای سطح واکنش کرده و    3O2Ndدهد که  نشان می  EDSو    SEMدر کار پژوهشی حاضر نتایج   

می  فازکی تشکیل  کامپوزیتمایع  سینترپذیری  و  مایع    SiC-2HfBهای  دهد  فاز  سینترینگ  طریق  از 

افزودن    هاتیکامپوز   ( 1-4جدول  )   دانسیته  درنتیجهاست.    افته یبهبود با  آنها  تخلخل  میزان  و  افزایش 

3O2Nd   درصد وزنی کاهش یافته است. 3تا 

تصاویر    )جدول    SEMمطابق  افزودن    (1-4و  فاز    3تا    3O2Ndبا  بیشتر  مقدار  تشکیل  و  وزنی  درصد 

7O2Hf2Nd   آن تخلخل افزایش یافت. درنتیجه دیرگداز، سینترپذیری کامپوزیت کاهش یافت و 
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-های سینتر شده، ریزترک شود، در برخی نقاط نمونهدیده می( 8-4)شکل  SEMه در تصاویر  مطابق آنچ 

فاز   در  می  2HfBهایی  ریزترکدیده  این  ایجاد  علت  می شود.  را  انبساط  ها  ضریب  در  تفاوت  به  توان 

 حرارتی  انبساط ضریب در اختلافارتباط داد.  2HfB   (10-6 ×6.3  )و    SiC   (10-6×4 )دو فاز    k)-1(حرارتی

زم کششی یا و فشاری پسماند   هایتنش ایجاد به منجر تواند می  دوفازی این  ایجاد درنهایت و نه یدر 

 . [14]  شود هازترک یر

 

  .3Ndد(   2Ndج(   1Ndب(   0Ndالف(  SiC-2HfB هاتیسطح شکست کامپوز SEM ریتصاو  4-8شکل 

کامپوزیت   شکست  مقطع  از  روبشی  الکترونی  تصاویر  شکل  مختلف  در  مقادیر  حاوی  شده  سینتر  های 

3O2Nd   بعد از فرآیندSPS  .آورده شده است 

نمونه همه  در  اینکه  به  توجه  کننده  با  تقویت  فاز  میزان  افزودنی    SiCها  میزان  افزایش  با  است،  ثابت 

3O2Nd   های زمینه کامپوزیت رخ نداده است.در اندازه دانه  یریگچشم تغییر 

ها  دهد، تراکم بالای نمونهها در اختیار ما قرار می نکته مهم دیگری که تصاویر سطح مقطع شکست نمونه 

 باشد.می SPSباشد که نشان از انتخاب صحیح پارامترهای فرایند می

 ریز ترک

 بروسیلیکات 
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ذرات    کامپوزیت  SiCافزودن  پایه  در  بینمی   2HfBهای  مایع  فاز  تشکیل  سبب  حین  دانه تواند  در  ای 

)نظیر    SPSفرآیند   اکسیدی  غیر  ذرات  سطح  روی  بر  اکسیدی  لایه  وجود  سبب  3O2Bو    2SiOشود.   )

شیشه  فاز  بوروسیتشکیل  می ای  سینتر  لیکاتی  در  خود  پژوهشی  کار  در  همکارانش  و  جابری  شود. 

به شکل پوشش،    SEMای در تصاویر  اند که فاز شیشه به روش پرس گرم بیان کرده   SiC-2ZrBکامپوزیت  

ای در  چنین فاز شیشه   .[29]مشاهده است  سطح شکست یکنواخت و شکننده و یا لایه باضخامت کم قابل 

رؤیت  قابل طور مشهودی  شده در کار پژوهشی حاضر به   های تهیه از سطح مقطع کامپوزیت   SEM  ریتصاو

 است. 

از   ترکیبی هاکامپوزیت شکست مکانیزم  گفت توانمی  شده  سینتر هایکامپوزیت شکست سطح با بررسی 

 است مشاهده قابل  تصاویر  در تیز  های لبه و  بیرون زده شده ذرات   .است یادانه ن یب و  یادانه درون  شکست

است. همچنین وجود صفحات   افتاده  اتفاق هامردانه در که  باشد  یادانه ن یب شکست به  مربوط  تواند که می 

 باشد.می یادانه درون نسبتا تخت نیز نشانه وجود مدشکست 

 هابررسی خواص مکانیکی کامپوزیت  5-4
آزمون   از  حاصل  کامپوزیت نتایج  برای  مکانیکی  افزودنی   یحاو  SiC-2HfB  هایهای  مختلف    مقادیر 

3O2Nd  بعد از فرآیند  SPS آورده شده است. 9-4 در شکل 

 

 . یکیمکان یهاآزمون  راتیینمودار تغ 9-4شکل 

437.9
466.8 477.5

342.3

19.09 20.3 13.87 17.44.43 4.48 4.43 3.96

ND0 ND1 ND2 ND3

MPaاستحکام خمشی  GPaسختی  MPa.m0.5چقرمگی 

      3Nd                              2Nd                      1  Nd                      0Nd 
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به شکل    توجه  مقدار  9-4با  افزایش  و  پارامترهای    مقادیر   ، 3O2Ndافزودنی  با  استحکام خمشی  سختی، 

،  GPa  87/23به مقادیر    0.5MPa.m  43/4و    GPa  09/19  ،MPa  9/437ها به ترتیب  چقرمگی کامپوزیت

MPa 5/744   0.5وMPa.m 93/4 .افزایش یافته است 

)شکل    افزودن  (  4-9مطابق  مقادیر    3تا    3O2Ndبا  و  است  کرده  افت  مکانیکی  خواص  وزنی،  درصد 

کاهش    0.5MPa.m  96/3و    GPa  04/17  ،MPa  3/342سختی، استحکام خمشی و چقرمگی به ترتیب به  

در کامپوزیت کاهش و    درصد   0/ 75  تا   درصد وزنی، تخلخل باقیمانده   2تا    3O2Ndیافت. با افزایش مقدار  

و   یافت  افزایش  شدن  کامپوزیتآن  درنتیجه متراکم  مکانیکی  خواص  مقدار ،  افزایش  با  یافت.  بهبود    ها 

3O2Nd  بد خواص مکانیکی کاهش یامنجر شده افزایش و  درصد   3/1تا   درصد وزنی، تخلخل 3تا. 

ادامه   مکانیزم  ( 10-4)شکل    در  بررسی  هدف  حاوی  با  نمونه  شکست  سطح  تصاویر  چقرمگی،    2های 

 ارائه شده است. 3O2Ndدرصد افزودنی 

 

       
و ب( متوقف شدن ترک با   3O2Nd یافزودن یدرصد وزن 2 یحاو  ت یالف( نحوه رشد ترک در کامپوز 4-10شکل 

 کننده.   ت یبرخورد به فاز تقو 
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و    2، انحراف ترک 1های افزایش چقرمگی مانند پل زدن ترک توان مکانیزممی  01-4تصویر الف شکل  در   

انرژی  از این مکانیزم  هرکدامرا به وضوح مشاهده کرد.    3شاخ ای شدن ترک  از  اینکه بخشی  ها به علت 

 شود. ها میکنند منجر به افزایش چقرمگی نمونهه نوک ترک را مصرف مییناح

متوقف    SiCشود، ترک بعد از برخورد به فاز تقویت کننده  دیده می  10-4همانطورکه در تصویر ب شکل   

ترک به ذره    که  یزمان باشد که انرژی ترک کاملا مصرف شده و  شده است. این پدیده به این معنی می

تقویت کننده برخورد کرده است توانایی آن را نداشته که ذره را خرد کند و یا با تغییر مسیر از اطراف ذره  

بهبود چقرمگی کامپوزیت    درنتیجه منجر به توقف رشد ترک و    SiCحضور فاز ثانویه    درنتیجه  عبور کند،

 شود. می 2HfBپایه 

  

 
1 Crack Bridging 
2 Crack deviation 
3 Crack branching 
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 آزمون اکسیداسیون 6-4
بعد از آزمون اکسیداسیون مطابق آنچه در    3O2Ndهای مختلف حاوی مقادیر مختلف  نمونهآنالیز فازی   

 (. 11-4اده شده در ادامه ارائه شده است )شکل فصل سوم توضیح د

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

فازهای    ایکس  اشعه  پراش  الگوی  به  توجه  از    4HfSiOو    2HfOبا  بعد  که  هستند  اصلی  فاز  دو 

 ساعت مشاهده شده است. 32به مدت  1400℃در دمای   اکسیداسیون

پوشش اکسیدی عاری از عیب و ترک بر    HfSiO4اثر قفل کنندگی فاز    لیبه دل دهد  مطالعات نشان می 

های  شود که سبب مقاومت به اکسیداسیون کامپوزیتروی سطح کامپوزیت حین اکسیداسیون تشکیل می

 . [30]  شود می 2HfBپایه 

  4HfSiOو    2HfOنیز بعد اکسیداسیون مشاهده شده است. تشکیل فازهای    2SiOعلاوه بر این مقداری فاز  

 . [32 ,31] افتد های زیر اتفاق میمعادله واکنش   مطابق 2SiOو 

 1400 ℃ یساعت، دما 32به مدت  3O2Ndمختلف  ریمقاد یشده حاو دیاکس ینمونه ها  یفاز زیآنال 4-11شکل 

 ( θ2درجه )

شد

 ت

3Nd 

2Nd 

0Nd 

1Nd 

4HfSiO 

2HfO 

2SiO 
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CO (g)2(l) + 2SiO2(g) =  2SiC(S) +3O2                                          (1 ) 
 

(L) 3O2(S) +2B2(g) = 2HfO 2(s) + 5O 22HfB                                     (2 ) 

 

(S) 4= HfSiO 2+ HfO 2SiO                                        (3)  

شود و سرعت تبخیر  تبخیر می  1100  ℃ز  در دماهای بالاتر ا  3O2Bدهد که  نشان می   [33]مطالعات     

-بیشتر است. این پدیده را می   1400℃  تا   1100℃  آن نسبت به سرعت تشکیل مذاب این فاز در دمای 

 ها بعد از اکسیداسیون دانست. در نتایج آنالیز فازی نمونه 3O2Bتوان توجیهی برای عدم حضور جدی فاز 

(g) 3O2(l) = B 3O2B                                        (4)     

 

 ها بعد از اکسیداسیون ارائه شده است.در ادامه تصاویر میکروسکوپ الکترونی سطح کامپوزیت
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  ی مختلف افزودن ر یمقاد  یحاو  یهاتیاز سطح کامپوز EDS ز یبه همراه آنال SEM  ریتصو 12-4شکل 

3O2Nd ساعت.  32به مدت  1400 ℃  ی در دما ونیداس یبعد از اکس 

 

 

Weight% Element 
4.11 B K 

5.45 C K 

30.99 O K 

56.87 SiK 

2.57 HfL 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Weight% Element 
14.02 O K 

35.73 SiK 

0.01 NdL 

50.25 HfL 

 

 

 

 

 
 

 

1Nd 

0Nd 
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  ی مختلف افزودن ر یمقاد  یحاو  یهاتیاز سطح کامپوز EDS ز یبه همراه آنال SEM  ریتصو 13-4شکل 

3O2Nd ساعت.  32به مدت  1400 ℃  ی در دما ونیداس یبعد از اکس 

 

شکل    در  می  12-4همانطورکه  کامپوزیتمشاهده  سطح  با  شود،  بروسیلیکاتی  شیشه  هیلاک ی ها  ای 

منجر به تشکیل لایه   2و    1های  مطابق معادله واکنش 2HfBو  SiCپوشیده شده است. اکسید شدن ذرات 

 

 

 

 
Weight% Element 

0.37 B K 

6.8 C K 

65.68 O K 

17.67 SiK 

0.01 NdL 

10.54 HfL 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Weight% Element 
0.33 B K 

3.36 C K 

17.32 O K 

28.33 SiK 

0.06 NdL 

50.61 HfL 
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3Nd 
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  طوربه ای  لایه شیشه  0Ndاز نمونه    ر یبه غ  ها شده است.روی سطح کامپوزیتیکنواخت    طوربه ای  شیشه

کامپوزیت سطح  بروی  است.    SiC-2HfBهای  یکنواخت  شده  داشت، می  ن یبنابراگسترده  انتظار    توان 

 مقاومت به اکسیداسیون بهتری داشته باشد. 3O2Ndهای حاوی کامپوزیت

رو  کامپوزیت  یبر  اکسیداسیون  کریستالسطح  از  تجمعی  گرفتن    که   شودیم  مشاهدهها  ها  نظر  در  با 

 هستند.  4HfSiOو  2HfOها  سطح اکسیداسیون این کریستال EDSو  XRDنتایج 

و    1ویا-یتوسط د   SiC-2ZrOهای  با توجه به نتایج حاصل از بررسی مقاومت به اکسیداسیون کامپوزیت 

زیر تشریح    صورتبه ان  تومکانیزم تشکیل فازهای کریستالی در کار پژوهشی حاضر را می  ، [34]همکارانش

 کرد: 

مذاب حل شده و    3O2B -2SiOابتدا در    2HfO،  2و    1های  مطابق واکنش  2SiOو    2HfOبعد از تشکیل   

2HfO–3O2B  -  2SiO  شود. سپس با پیشرفت فرایند اکسیداسیون  ای تشکیل میمایع درون لایه شیشه

از مایع    2HfOذرات  ،  شودتبخیر می  3O2B  که   ی زمانیابد.  ای جریان می، به بالای لایه شیشهHSBمایع  

HSB  2کند. علاوه بر این  رسوب میHfO  2با    3معادله واکنش    تواند مطابقمیSiO    واکنش کرده و ذرات

4HfSiO    2تشکیل شده و در کنارHfO    .2نقطه ذوب بالاتر    لی به دل رسوب کندHfO    4وHfSiO   بالاتر از(  

با لایه شیشه(  2500℃ مقایسه  ) در  این کریستال1650℃ای  توزیع همگن  و  ها، پایداری لایه  ( حضور 

شود که نتیجه  هایی مشاهده میها حفرهدهد. در سطح لایه اکسیداسیون کامپوزیتی را بهبود میاشیشه

فعال   اکسیداسیون  فرایند  از  ناشی  گازی  دمای  SiCتجمع محصولات  واکنش    1400℃  در  و    5مطابق 

 . [35]  باشد ، می4مطابق واکنش  3O2Bهمچنین تبخیر 

(g) = SiO (g) +CO (g) 2SiC(S) +O                                          (5 ) 

 آورده شده است. SiC-2HfBهای در شکل زیر تصویر سطح مقطع اکسیداسیون کامپوزیت 

 

 

 
1 De-Wei et al. 
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می  14-4  و  13-4  یهاشکلدر    گونه همان  از    ه یدولاشود  مشاهده  بعد  کامپوزیت  سطح  روی  بر  مجزا 

–بوده و لایه دوم دارای مقدار متوسط    2OSiتشکیل شده است. لایه خارجی لایه غنی از    اکسیداسیون

2SiO 2HfO  کامپوزیت مورد نظر،  هی دولااست. بعد از این SiC - 2HfB .را داریم ، 

واکنش ترمودینامیکی  به محاسبات  توجه  فازهای موجود در کامپوزیتبا  بین  را میهای محتمل  توان  ها 

 زیر شرح داد.  صورتبه 

 

 [36].دما یاحتمال یهاواکنش یبا دما برا بسیگ آزاد یانرژ راتییتغ 16-4شکل 

توجه  شکل    با  دل   15-4به  واکنش    لیبه  بالا،  منفی  آزاد  دمای  2انرژی  محدوده  در    1400  ℃  در 

با    SiCتشکیل شد. اکسید شدن ذرات    3O2Bو   2HfO درنتیجه اتفاق افتاده و    2HfBهای پایه  کامپوزیت

در مرحله بعد اکسید    SiCبدین ترتیب ذرات    دهد،رخ می   یترن ییپاتوجه به نمودار با انرژی آزاد منفی  

 شدند. 

شود. با  اکسید می  1تواند انجام شود. در مرحله نخست طی واکنش  طی دو مرحله می  SiCاکسیداسیون  

 نیز وجود دارد.  1400 ℃  در دمای SiCتوجه به منحنی انرژی آزاد امکان اکسیداسیون 
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-انجام می  1200  ℃  این واکنش در دمایی بالاتر از  [36]نتایج گزارش شده توسط مشایخ و همکارانش   

گازی تشکیل    CO  و   SiO  آن  درنتیجه انجام شده و    6، واکنش  SiCدوم از اکسیداسیون    در مرحله   شود.

 شود. می

(g) = SiO (g) +CO (g) 2SiC(S) +O                                          (6 ) 

 

شود. این لایه در    Siعاری از    هیلاک یتواند منجر به تشکیل  می  یدرپی پ  طوربه ،  6و    1های  انجام واکنش 

ای تشکیل شده از  شیشهرسد فاز کار پژوهشی حاضر مشاهده نشد. به نظر می های تهیه شده در  کامپوزیت

باقیماندهتخلخل  1واکنش   را    های  کامپوزیت  واکنش    پرکرده در  انجام  از  بر    6و  است.  کرده  جلوگیری 

بیان شده است.    Siدو نظریه برای تشکیل نشدن لایه عاری از    [37]  اساس گزارش قدمی و همکارانش

  عنوانبه با ایجاد یک پوشش بر روی سطح کامپوزیت  1تشکیل شده طی واکنش  2SiOطبق اولین تئوری 

  Siلایه عاری از    درنتیجه گازی و    SiOجلوگیری کرده است. بدین ترتیب    6از واکنش    ی سد نفوذ  هیلاکی

 تشکیل نشده است. 

 هاتخلخل   Siغنی از    ی اتشکیل شود، لایه شیشه  6گازی طی واکنش    SiOگوید اگر حتی  تئوری دوم می 

خروج    پرکردهرا   از  می  SiOو  جلوگیری  در  گازی  ترتیب  بدین  کار    SiC-2HfBهای  کامپوزیتکند. 

 مشاهده نشد.  Siپژوهشی حاضر لایه عاری از  

 در شکل زیر نشان داده شده است. 2HfBهای پایه ها در کامپوزیتضخامت هر یک از لایه 
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در   ونیداسیبعد از اکس 3O2Ndمختلف  ری مقاد یحاو یها ت ی سطح کامپوز یبر رو یدیاکس یهاهیضخامت لا 4-17شکل 

 ساعت.  32به مدت  1400 ℃ یدما

 نیز در شکل زیر آورده شده است. SiC-2HfBهای تغییرات وزن ناشی از اکسیداسیون کامپوزیت

 
مدت  به 1400 ℃  یدر دما ونی داسیبعد از اکس 3O2Ndمختلف  ریمقاد یحاو یهات ی وزن کامپوز راتییتغ 4-18شکل 

 ساعت.  32

 

به شکل  توجه  افزایش  18-4و    17-4های  با   ،3O2Nd  کامپوزیت های  ضخامت لایه  SiC-2HfBهای  در 

های  رسد نمونهاکسیدی و مقدار افزایش وزن کامپوزیت حین فرایند اکسیداسیون کاهش یافت. به نظر می
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2Nd    3وNd  های  های اکسیدی در نمونهمقاومت به اکسیداسیون بهتری داشتند. تفاوت اصلی بین لایه

2Nd    3وNd  با سایر نمونه با  تواند ناشی از مخلوط شدن لایه شیشهها میدر مقایسه  بوروسیلیکاتی  ای 

 باشد. 3O2Ndها با مقادیر بالاتر آمده حین اکسید شدن نمونه  به وجودهای اکسیدی گونه

  ل ی به دل ای بوروسیلیکاتی افزایش یافته و  های اکسیدی ویسکوزیته لایه شیشهاختلاط این گونه  درنتیجه  

بوروسیلیکاتی   لایه  مویینگی  نیروهای  و    طرفبه مستقیم    طوربه افزایش  نکرده  حرکت  بالایی  سطح 

 آمد. وجودبهای و اکسیدی آن مخلوطی با یکنواختی بیشتر بین فازهای شیشه درنتیجه

به همراه افزودنی   SiC-2ZrBهای  در بررسی مقاومت به اکسیداسیون کامپوزیت  [38]  1و همکارانش   ازاپات 

3O2La    کردند مجاورت   3O2Laگزارش  ک  3O2Laحضور  SiCبا    در  ترغیب  را  بوروسیلیکاتی  فاز  رده،  در 

فاز   داخل  اکسیژن  نفوذ  کاهش ضریب  همچنین  و  حرارتی  پایداری  ویسکوزیته،  افزایش  سبب  بطوریکه 

های  در کامپوزیت  3O2Ndتوان گفت در کار پژوهشی حاضر با افزایش  شود. بدین ترتیب میای میشیشه

SiC-2HfB    آن افزایش ویسکوزیته فاز بوروسیلیکاتی و کاهش نفوذ اکسیژن درون آن مقاومت    درنتیجه و

 ها بهبود یافت. کامپوزیت به اکسیداسیون 

آنالیز    نتایج  گزارش  در  نمونه    EDSچنانچه  اکسیداسیون  می  2Ndمقطع   شکل    شودمشاهده 

ذرات  (4-81) بر  علاوه   ،2HfO    4وHfSiO    ذراتHfOxCy    وSiOxCy-Nd    اکسیداسیون    حیننیز

 بالاتر تشکیل شده است. 3O2Ndهای حاوی کامپوزیت

نظر می اکسیداسیون کامپوزیتبه  واکنش    HfO2ها  رسد حین  از  با    Nd2O3با کربن و    6تشکیل شده 

SiC   واکنش کرده وNd-SiOxCy .تشکیل شده است 

 
1 Zapat el al. 
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 32به مدت  1400 ℃ سطح شکست بعد از اکسیداسیون در دمای  مختلف نقاط از EDSو آنالیز  SEM تصویر 19-4شکل 

 ساعت
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-می   Meکه    SiC-2MeBهای  به کامپوزیت  3O2Laاند، با افزودن  گزارش کرده  [38]  نشازاپاتا و همکار 

به مدت    1500  ℃  بعد از اکسیداسیون در دمای  MeOxCyو    7O2La2Meباشد ترکیبات    Hfو    Zrتواند  

های محافظ جدید برای  پوشش  عنوانبه ساعت تشکیل شدند. این پژوهشگران فازهای تشکیل شده را    3

معرفی کردند، بطوریکه ضرایب نفوذ اکسیژن کم شده و مقاومت به اکسیداسیون   دمابالاهای فوق  سرامیک

 نی در شرایط اکسیداسیون افزایش یافت. ها برای قرار گرفتن مدت طولاکامپوزیت

منجر به تشکیل ترکیبات    SiC-2HfBهای  به کامپوزیت  3O2Ndاین در کار پژوهشی حاضر با افزودن  بنابر 

از  اکسی مختلف  ترکیبات    Si  ،Nd-Siکاربیدی  این  بطوریکه  شد،  اکسیدی  لایه  با    طوربه در  پیوسته 

کامپوزیت کم شد.    به داخلهای حاوی اکسیژن نفوذ گونه  درنتیجه اکسیژن واکنش کرده و اکسید شدند و 

فازهای اکسی کاربیدی بیشتری تشکیل شده و مقاومت به اکسیداسیون    3O2Nd  با افزودن مقادیر بیشتر

 کامپوزیت افزایش یافت. 

می  نظر  افزایش  به  در  بالاتر  پایداری  با  محافظ  لایه  ایجاد  در  کاربیدی  اکسی  ذرات  تشکیل  نقش  رسد 

نمونه   در  اکسیداسیون  به  اکسیژن    3Ndمقاومت  نفوذ  افزایش  در  تخلخل  اثر  با  مقایسه  داخل در    به 

 ( بیشتر است.3Ndتخلخل بالاتر نمونه    لیبه دلکامپوزیت و کاهش مقاومت به اکسیداسیون )

  



 

    

   

 : نتایج و پیشنهادها  5فصل  
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 نتایج: 1-5
 منجر به بهبود سرعت سینتر پذیری شد. 3O2Ndاستفاده از افزودنی اکسیدی   •

به   • اکسیدی  افزودنی  فاز  میزان  افزایش  تا  با  آن    2نمونه  از  بعد  افزایش و  دانسیته  وزنی،  درصد 

 کاهش یافت.

فاز    عنوانبه   SiCفاز اصلی و    عنوانبه  2HfBحاوی فازهای    هانمونه نتایج آنالیز فازی نشان داد،   •

 . باشد ی م  کنندهت یتقو

  نه یدرزمپسماند فشاری و یا کششی    یهاتنش ایجاد   2HfB در فاز    هازترک یرعلت وجود برخی   •

 است. 

 زمینه کامپوزیت اندکی کاهش یافت.  یهادانه اندازه  ،3O2Ndبا افزایش میزان افزودنی  •

 است. یادانه ن یبو  یادانه درون ترکیبی از شکست   هات یکامپوزمکانیزم شکست  •

عوامل بهبود چقرمگی   نیترمهم شدن ترک از  یاشاخه های انحراف ترک، پل زدن ترک و مکانیزم •

 کامپوزیت بود. 

از    نیترمهم  HfOxCyو    SiOxCy-Ndو    2SiOو    4HfSiOو    2HfOفازهای   • محافظت  مکانیزم 

 . باشد ی م در برابر اکسیداسیون  SiC-2HfBکامپوزیت 

حاوی   • اکسیداسیون   ،3O2Ndدرصد    2نمونه  به  مقاومت  و  مکانیکی  به خود    یانه یبهخواص  را 

 اختصاص داد. 

عوامل بهبود چقرمگی   نیترمهم ای شدن ترک از های انحراف ترک، پل زدن ترک و شاخهمکانیزم •

 هستند. SiC-2HfBکامپوزیت 

مکانیزم محافظت    ن یترمهم   2SiOو    4HfSiOو    2HfOای اکسیدی متشکل از سه فاز  تشکیل لایه •

 باشد.اکسیداسیون میدر برابر   SiC-2HfBاز کامپوزیت 
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 پیشنهادها 2-5
 .SiC-2HfBبررسی تاثیر دما و زمان سینتر مختلف بر خواص فیزیکی و مکانیکی کامپوزیت  •

روش  • تاثیر  خواص  بررسی  بر  فشار  تحت  سینتر  و  فشار  بدون  سینتر  مانند  سینتر  دیگر  های 

 .SiC-2HfB گوناگون کامپوزیت

 در برابر شعله اکسی استیلن.   SiC-2HfBبررسی رفتار حرارتی و مقاومت کامپوزیت  •

 . SiC-2HfB بر خواص گوناگون کامپوزیت SiCبررسی تاثیر مقادیر مختلف   •

 

 

 

 

 



 

  

   

 



 

  74 

   

 مراجع 

[1] F. Monteverde and A. Bellosi, “Development and characterization of metal-

diboride-based composites toughened with ultra-fine SiC particulates,” Solid State 

Sci., vol. 7, no. 5, pp. 622–630, 2005, doi: 10.1016/j.solidstatesciences.2005.02.007. 

[2] L. Weng, W. Han, X. Li, and C. Hong, “High temperature thermo-physical 

properties and thermal shock behavior of metal-diborides-based composites,” Int. J. 

Refract. Met. Hard Mater., vol. 28, no. 3, pp. 459–465, 2010, doi: 

10.1016/j.ijrmhm.2010.02.005. 

[3] R. Inoue, Y. Arai, Y. Kubota, Y. Kogo, and K. Goto, “Oxidation of ZrB2 and its 

composites: a review,” J. Mater. Sci., vol. 53, no. 21, pp. 14885–14906, 2018, doi: 

10.1007/s10853-018-2601-0. 

[4] W. G. Fahrenholtz, G. E. Hilmas, I. G. Talmy, and J. A. Zaykoski, “Refractory 

diborides of zirconium and hafnium,” J. Am. Ceram. Soc., vol. 90, no. 5, pp. 1347–

1364, 2007, doi: 10.1111/j.1551-2916.2007.01583.x. 

[5] P. Wang, H. Li, Y. Jia, Y. Zhang, and R. Yuan, “Ablation resistance of HfB2-SiC 

coating prepared by in-situ reaction method for SiC coated C/C composites,” 

Ceram. Int., vol. 43, no. 15, pp. 12005–12012, 2017, doi: 

10.1016/j.ceramint.2017.06.052. 

[6] D. W. Ni, J. X. Liu, and G. J. Zhang, “Pressureless sintering of HfB 2-SiC ceramics 

doped with WC,” J. Eur. Ceram. Soc., vol. 32, no. 13, pp. 3627–3635, 2012, doi: 

10.1016/j.jeurceramsoc.2012.05.001. 

[7] F. Monteverde, “Ultra-high temperature HfB2-SiC ceramics consolidated by hot-

pressing and spark plasma sintering,” J. Alloys Compd., vol. 428, no. 1–2, pp. 197–

205, 2007, doi: 10.1016/j.jallcom.2006.01.107. 

[8] M. Suarez et al., “Challenges and Opportunities for Spark Plasma Sintering: A Key 

Technology for a New Generation of Materials,” Sinter. Appl., 2013, doi: 

10.5772/53706. 

[9] B. Basu, “Advanced Structural Ceramics,” Publ. by John Wiley Sons, Inc., Hoboken, 

New Jersey. Publ. simultaneously Canada. No, 2011. 

[10] S. M. Emami, E. Salahi, M. Zakeri, and S. A. Tayebifard, “Effect of composition on 

spark plasma sintering of ZrB2–SiC–ZrC nanocomposite synthesized by 

MASPSyn,” Ceram. Int., vol. 43, no. 1, pp. 111–115, 2017, doi: 

10.1016/j.ceramint.2016.09.118. 

[11] M. Shahriari, M. Zakeri, M. Razavi, and M. R. Rahimipour, “Investigation on 

microstructure and mechanical properties of HfB2-SiC-HfC ternary system with 

different HfC content prepared by spark plasma sintering,” Int. J. Refract. Met. 

Hard Mater., vol. 93, no. May, p. 105350, 2020, doi: 

10.1016/j.ijrmhm.2020.105350. 

[12] S. Guo, K. Naito, and Y. Kagawa, “Mechanical and physical behaviors of short 

pitch-based carbon fiber-reinforced HfB2-SiC matrix composites,” Ceram. Int., vol. 



 

  75 

   

39, no. 2, pp. 1567–1574, 2013, doi: 10.1016/j.ceramint.2012.07.108. 

[13] M. Ikegami, S. Guo, and Y. Kagawa, “Densification behavior and microstructure of 

spark plasma sintered ZrB 2-based composites with SiC particles,” Ceram. Int., vol. 

38, no. 1, pp. 769–774, 2012, doi: 10.1016/j.ceramint.2011.08.003. 

[14] F. Monteverde, C. Melandri, and S. Guicciardi, “Microstructure and mechanical 

properties of an HfB2 + 30 vol.% SiC composite consolidated by spark plasma 

sintering,” Mater. Chem. Phys., vol. 100, no. 2–3, pp. 513–519, 2006, doi: 

10.1016/j.matchemphys.2006.02.003. 

[15] D. Bannykh, A. Utkin, and N. Baklanova, “Effect of chromium additive on sintering 

and oxidation behavior of HfB2-SiC ceramics,” Ceram. Int., vol. 44, no. 11, pp. 

12451–12457, 2018. 

[16] C. Piriou, O. Rapaud, S. Foucaud, L. Charpentier, M. Balat-Pichelin, and M. Colas, 

“Sintering and oxidation behavior of HfB2-SiC composites from 0 to 30 vol% SiC 

between 1450 and 1800 K,” Ceram. Int., vol. 45, no. 2, pp. 1846–1856, 2019, doi: 

10.1016/j.ceramint.2018.10.075. 

[17] P. Lespade, N. Richet, and P. Goursat, “Oxidation resistance of HfB2-SiC 

composites for protection of carbon based materials,” Int. Astronaut. Fed. - 56th Int. 

Astronaut. Congr. 2005, vol. 6, pp. 3577–3587, 2005, doi: 

10.1016/j.actaastro.2006.11.007. 

[18] X. hong Zhang, P. Hu, J. cai Han, L. Xu, and S. he Meng, “The addition of 

lanthanum hexaboride to zirconium diboride for improved oxidation resistance,” 

Scr. Mater., vol. 57, no. 11, pp. 1036–1039, 2007, doi: 

10.1016/j.scriptamat.2007.07.036. 

[19] V. Zamora, M. Nygren, F. Guiberteau, and A. L. Ortiz, “Effect of graphite addition 

on the spark-plasma sinterability of ZrB 2 and ZrB 2 – SiC ultra-high-temperature 

ceramics,” Ceram. Int., vol. 40, no. 7, pp. 11457–11464, 2014, doi: 

10.1016/j.ceramint.2014.03.130. 

[20] P. A. Molinari, Production of a nanostructured copper by Spark Plasma Sintering 

Saliou Diouf Production of a nanostructured copper by Spark Plasma Sintering 

Saliou Diouf Tutor :, no. April. 2013. 

[21] E. Neubauer and M. Kitzmantel, “Influence of sintering temperature, SiC particle 

size and Y2O3 addition on the densification, microstructure and oxidation resistance 

of ZrB2–SiC ceramics,” 2015, doi: 10.1016/j.jeurceramsoc.2015.12.028. 

[22] Guo, W. M., Vleugels, J., Zhang, G. J., Wang, P. L., & Van der Biest, O. (2009). 

Effects of Re2O3 (Re= la, Nd, Y and Yb) addition in hot-pressed ZrB2–SiC 

ceramics. Journal of the European Ceramic Society, 29(14), 3063-3068. 

[23] R. O. MILLER and D. E. RASE, “Phase Equilibrium in the System Nd2O3—SiO2,” 

J. Am. Ceram. Soc., vol. 47, no. 12, pp. 653–653, 1964, doi: 10.1111/j.1151-

2916.1964.tb13132.x. 

[24] Vinci, A., Zoli, L., Galizia, P., & Sciti, D. (2020). Influence of Y2O3 addition on 

the mechanical and oxidation behaviour of carbon fibre reinforced ZrB2/SiC 

composites. Journal of the European Ceramic Society, 40(15), 5067-5075. 



 

  76 

   

[25] Guo, W. M., Yang, Z. G., Vleugels, J., & Zhang, G. J. (2012). Effect of pressure 

loading cycle on spark plasma sintered ZrB2–SiC–Yb2O3 ceramics. Ceramics 

International, 38(6), 5293-5297. [26] W. M. Guo, J. Vleugels, G. J. Zhang, P. L. 

Wang, and O. Van der Biest, “Effect of heating rate on densification, microstructure 

and strength of spark plasma sintered ZrB2-based ceramics,” Scr. Mater., vol. 62, 

no. 10, pp. 802–805, 2010, doi: 10.1016/j.scriptamat.2010.02.002. 

[27] Zhang, X., Li, X., Han, J., Han, W., & Hong, C. (2008). Effects of Y2O3 on 

microstructure and mechanical properties of ZrB2–SiC ceramics. Journal of alloys 

and compounds, 465(1-2), 506-511.  

[28] P. Duran, “PHASE RELATIONSHIPS HfO - La2O3 AND HfO - Nd2O3,” 

Ceramurg. Int., vol. 1, no. 1, pp. 10–13, 1975. 

[29] M. Jaberi Zamharir, M. Shahedi Asl, N. Pourmohammadie Vafa, and M. Ghassemi 

Kakroudi, “Significance of hot pressing parameters and reinforcement size on 

densification behavior of ZrB2-25 vol% SiC UHTCs,” Ceram. Int., vol. 41, no. 5, 

pp. 6439–6447, 2015, doi: 10.1016/j.ceramint.2015.01.082. 

[30] S. Ghadami, E. Taheri-Nassaj, H. R. Baharvandi, and F. Ghadami, “Effect of in situ 

SiC and MoSi2 phases on the oxidation behavior of HfB2-based composites,” 

Ceramics International, vol. 46, no. 12. pp. 20299–20305, 2020, doi: 

10.1016/j.ceramint.2020.05.116. 

[31] S. Ghadami, E. Taheri-nassaj, H. R. Baharvandi, and F. Ghadami, “Effect of in situ 

SiC and MoSi 2 phases on the oxidation behavior of HfB 2 - based composites,” 

vol. 46, no. May, pp. 20299–20305, 2020, doi: 10.1016/j.ceramint.2020.05.116. 

[32] P. Wang et al., “Surface & Coatings Technology The e ff ect of HfB 2 content on 

the oxidation and thermal shock resistance of SiC coating,” vol. 339, no. September 

2017, pp. 124–131, 2018, doi: 10.1016/j.surfcoat.2018.02.029. 

[33] H. Jin, S. Meng, X. Zhang, Q. Zeng, and J. Niu, “Journal of the European Ceramic 

Society Effects of oxidation temperature , time , and ambient pressure on the 

oxidation of ZrB 2 – SiC – graphite composites in atomic oxygen,” J. Eur. Ceram. 

Soc., vol. 36, no. 8, pp. 1855–1861, 2016, doi: 10.1016/j.jeurceramsoc.2016.02.040. 

[34] X. Ren, H. Mo, W. Wang, P. Feng, L. T. Guo, and Z. Li, “Ultrahigh temperature 

ceramic HfB2-SiC coating by liquid phase sintering method to protect carbon 

materials from oxidation,” Materials Chemistry and Physics, vol. 217. pp. 504–512, 

2018, doi: 10.1016/j.matchemphys.2018.07.018. 

[35] Hassan, R., Kundu, R., & Balani, K. (2020). Oxidation behaviour of coarse and fine 

SiC reinforced ZrB2 at re-entry and atmospheric oxygen pressures. Ceramics 

International, 46(8), 11056-11065. 

[36] S. Mashayekh and H. R. Baharvandi, “Effects of SiC or MoSi2 second phase on the 

oxide layers structure of HfB2-based composites,” Ceram. Int., vol. 43, no. 17, pp. 

15053–15059, 2017, doi: 10.1016/j.ceramint.2017.08.031. 

[37] S. Ghadami, E. Taheri-Nassaj, H. R. Baharvandi, and F. Ghadami, “Effect of in situ 

SiC and MoSi2 phases on the oxidation behavior of HfB2-based composites,” 

Ceram. Int., vol. 46, no. 12, pp. 20299–20305, 2020, doi: 

10.1016/j.ceramint.2020.05.116. 



 

  77 

   

[38] E. Zapata-Solvas, D. D. Jayaseelan, P. M. Brown, and W. E. Lee, “Effect of La2O3 

addition on long-term oxidation kinetics of ZrB2-SiC and HfB2-SiC ultra-high 

temperature ceramics,” J. Eur. Ceram. Soc., vol. 34, no. 15, pp. 3535–3548, 2014, 

doi: 10.1016/j.jeurceramsoc.2014.06.004. 

 

  



 

  78 

   

Abstract 
 

   In the family of ultra-high temperature ceramics, compounds such as HfB2 have a 

unique combination of mechanical and physical properties of high heat shock 

resistance. Therefore, such materials are attractive options for high temperature 

structures (above 2000 °C). A common problem in the production of industrial parts  
from these compounds is the high sinter temperature. For this reason, other oxide or 

carbide compounds are used as sinter aids. In this research, an attempt has been 

made to use SiC as the second phase of booster and sinter assistance in the 

production of HfB2 components by SPS method. For further investigation, samples 

containing 20% by volume of SiC and different amounts of Nd2O3 (zero, 1, 2 and 

3% by volume) were sintered at 1900 ℃  for 15 minutes. In this study, XRD tests, 

EDS elemental analysis, scanning electron microscopy (SEM) were used to study 

the microstructure, phases and elements in the samples. Archimedes test was used 

to evaluate the density of samples. Finally, the samples were exposed to oxidizing 

medium for 32 hours at 1400 °C and studied.  The results showed the best density, 

stiffness, flexural strength for the sample containing 2% by volume of Nd2O3. The 

results of the study of oxidized samples also showed that the best resistance to 

oxidation was obtained for samples containing 2% by volume of Nd2O3. Also, the 

mechanism of resistance of this composite against oxidation is the formation of an 

oxide layer containing three phases of HfO2, HfSiO4 and SiO2. 

 

 

 

 

Keywords: HfB2-SiC, Ragging, booster, hardness, oxidation resistance, glass layer



 

    

   

 

  

 

 
 

Shahrood University of 
 Technology 

 

 
Faculty of Chemical and Materials Engineering 

  

M.Sc. Thesis in Ceramic Materials Engineering 

 

 
 

The effect of adding rare earth 

elements on the oxidation resistance of 

HfB2-SiC composite 
 

 

 

 

By: Younes Hanifeh 

 

 

 

 

Supervisors: 
Dr. Maryam Shojaei Baha Abad 

 Dr. Mohamad Jafar Molaei 
 

 

 
 

February 2022 


