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منظ ور، ا    نی  ا ه. بشده است یکربوترمال در حالت جامد بررس یایروش احبه دیبوراید میسنتز پودر هافن ،روشیپ قیدر تحق -چكيده
س اعت   2-4واکنش کربوترم ال اس تفاده ش د. پ   ا       هیاول مواد عنوانبه کیفنول نیر  ایو  ویکربن اکت ک،یبور دیاس د،یاکساید میهافن
فش رده   یهابار قرص 20-30اتانول، مخلوط حاصل با گرما خشک و سپ  تحت فشار  طیدر مح یاماهواره یایبا آس هیاول وادم یکارایآس

 اتی  تمس فر آرگ ون عمل  ادر  گرادسانتیدرجه  1500-1600 یتحت دما یتیساعت در بوته گراف کی مدتبه اهقرص ،. در ادامهایجاد شد
( EDS) یان ر   عیتو  یسنجفی(، طSEM) یروبش یالکترون کروسکوپی(، مXRD) ک یا توسط پراش پرتو یشد. محصول پودر یحرارت
و  یحرارت   اتی   م ان عمل  ک،ی  بور دیاس   زانیم ،یحرارت اتیعمل یماشد. د ی( بررسBSE) یالکترون با گشت یپراکندگ یربرداریو تصو
، یروبش یالکترون یکروسکوپیم ر اساس نتایجشد. ب ییشناسا دیبوراید میو اندا ه پودر هافن زعنوان چهار عامل اثرگذار بر سنتبه یکارایآس
: دیاکس ا ید میه افن  ینمونه با نسبت م ول  نیمشاهده شد. بهتر دیبوراید میپودر هافن یبرا کرومتریم 2-4ساختار نامنظم با اندا ه ذرات زیر

دس ت آم د.   به ،یحرارت اتیساعت عمل کیو پ  ا   گرادیسانت جهرد 1600 یمول در دما 1:5:5معادل  کیبور دی: اسکیفنول نیکربن ر 
 کرد. دأییر را تنانومت 60حدود  تیستالیخالص با اندا ه کر دیبوراید میسنتز هافن ک یپراش پرتو ا جینتا
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Abstract: In this research, solid state carbothermal synthesis of HfB2 Nano powders was investigated. For this purpose, HfO2, 
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H3BO3, carbon active or phenolic resin were used as raw materials for carbothermal reaction. After 2-4 hours of milling the raw 

materials by a planetary ball in an ethanol media, the mixture was heat dried and pressed in to disks under pressure of 20-30 bar. 

The disks were then placed in a graphite crucible and heat-treated at 1500–1600 °C for 1 hour under flowing Ar atmosphere. The 

powder product was analyzed by X-ray diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive spectroscopy 

(EDS) and backscattered electron (BSE) imaging. The heat treatment temperature, amount of boric acid, milling and heat 

treatment time were recognized as four factors influencing synthesis and size of HfB2 powder particles. SEM images reported 

irregular morphologies with a particle size of about 2-4 µm for HfB2 powder. The best sample was obtained at a molar ratio of 

HfO2 : phenolic resin carbon: boric acid = 1:5:5 at 1600 °C after 1 hour of heat treatment. XRD results confirmed synthesis of 

pure HfB2 with a crystallite size of about 60 nm. 

 

 
Keywords: Heat treatment, HfB2, Powder synthesize, Boric acid, Phenolic resin. 

 

 مقدمه -1
 گاراد ساانتي درجه  3000هايي که نقطه ذوب بالاتر از سراميک

 1(UHTCsدماباالا )  هاا  فاو   عناوان ساراميک  به دارند معمولاً

 2بورايادها  فزاتات انتقاالي   شاوند  در الاد د   مي بند طبقه

ها در گروه اين نوع سراميک 2HfB و 2TiB ،2ZrB عنوان مثالبه

خصاو   باه دها  فزتات انتقاالي  بورايشوند  د بند  ميدسته

2ZrB، 2HfB  2وTiB 3000   باي  از خاطر دما  ذوب بالابه 

هدايت گرمايي و الكتريكي  ،استحكام ،، سختيگرادسانتيدرجه 

ديگار   [ 1-3] هساتند  توجاه هوافضا مورد ها  بالا برا  کاربرد

مشخصه خيزي مهم آنها خوا  عالي مكانيكي از قبياد ساختي   

 500حاادود   و ماادول بااالا در   اپاسااكال گيگ 21-28بااالا 

و خوا  ترموديناميک در دما  اتا  است و ايان   گيگاپاسكال

  ايان  [4] تواند حفا  شاود  قبيد خوا  در دماها  بالا نيت مي

خاطر سختي بالا، مقاومت ختش قابد تحسيني نيت دارند  مواد به

ها  خورنده و به محيط UHTCsاغزب کاربردها  ساختارها  

شاامد دماغاه و لباه حمزاه     که  اندها  مهاجم وابستهطهم محي

هاا   ها  هايپرسونيک بازگردنده به جو زمين، يا محايط موشک

رو از ايان [  3]اسات  قزيايي و ماااب فزاتات    ، خورنده اسيد

هاا   مقاومت در برابر اکسيداسيون، خوردگي و ساي  و شوک

 لاسات  در ايان قبياد دماهاا  با    نياز برا  کاربردحرارتي پي 

UHTCs  خوا  جالب فيتيكي از قبيد دانسيته پايين و ضريب

پايين انبساط حرارتي در مقايسه با فزتات مقاوم نساوز از قبياد   

W، Mo  وIr      را دارا هستند  ايان موضاوع خاواUHTCs  را

کننده آل مواد برا  کاربردها  ساختارها  حمديک کلاس ايده

ا  مهم دما  خيزي باالا  هوافضا کرده است که در زمره کاربرده

مهندساي    اسات با مطالبه ضريب بالا  استحكام نسبت به وزن 

 سااخت رو  نظار،     ماورد هاا بارا  کاربردهاا   اين ساراميک 

هااا  بااا قابزياات  توليااد کامپوزياات درنانوساااختار پودرهااا  

 SiCافتودني با ترکيبو  جوشيتفبالا برا  تسهيد  جوشيتف

، دهاد افاتاي  ماي  رتاي را  و حراکه مقاومت خاوردگي   C4B و

  در مياان ايان ساه ناوع ساراميک      [5-8] متمرکت شاده اسات  

UHTCs2هاا  پاياه   ، کامپوزيتHfB      مقاومات بيشاتر و دماا

 گااردنماي  ميذوب و سختي و هدايت حرارتي بالاتر  را به

ا  وجهاي ناوع لاياه   بورايد دارا  ساختار شا  د هافنيم   [2]

2AlB هاا   با اتمB  هاا  شابيه گرافيات دوبعاد  و     در حزقاه

و  9]اسات   فشرده شكدبه Hfوجهي ها  يک در ميان ش لايه

ول نقطاه  ئبسايار قاو  مسا    Hf-Bو  B-Bباندها  اتصاال    [10

مقاومت اکسيداسيون  ،گرادسانتيدرجه  3380ذوب بسيار بالا  

در  [ 11]اسات   گيگاپاساكال  28 بالا و ساختي باالا در حادود   

توجاه   بوراياد ماورد  د هاافنيم  پاودر  سااخت   ،اخير ها سال

هاا  احياا    محققين زيااد  قارار گرفتاه اسات کاه باا روش      

، سااانتت [13] ، الكتروشااايميايي[12] بروترماااال -کربوترماااال

، [15] ، سانتت هيادروترمال  [14] رونده دمابالاخوداحتراقي پي 

 -، روش مكاانيكي [17] متالوترمي ، روش[16] ژل -روش سد

شاده   تولياد  [18]دهي بخار شايميايي  سوبو ر [17] شيميايي

، تحقيقات رو  سانتت  2HfBاست  با توجه به قيمت بالا  پودر 

تر، مطزاوب  ها  سادههتينه کمتر و روشبا آن در مقياس زياد، 

 هايي که توليد اين ماده را در مقياس باالا و   يكي از روشاست

ل با استفاده کند روش احيا  کربوترماپاير ميبا هتينه کمتر امكان

  در [17]پودر مواد اوليه است  3ساز  مكانيكي شيميايياز فعال

با استفاده از مواد اوليه ارزان و در  2HfBسنتت پودر  وه ژپاين 

آسيا کردن  دسترس و روش سنتت احيا  کربوترمال با استفاده از
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 ای حاوی کربن اکتیوهنمونه یهای تست و  مان آسیادهنده نمونهمواد اولیه تشکیل -1جدول 

 زمان آسيا 
 )ساعت(

اسيد بوريک اضافي 
 )مول(

 اسيد بوريک
 )مول(

 کربن اکتيو
 )مول(

اکسيد هافنيم د 
 )مول(

 کد نمونه

 

 C18 1 5 5/4 مول 5/2 2

 C19 1 5 5 مول 0/3 2
 C20 1 5 5/5 مول 5/3 2

 

 های حاوی ر ین فنولیکنهنمو آسیایو  مان  های تستدهنده نمونهمواد اولیه تشکیل -2جدول 

 زمان آسيا

 )ساعت(

 اسيد بوريک اضافي

 )مول(

 اسيد بوريک

 )مول(

 کربن رزين اضافي

 )يدرلد وزن(

 کربن رزين فنوليک

 )مول(

 د  اکسيد هافنيم

 )مول(
 کد نمونه

4 3/0 5 10% 5 1 R7 

4 3/5 5/5 10% 5 1 R8 

 

ز کربن در روش کربوترمال ا بررسي شده است  و در حالت جامد

 .شوداستفاده مي ،ترين منبع هافنيم استکه ارزان 2HfOاحيا  برا  

 

 مواد و روش تحقیق -2
و پاودر کاربن اکتياو و رزيان      )2HfO( اکسايد هاافنيم  پودر د 

و پاودر اسايد بورياک     5درلد کاربن باقيماناده   50با  4فنوليک

3BO3H  مورد استفاده ساخت شارکت )Merck(   دارا  خزاو 

ياه  مورد استفاده قرار گرفت  اندازه پودر ماواد اول  ،درلد 8/99

 بوده است  برا  محايط آسايا از اتاانول    ميكرومتر 100کمتر از 

 بارا  درلاد شارکت کاوياان     99/99گاز آرگاون   استفاده شد 

از  2HfB واکان  تشاكيد   (1) معادلهاتمسفر کوره استفاده شد  

 دهد:اسيد بوريک را نشان مي

(1)                        
2 3 3 2

2

HfO 2H BO 5C HfB

5CO(g) 3H O(g)

  

 
 

 شود:تجتيه مي 3O2Bبه آب و  (2) معادلهاسيد بوريک طبق 

(2          )                           3 3 2 3 22H BO B O 3H O  

در اثر حرارت، آب موجود در واکن  تبخير شده و شكد الزي 

 شود:لورت معادله زير ساده ميواکن  کربوترمال به

(3              )        2 2 3 2HfO B O 5C HfB 5CO(g)    

استوکيومتر  واکن  محاسابه شاد     بر اساسمواد اوليه واکن  

در حين عمزيات حرارتي مياتان   ها  انجام شده،پژوه مطابق 

شاود و  ذوب و تبخيار ماي   ،دليد حارارت به 3O2Bتوجهي قابد

ا منتقاد  ها توسط جرياان گااز آرگاون در کاوره از رو  نموناه     

همين دليد مقاادير بيشاتر از وزن اساتوکيومتر       به[8] شودمي

 ها  متفاوت در واکان  شارکت داده شاد   اسيد بوريک با مول

  مخزوط پودر اولياه از آسايا    برا  آسيا ( 2 و 1ها  ه)معادل

آور پاارس  آسيا فنشرکت امين MPM 4×250مدل  6ا ماهواره

شده و همچنين کااه    انجام استفاده شد  با توجه به تحقيقات

از جاانف فااولاد هااا گزولااهآلااودگي ناشااي از ساااي  فااولاد،  

و  10:1م و نسبت وزني گزوله به پودر وشده با پوش  کرسخت

آسايا رو     [16] انتخاب شد دور بر دقيقه 200 و  دور آسيا ر

ساعت در محيط الكد اتانول انجاام شاد     2-4 مدتها بهنمونه

شود اما از طرفاي  اعث کاه  سايت پودر ميها  بيشتر بسرعت

ها را نيت بيشتر کارده و آلاودگي پاودر را افاتاي      ساي  گزوله

پاراش انارژ  پرتاو     يسانج فيا ط آلاودگي در دهد و ايان  مي

هاا ساپف رو  گرماسااز    مشهود اسات  نموناه   (EDS)7ايكف

شده و  خشک [16] گرادسانتيدرجه  200دار در دما  مغناطيف

جزوگير   برا ه پودر تبديد شدند  پودر مواد اوليه توسط هاون ب

فشاار   و تماس بيشتر ذرات پاودر، تحات   3O2Bاز تبخير بيشتر 

-4متر و ضخامت ميزي 10هايي با قطر به قر بار  20-30پرس 

هاا در    ترکيب وزن مواد اوليه نمونه[21]د مترتبديد شدنميزي 3

مزيات حرارتي در نشان داده شده است  ع( 2و ) (1) ها جدول
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  HSC 6 افزارنمودار تشکیل فا  برحسب دمای واکنش کربوترمال نرم -1شکل 

 

شده در بوتاه  فشرده ها    نمونه قر [16] بار انجام شد يکفشار 

ا  تحات اتمسافر آرگاون    گرافيتي قرار داده شاد و در کاوره لولاه   

 گاراد سانتيدرجه  10با نرخ  (شرکت آذرکوره  TF5/25 1720نوع)

 1500-1600ساعت در دماا   يکمدت دقيقه حرارت داده و به بر

نگهدار  و سپف تا دما  محيط خنک شادند  از   گرادسانتيدرجه 

شارکت   X'Pert MPDدست آمده با استفاده از دساتگاه  به محصول

Philips    بااا تيااوب کبالاات ساااخت کشااور هزنااد بااا طااول مااو 

در دماا  اتاا  تجتياه     کيزوولات  40آنگستروم و ولتاژ  78897/1

 بارا   ( انجام شده و ساپف XRD) 8فاز  آزمون پراش پرتو ايكف

ه ميكروساكو   تعيين اندازه و ريتساختار ذرات پودر توسط دستگا

ساخت  6VID LAB 3Vega A-Tescan(SEM) 9الكتروني روبشي

  انارژ  عيا توز يسنجفيط  عنصر آزمونجمهور  چک و برا  

(EDS ) 50از دستگاه OXFORD-EXDAS MAT   ساخت کشاور

 6 افاتار انگزيف استفاده شد  تحزيد ترموديناميک سنتت توساط نارم  

HSC   توسااط  آزمااون پااراش پرتااو ايكااف   و تحزيااد طيااف

 انجام شد  plus3 X'Pert HIGH SCOREافتارنرم

 

 نتایج و بحث-3
و  باار  يکشروع واکن  کربوترمال در فشار (، 1) شكد با توجه به

است  مقدار کربن در قباد از   گرادسانتيه درج 1550-1600دما  

مقادار مونواکسايدکربن قباد از     همتماان اين دماا کااه  يافتاه و    

کاربن   ،بق نماودار اطا مطور ناگهاني افتاي  يافت  به 2HfOمصرف 

را تسهيد  2HfBبوده و واکن  تشكيد  3O2Bو  2HfOسبب احيا  

اکسايژن   دارا  پان  اتام   2HfOو  3O2B ،کند  نكته ديگر اينكاه مي

شاود  مقادار   و پن  مول کربن لارف احياا  ايان دو ماي     هستند

اماا   ،دسات آماده  به گرادسانتيدرجه  2250در دما   2HfBحداکثر 

آسايا   دليد استفاده از روش فعالساز  مكانيكي شيميايي توسط به

درجاه   1500-1600با توجه به مقالات دماا  واکان     ا ماهواره

 است  گرادسانتي

قبد  C18از نمونه پرتو ايكف  انرژ  پراش طيف (2)شكد 

دهد  مقدار کاربن و اکسايژن در   از عمزيات حرارتي را نشان مي

بيشترين مقدار در مقايسه با ديگار عنالار موجاود در واکان      

دليااد تشااكيد گاااز   اساات  بعااد از عمزيااات حرارتااي بااه   

ميااتان کااربن و  ،مونواکساايدکربن و خاارو  از محاايط واکاان 

طالا   عنصار   يابد قابد توجهي کاه  ميطور به اکسيژن پودر

 مربوط به پوش  انجام شده برا  تصويربردار  طيفموجود در 

رفته وزن عمده از دست  است  ميكروسكو  الكتروني روبشيبا 

پودر مواد اوليه مربوط به اسيد بوريک و رزين فنوليک است  اين 

ب متصد باه  دليد تبخير آگراد بهدرجه سانتي 320کاه  در زير

ساااااه مولكاااااول آب در  3BO3Hمولكاااااول آن رخ داده و 
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 قبل ا  عملیات حرارتی C18ا  نمونه مورد آ مایش  انر ی پراش طیف -2شکل 

 

گاااراد از دسااات داده و درجاااه ساااانتي 210و  189، 150

دهد و متابوريک و تترابوريک و پيروبوريک اسيد تشكيد مي

گاراد  درجاه ساانتي   003حرارت دادن بيشتر آن يعني بالا  

 نيا رز  شدن وزن است  برا تيو تثب 3O2Bمنجر به تشكيد 

درجاه   640  دماا  ريا وزن عمده از دست رفته در ز کيفنول

  اگرچه از دسات  دهديرخ م نيرز هيتجت ديدلبه گراديسانت

 در نتيجه تبخير شيميايي گراديدرجه سانت 640رفتن وزن تا 

درلاد وزن   اماه دارد  مولكاول اد و فيتيكي آب متصاد باه   

يند تجتيه که فار  شاده محتوياات    اباقيمانده در انتها  فر

کار کربن رزين فنوليک است برا  محاسبات استوکيومتر  به

 ،3O2B  درنهايت ترکيب باقيمانده [20و 19] برده شده است

2HfO  وC  [21و  16]است  

قبد  C18نمونه  پراش پرتو ايكف الگو ( الف -3)در شكد 

قاباد   2HfOتنهاا فااز    دهاد کاه  مينشان را مزيات حرارتي از ع

شكد اسات   موجود در واکن  بي فازها بقيه   تشخيص است

پراش پرتو طيف  ICSD 01-078-0050مطابق کارت استاندارد 

  استمونوکزينيک  بزور و دارا  ساختار  2HfOمربوط به  ايكف

 C20و  C18 ،C19ها  منتخب از نمونه پراش پرتو ايكف الگو 

مشاهده ( د -3و    -3 ،ب -3) عمزيات حرارتي شده در شكد

-ICSD، 1398 01-078-0050 از کارتبرا  شناسايي  شود مي

038-00ICDD  00-035-0798وPDF  استفاده شد 

بعد  C18نمونه  پراش پرتو ايكفالگو   ،ب( -3) در شكد

  ميتان اسيد بوريک اضاافه  شودمشاهده مياز عمزيات حرارتي 

تشكيد شده  2HfBمول است و مقدار کمي از فاز  5/2در نمونه 

  ( -3)در شاكد   است  2HfO است  بيشترين فاز مشاهده شده

  مياتان  شاود مشاهده ماي  C19 نمونه پراش پرتو ايكفالگو  

مول بوده و با محاسابه توساط    سهاسيد بوريک اضافه در نمونه 

 2HfBفااز از  درلاد وزناي از    82باه مقادار    ertP'Xافاتار  نرم

دارا  کمترين مقدار  2HfO تشكيد شده است  فاز مشاهده شده

 درلد وزني است  18يعني 
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حاوی  C19حاوی کربن اکتیو، ج( نمونه  C18قبل ا  عملیات حرارتی، ب( نمونه  C18نمونه  : الف(پراش پرتو ایک  الگوی-3شکل 

 حاوی کربن اکتیو C20کربن اکتیو و د( نمونه 

 

مشااهده   C20نمونه  پراش پرتو ايكفالگو   ،د( -3شكد )در 

ماول اسات و    5/3  ميتان اسيد بوريک اضافه در نمونه شودمي

 2HfOفااز   است تشكيد شده  2HfBتوجهي از فاز از مقدار قابد

 19Cاز نموناه   2HfOفااز    هاا کيبوده اما شدت پ يمقدار کم

 است  شتريب

پراش پرتو   فاز تجتيه، C20و  C18، C19  هانمونه انيم در

 2fBHن تايا م نيشاتر يعنوان تنها نمونه باا ب را به 19Cنمونه  كف،يا

هاا   بين نموناه  در 2HfOدارا  کمترين مقدار  کند ومي يمعرف

شاده و دارا    آسياساعت  دودر  ،حاو  کربن است  اين نمونه

برا  حاف  [23و  22]است  وانگ  مولسه  اسيد بوريک اضافي

درلد وزني کربن اضاافي را   10-15استفاده از  2HfOباقيمانده 

  ها  حاو  رزين اين مقدار اضافه شدکه به نمونه کردپيشنهاد 

اسيد بوريک اضافه و دارا  بهتارين   مولسه  دارا  C19نمونه 

 اسيد مولسه همين دليد به  ها  حاو  کربن بودنتيجه در نمونه

با  2HfB دستيابي به پودر برا ان مقدار ثابت عنوبوريک اضافه به

از  کمترين ناخالصي درنظر گرفته شد  افتاي  اسيد بوريک بالاتر

 2HfOاين مقدار، کربن بيشتر  مصرف کرده و مانع احيا  بيشتر 

 R7نمونه  پراش پرتو ايكفالف( الگو   -4شود  در شكد )مي

ده ونه سه مول بو  ميتان اسيد بوريک اضافه در نمشودمشاهده مي

 شود مي مشاهده 2HfBو فقط فاز 

 R8نموناه   پاراش پرتاو ايكاف   ب( الگاو    -4در شكد )

ماول   5/3اضافه در نموناه   کيبور دياس تاني  مشودمشاهده مي

مقدار   يبا افتا C4B  فاز شوديم دهيد 2HfBفاز  ،شتريبوده و ب

3O2B 2شده است و فاز  ديتشك تيناچ اري، در حد بساضافهfOH 

 اساتاندارد، کاارت   يالاز  پياک باا ساه    يعدم همخاوان  ديدلبه

ها  حاو  رزين فنوليک در بين نمونه R7نمونه  است ي رواقعيغ

حرارتي بود  اين نمونه حاو   دارا  بهترين نتيجه بعد از عمزيات

درلاد وزناي کاربن رزيان      10اسيد بوريک اضاافي و  مولسه 

ه در نمونه حاو  رزين اضافي است  با افتاي  اسيد بوريک اضاف

8R   مقدار ناچيت از فاازC4B   مقايساه باين   دسات آماد  باه نيات  

ها  حاو  رزين فنولياک  دهد نمونهنشان مي Cو  Rها  نمونه

هستند  ياک   Cها  کمتر نسبت به نمونه 2HfOدارا  ناخالصي 

 Rها  توان به زمان آسيا نسبت داد  نمونهدليد اين موضوع را مي

در زمان دو ساعت  Cها  ولي نمونه هآسيا شد در چهار ساعت

فنوليک است که در حين پيروليات در  آسيا شدند  دليد ديگر رزين 

گراد گازهاا  متاان و بخاار آب و    درجه سانتي 640کمتر از دما  

CO  درنهايت پودر زغاال باقيماناده خزاو      است و    توليد کرده

دارا  بيشاترين اثار   زيار ياک ميكرومتار و    آن و اندازه  داردبالايي 

( 5در شاكد )   [25و  24] احياکنندگي نسبت به کربن اکتياو اسات  

 ميكروسكو  الكتروناي بترگنمايي از توده مشاهده شده در تصوير 
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 حاوی ر ین فنولیک R8حاوی ر ین فنولیک و ب( نمونه  R7: الف( نمونه پراش پرتو ایک الگوی  -4شکل 

 

 
 ا  کربن باقیمانده ر ین فنولیک بعد ا  عملیات حرارتی کترونی روبشیال یمیکروسکوپتصویر  -5شکل 

 

هاا و  لاورت رشاته  رزين بعد از تجتيه بهدهد که نشان مي روبشي

 آيد پودر کمتر از يک ميكرومتر کربن درمي

از نموناه کاربن    پرتاو ايكاف   انرژ پراش  طيف( 6شكد )

ي ترکياب  دهاد کاه بارا  بررسا    باقيمانده از رزين را نشان ماي 

انجاام شاده    2HfBدر مجاور ذرات  ،شيميايي توده مشاهده شده

از اين توده نشان داد باه   انرژ  پراشسنجي طيفاست  آزمون 

درلاد باور    5/7درلد هافنيم و  4/4درلد کربن،  3/82ميتان 

 دارد و اين توده، کربن باقيمانده از تجتيه رزين فنوليک است 

 :تشده اس مهم درنظر گرفتهاکتور ف سه کربوترماليند ادر طول فر

ممكان   ،ينادها  احياايي  ادر فر :از دست رفتن و جبران بور (1
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 ا  نمونه کربن باقیمانده ا  ر ین فنولیکپرتو ایک   انر ی پراش طیف -6شکل 

 

يناد شاكد   ادر طاول فر   گااز  3O2Bاست انواع گازها از قبيد 

ر از مخزاوط  بگيرد که درنتيجه باعث از دست رفاتن مناابع باو   

 شود مي اوليه پودر

طاور  دهناده باه  مواد واکن  :تعادل بين خزو  و اندازه دانه (2

 2HfO عالاوه اگار  ها هساتند  باه  ناپاير حاو  ناخالصياجتناب

طاور کاماد مصارف نشاود، در     کار رفته در واکان  احياا باه   به

ها  اکسيژن بااقي خواهاد   عنوان ناخالصيبه محصولپودرها  

هاا را حااف کناد    تواناد ناخالصاي  ها  سنتت بالاتر ميماند  دما

عباارت ديگار،   به شود که در دما  بالاتر تبخير مي 3O2Bمانند 

شاود کاه بارخلاف    دماها  بالاتر باعث افتاي  رشد داناه ماي  

   بنابراين اثر متقابد باين خزاو   استخواسته پودرها  ريتتر 

  ياک راه  ودانتخااب شا  و اندازه دانه بايستي با انديشه لاحي   

هاا   تعادل بين آنهاا انتخااب دماهاا  سانتت مناساب و زماان      

دست آوردن خزو  باالا و پودرهاا    نگهدار  مناسب برا  به

 [ 25است ] 2HfBبسيار ريت 

 ديا در تول ينق  مهما  2HfOاندازه ذرات پودر  شتريکاه  ب (3

عالاوه  کند  باه يم فايا  2HfBپودر خالص و کاه  اندازه پودر 

ثر باا نارخ حارارت دادن    ؤطاور ما  تواند باه يم 2HfBنه رشد دا

با اساتفاده از فرماول   [  20]د آن باش ريثأو تحت تمرتبط  عيسر

 :دشمحاسبه  7R در نمونه بزورکاندازه  10شرر

(1 )               0.9
D

cos



 

 

نياات بعااد از عمزيااات  R7 از نمونااه حاااو  رزياان فنوليااک

 يميكروساكوپ ، تصاوير راش پرتو ايكفپ آزمونحرارتي و 

( BSE)11يالكتارون بازگشات   يپراکنادگ و  روبشاي  الكتروني

  دهاد ماي ب( نشاان   -7الاف و   -7تهيه شد که در شاكد ) 

دهد تنهاا  نشان مي R7از نمونه  پراکندگي الكترون بازگشتي

پاراش پرتاو   تشكيد شده است و تحزياد الگاو     2HfB فاز

دهد  انادازه  را نشان مي 2BHfفقط تشكيد  7Rنمونه  ايكف

بود و ريتسااختار آنهاا    ميكرومتر 2-4 ذرات پودر در حدود

 ديخوشاه تشاك   گريکه با ذرات داشكال نامنظم را نشان داد 

انااد  از سااطوب بااه يكااديگر چساابيده يانااد و در بعضااداده

 سانجي توزياع انارژ    طياف آزمون عنصر  ، R7ها  نمونه

 نمونااه در آزمااون ا  گرفتااه شااد  اياان لااورت ناحيااهبااه
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 R7 پراکندگی الکترون با گشتیو ب( تصویر  R7نمونه  الکترونی روبشی یمیکروسکوپالف( تصویر  -7شکل 

 

 داده است  شكدرا نشان  2HfBسنتت کامد  پراش پرتو ايكف

را نشاان   R7نموناه   سانجي توزياع انارژ    طيف آزمون (8)

 10اضاافي  دهد که حاو  کربن رزين فنوليک باه مياتان   مي

ماول   سهدرلد وزني و دارا  اسيد بوريک اضافي به مقدار 

بود  ناخالصي کربن و اکسيژن ممكن است مربوط به کربن و 

3O2B       باقيمانااده از واکاان  در بااين ذرات پااودر باشااد

مربوط به اعمال پوش  طلا رو  پودر برا   Auها  شدت

اساات   ميكروسااكو  الكترونااي روبشااي  تصااويربردار  

وسيزه شستشو با توان بهها  موجود در پودر را مييناخالص

ه و به پاودر باا   کردتصفيه  12آب مقطر و جداساز  با غربال

خزو  بيشتر  دست يافت  کربن اضافي موجاود در پاودر   

عنوان يک مانع مكانيكي در عمزيات حرارتي عمد کرده و به

مانع رشد ذرات پودر و اتصاال آنهاا باه يكاديگر در حاين      

شود  يكي از عوامد تأثيرگاار در سانتت  ت حرارتي ميعمزيا

ساز  مكانيكي در سنتت حالت جامد يا فعال 2HfBپودر نانو 

  هرچاه انادازه   اسات پودر مواد اوليه   آسيازمان  ،شيميايي

تر باشد سط  تماس ذرات افاتاي   ذرات مواد اوليه کوچک

ها  موجود در سط  بيشتر شاده و پيونادها    يافته مولكول

شكند و ساط  ذرات فعاال شاده و    موجود در سط  ذره مي

ترين مااده اولياه در ايان    يابد  مهمپاير  افتاي  ميواکن 

که با کاه  و يكنواخات باودن انادازه     است 2HfOواکن  

در مقياس ناانومتر دساتيابي باه انادازه      آسياپودر آن توسط 

پااير خواهاد شاد  از طرفاي     امكاان  2HfBتر پاودر  کوچک

شادن ذرات و   تار کوچکت بودن پودر مواد اوليه با يكنواخ

ساز  سط  ذرات يابد و با فعالبهبود مي آسياافتاي  زمان 

توجهي کاه  طور قابدبه ،سنتت برا دما  عمزيات حرارتي 

کاه  رشاد ذرات در دماا  باالا      يافته و اين خود باعث

عمزيات حرارتي خواهد شد و حتي دستيابي باه پاودر ناانو    

2HfB  تسهيد خواهد شد 
 

 گیرینتیجه -4
، 2HfOبا استفاده از پودر ماواد اولياه    2HfBدر اين تحقيق پودر 

اسيد بوريک و با دو منبع کربن متفااوت يعناي کاربن اکتياو و     

 1500-1600  در دماا  يحرارت اتيعمز زهيوسبه کيفنول نيرز

سانتت شاد     تيا باا موفق  سااعت، کيا مدت به گراديدرجه سانت

کربن نمونه   شده حاو  يآزما  هانمونه نينمونه در ب نيبهتر

C19 نموناه   کيفنول نيرز  حاو  هانمونه نيو در بR7  ،باود 

 بزاورک اسيد بوريک اضاافه داشاتند  انادازه     مولکه هر دو سه 

 ب الف
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 ا  یک ناحیه ا  پودر R7ا  نمونه پرتو ایک   انر ی پراش طیف -8شکل 

 

ناانومتر   60شارر، در حادود    با روش 7Rدر نمونه  2HfBپودر 

 82مياتان  به 19Cسنتت شده در نمونه  2HfB محاسبه شد  مقدار

درلد وزناي توساط    100ميتان به R7درلد وزني و در نمونه 

ميكروساكو   محاسبه شد  با توجه باه تصاوير  X'Pert افتارنرم

، اندازه ذرات پاودر در  C19و  R7از دو نمونه  الكتروني روبشي

 انارژ   پاراش  طيفه کمتر از چهار ميكرومتر بود  اين دو نمون

ها نشان داد مياتان اکسايژن باقيماناده در    اين نمونه پرتو ايكف

تقريباً ش  درلاد   R7درلد وزني و در نمونه  C19 15نمونه 

توان با شستشو  پودر محصاول باا آب   وزني بوده است که مي

ا مقطر توسط حرارت و سپف غربال کردن پاودر ايان مقادار ر   

 کاه  داد 

 

 نامهوا ه
1. ultra high temprature ceramics 

2. transition metals   
3. mechano chemical activation 

4. phenolic resin: [(hoc6h4)2ch2] 

5. char yield 

6. planetary ball mill 

7. energy-dispersive spectroscopy 

8. X-Ray diffraction 

9. scanning electron microscope 

10. scherrer equation 

11. backscatter electron 

12. screen 
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