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1- Introduction  

ZrB2 has a combination of mechanical and physical 

properties, which has made it an attractive material for 

high-temperature applications and of interest to 

researchers in recent years. Such as good properties have 

been made it a potential and actual candidate in the 

aerospace industry (rocket or projectile propellant, etc.), 

abrasive applications, cutting tools and turbines, refractory 

crucibles, furnace elements, high-temperature spray 

nozzles, and additives in composite systems.  

In addition to the problem of its sinter ability, ZrB2, like 

other ceramic materials, is inherently brittle, which limits 

its application in the monolithic phase. 

Carbon with different sources and morphologies has 

been used as a sintering aid to improve the sinter ability or 

mechanical properties of monolithic ZrB2 or ZrB2-SiC 

composite. Carbon improves the sinter ability of ZrB2 or 

ZrB2-SiC by reacting with oxide impurities on the surfaces 

of primary powders such as ZrO2/B2O3 on ZrB2 and SiO2 

on SiC particle surfaces and minimizing or removing them. 

It is reported that chopped carbon fibers improve the 

fracture toughness of ZrB2-SiC composites by activating 

the mechanisms of fiber deboning, bridging, pull-out, and 

crack deviation. In addition to carbon, the addition of 

carbides also helps to improve densification with a similar 

mechanism.  

This research aims to optimize the chemical 

composition and sintering parameters to achieve a 

composite with desirable mechanical properties. For this 

purpose, the variables (ZrC, CNFs, T, and t) were defined 

in three levels. Due to the high number of samples required 

for optimization, Taguchi's experimental design was used 

using Minitab software. Also, ANOVA analysis was used 

to determine the importance of each variable. The novelty 

of this research is the investigation of chemical 

composition, the use of carbon fiber and SiC particles on 
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the nanoscale, on the sintering parameters simultaneously 

which according to the author's knowledge, has not been 

studied before 

 

2- Experimental procedure 

Firstly, the initial materials consisting of ZrB2 (2 μm, 

Northwest Institute for Non-Ferrous Metal Research, 

China, > 99), SiCnp (45 nm, Twig LeafLane, USA, > 99), 

CNFs (OD: 200-600nm, L < 50 μm, Twig LeafLane, USA, 

> 99) and ZrC (< 10 μm, Alfa-Aesar, > 99) were 

purchased. Four variables (ZrC, CNFs, temperature, and 

time sintering) in three levels (were defined for mechanical 

properties optimization. Hence, the DOE method was 

applied to reduce the required samples. According to the 

number of variables and their levels, the L9 array was 

determined by Taguchi: (Temperature) are 1725, 1800, and 

1875 ℃, B (Time) are 4, 7 and 11 min, C(CNFs) are 5, 10 

and 15 Vol% and D (ZrC) are 5, 10 and 15 Vol%. 

To obtain the homogenous mixture of powders, a planetary 

ball mill was used. The sintering process was conducted 

via SPS (SPS: 20T-10, China). Then, the samples were 

polished to remove the graphite and reach a smooth 

surface. Finally, to evaluate the microstructure and 

mechanical properties, the samples were cut by the wire-

cut method. X-ray diffraction (XRD, (Bruker Advance D8, 

and Germany)) was applied to phase identification. 

Scanning electron microscopy (Vega Tscan, Czech 

Republic) was employed for microstructural evaluation. 

The hardness of samples was evaluated by the Macro-

Vickers method with a diamond indenter (Zwick Roell, 

ZHV 10, Germany) under the 30 Kg load for 15 s on the 

polished sections as an average of 5 indentations. 

Indentation fracture toughness (KIC) was estimated from 
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the lengths of the diagonal indentation-induced cracks 

after Vickers hardness measurements. 

 3- Results and Discussion 

The values of open porosity, hardness, and fracture 

toughness of all samples are presented in Table 1. To 

investigate the effect of each variable (temperature, time, 

SiC, and CNFs) the data were entered in Minitab software 

and their signal-to-noise values were obtained. sample 8 

has the best mechanical properties and sample 1 has the 

lowest properties. Analysis of variance (ANOVA) was 

used to determine their importance and effectiveness. 

Table 1. Results of porosity, hardness, and fracture 

toughness  

samples Result 

Porosity 

 % 

Hardness 

(HV) 

Fracture Toughness 

(MPa.m1/2) 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

12.11±0.7 

9.60±0.6 

9.20±0.5 

5.80±0.4 

6.11±0.4 

3.22±0.3 

1.25±0.2 

0.11±0.08 

1.04±0.1 

190±10 

249±15 

231±14 

272±20 

275±22 

290±25 

297±27 

400±33 

320±28 

3.8±0.1 

5.0±0.2 

4.9±0.1 

5.4±0.2 

5.8±0.3 

5.7±0.2 

6.7±0.3 

7.3±0.4 

7.0±0.3 

 

In Figure 1, the X-ray diffraction pattern of the ZS-5 Vol% 

ZrC-20 Vol% CNFs composite sintered at 1800 ℃ and 7 

min (sample 5) is given. According to the identified 

phases, no new phases have been identified except for the 

phases related to raw materials. This means that despite the 

high temperature of the sintering process of this sample, 

the primary powders did not react chemically with each 

other and therefore a new phase was not synthesized. In 

addition to XRD, an elemental distribution map was used 

for phase identification. 

 

 

Figure. 1. XRD images of the composite 5. 

 

Figure 2 shows the FE-SEM image of the polished cross-

section of sample 5 along with its elemental distribution 

map, in which the identified elements include Zr, Si, C, and 

B. 

 

Figure. 2. Elemental map analysis of sample 5. 

It is clear that sample 8 with the chemical composition of 

ZS-15ZrC-10CNF sintered at 1875°C for 7 minutes has the 

lowest amount of porosity (almost zero (0.1%)): it means 

that Sample 8 is almost completely consolidated. In 

contrast, in sample 1, which contains 5Vol% ZrC and 10 

Vol% CNF and is sintered at 1725 °C for 4 minutes, the 

highest amount of porosity (12%) has been created. The 

presence of ZrC also reduces porosity, which may be 

related to the formation of a solid solution with ZrB2. The 

addition of CNF increases the porosity in the sample to 

some extent.  

 

Figure. 3. S/N curves of porosity against T, t, ZrC, Cnf 

 

The highest level of hardness was obtained in sample 8 

which is equal to 400 and the lowest level was obtained in 

sample 1 which is equal to 190 Vickers.  

 

 

Figure. 4. Optical microscopy of indent induced in Sample 8 

 

B C Si Zr 
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Figure. 5. S/N curves of hardness against T, t, ZrC, Cnf 

 

The improvement of fracture toughness with the presence 

of carbon nanofibers can be attributed to its effect on the 

activation of toughening mechanisms such as crack 

deflection and branching. The fracture toughness values of 

samples 2, 5, and 8 were 5, 5.28, and 7.3 MPm1/2, 

respectively (Table 1). Examining the crack propagation 

path in these samples (Figure 6) shows that in sample 8, 

more crack deflection mechanisms are activated and the 

crack goes a more tortuous path and thus consumes more 

energy in comparison with others.  

 

 

Figure. 6. FE-SEM images of the crack propagation of 

composites a) 2, b) 5, and c) 8 (Crack indentation) 

 4- Conclusion 

ZrB2 ceramics with different types and amounts of 

additives (both ZrC and CNFs) and processing conditions 

were sintered via SPS according to L9 array. Since with the 

increase in temperature and time of the process, the 

porosity decreased significantly and the reduction of 

porosity is the most effective factor on the final hardness 

and toughness of the samples, so the hardness and fracture 

toughness also increased, which is the main reason for the 

efficiency of the SPS process in controlling the grain size. 

The in-situ synthesized ZrC phase, which has a higher 

density than other phases, is attached to ZrB2 and ZrC 

particles. The presence of ZrC reduces the porosity, which 

is due to the formation of a solid solution with ZrB2. 

Adding the volume percentage of CNF has increased the 

hardness and fracture toughness to some extent. Sample 8 

has the highest Vickers hardness (400±33 kg/mm2) and 

fracture toughness (7.3±0.4 MPa.m1/2). In total, the 

synergism of CNF and ZrC up to 15 percent by volume 

had a positive and constructive effect in improving the 

physical, mechanical and microstructure properties. 
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بر   جوشییی تفیررونیوب و نانوالیاف رربن در دماها و زمان های مختلف در این تحقیق، به بررسییی ا ر اودودن نانواراک راربید سیییلی،یییوب، راربیدز      چکیدهچکیده

،ت    شک سختی  چقرمگی  ست. با توجه به تعداد بالای نمونه های مورد نیاز    2ZrBسرامیک   و  شده ا سطح(   ) ،پرداخته  سه  سازی   به منظور چهار متغیر در  بهینه 

سختی      ،ت و  شک شد.    9Lبا آرایه  از طراحی آزمایش به روش تاگوچیچقرمگی  ستفاده  شده به روش       ا ساخته  ،ت رامپوزیت های  شک  تفسختی و چقرمگی 
2ZrB-با ترریب شیییمیایی  8نتایج نشییان داد ره نمونه  با جرقه پلاسییما، به روش های ماررو ویکرز و اندازه گیری طوت ترم مورد ارزیابی قرار گروتند. جوشییی

25Vol%SiC-15ZrC-10CNF 400±33) ویکرز ماررو دقیقه دارای بیشییترین میدان سییختی 7جه سییانتی گراد به مدک در 1875شییده در دمای  جوشییی تف 

،ت )    (ربعریلوگرب بر میلی متر م شک سکات. جذر متر  3/7±/4و چقرمگی  ست. هم مگاپا شان داد ره دما و زمان مو رترین   ( ANOVA)چنین تحلیل واریانس  ( ا ن
 درصد( ه،تند. 9/15و  3/74درصد( و سختی )به ترتیب با سهم  5/10و  درصد 84متغیرها بر چقرمگی شک،ت )به ترتیب با سهم 

 

 .، روش تاگوچی، دی بوراید زیررونیوببا جرقه پلاسما جوشی تفچقرمگی شک،ت، سختی،   های کلیدی واژه

 

 

Optimization of Fracture Toughness and Hardness by Taguchi Method in ZrB2-SiCnp-ZrC-CNFs 

 
Gholamreza  Davoudi         Mohammad Morad Sheikhi       Zohre Balak        Shahrouz Yosefzadeh 

 

Abstract In this research, the effect of adding silicon carbide nanoparticles, zirconium carbide, and carbon nanofibers 

at different sintering temperatures and times on fracture toughness and hardness of ZrB2 ceramics has been investigated. 

Due to the high number of required samples (four variables in three levels) to optimize the fracture toughness and 

hardness, the design of the experiment (DOE) by the Taguchi method was used. The hardness and fracture toughness of 

the composites fabricated by spark plasma sintering (SPS) were evaluated by macro-Vickers and crack length 

measurement methods respectively. The results showed that sample 8 with the chemical composition of ZrB2-25Vol%SiC-

15ZrC-10CNF sintered at 1875°C for 7 minutes has the maximum amount of HV hardness (400±33) and fracture 

toughness (7.3±0.4) Mpa.m1/2. Also, analysis of variance (ANOVA) indicated that temperature and time are the most 

effective variables on fracture toughness (with contributions of 84% and 10.5% respectively) and hardness (with 

contributions of 74.3% and 15.9% respectively).  

 

Key words  Fracture toughness, hardness, SPS, Taguchi, ZrB2.
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 مقدمه
و ویدیکی  دارای ترریبی از خواص مکانیکی دی بوراید زیررونیوب

ای جذاب و مورد است ره آن را برای راربردهای دما بالا به ماده
های اخیر تبدیل نموده است. این سرامیک توجه محققین طی سات

-WM(، هدایت حرارتی بالا )3245 ℃دارای نقطه اوب بالا )

1K-1 9/57ضریب و ایده آت (، مقاومت به شوم حرارتی خوب ،
℃انب،اط حرارتی پایین )

−1 10-6  x9/5 حفظ استحکاب در ،)

خواصی چون  .[1] باشددماهای بالا و پایداری شیمیایی می
و پایداری شیمیایی خوب در برابر اسیدها، هدایت حرارتی 

الکتریکی بالا و سختی بالا سبب شده اند ره به عنوان یک 

راندیدای بالقوه و بالفعل در صنایع هواوضا )اتاقک احتراق 
ی موشک یا پرتابه و ... ( و راربردهای سایشی،  هموشک، پیشران

نازت های اسپری های  ابدار برش و توربین ها، بوته های اوب ،
دما بالا و اودودنی در سی،تم های رامپوزیتی جهت بهبود خواص 

 .[5-1] مکانیکی و حرارتی مطرح شود

واز خالص  جوشی تفطالعاک نشان می دهد ره طی ورآیند م 

وجود  دون اعمات وشار، امکان رسیدن به چگالی راملدی بوراید ب

ندارد ره ناشی از پیوندهای رووالان،ی قوی و ضریب نفوا در 

خود پایین و به علاوه ساختار رری،تالی هگداگونات آن می باشد 

رشد دانه  )شش ضلعی( چراره در ساختارهای هگداگونات

در  .[6,7] بوده و سبب حبس شدن تخلخل می شود ناهم،انگرد

ها، مطالعاتی پیرامون چگالش وضای این سرامیک-راربردهای هوا

انجاب شده، چرا ره راهش چگالش سبب راهش خواص  آن ها

سرامیک چگالش ها، شود. بدون استفاده از اودودنیمی آن ها

2ZrB  با اعمات وشارهای و  2000℃بالای دمای وقط درMPa 

اعمات وشارهای ( با 1790℃-1840℃یا دماهای رمتر ) 30-20

سبب بهبود  SiCبا وجود این ره اودودن پذیر است. بالاتر امکان

 تفهای ولی هنوز هم دما شودمی SiC-2ZrBچگالش رامپوزیت 

 جوشی تفعلاوه بر مشکل  .]7[نیاز است 1850℃بالای  جوشی

چون سایر مواد سرامیکی، به طور ااتی شکننده  هم 2ZrBپذیری، 

 د می نماید.ه طور خالص محدوره راربرد آن را ب است

مختلف به  )شکل های( هایرربن با منابع و موروولوژی 
تک  2ZrBبرای بهبود خواص مکانیکی  جوشی تفعنوان رمک 

رربن  مورد استفاده قرار گروته است. در واقع SiC-2ZrBجدء یا 
های ار،یدی روی سطوح پودرهای اولیه و با وارنش با ناخالصی

روی  3O2B/2ZrOون چ هم آن هایا حذف  به حداقل رساندن
 سبب بهبود ورآیند چگالش SiCسطوح  روی 2SiOو  2ZrBاراک 

شود. گدارش شده ره الیاف رربن، از پذیری می جوشی تفیا 

های گ،یختگی )عدب اتصات( الیاف طریق وعات نمودن مکانیدب
(fiber debondingپل ،) زنی، بیرون زدن و انحراف ترم سبب

. شوندمی SiC-2ZrBهای قرمگی شک،ت رامپوزیتبهبود چ

 بهبود بهمکانیدمی مشابه علاوه بر رربن، اودودن راربیدها نید با 
 .[8] نمایدچگالش رمک می

طی مطالعاک انجاب شده، مشخص شده ره نوع روش نید،  

به عنوان  ری مؤ ر بر چگالش و خواص مکانیکی می باشد.پارامت
رشد  B4Cامیک غیر ار،یدی سریع روی سر جوشی تفمثات 

 جوشی تفدانه رمتر و چگالی ن،بی بالاتری را در مقای،ه با 

( ره SPSبا جرقه پلاسما ) جوشی تف، لذاآه،ته نشان می دهد. 
را دارد، به عنوان روشی  min/℃ 1000قابلیت گرب رردن نمونه تا 

 UHTC(Ultrahigh Temperature جذاب برای رسیدن به 

ceramics) [9,10] طرح می باشدگات مهای چ. 

تارنون مطالعاک ب،یاری پیرامون نوع اودودنی ها و مقدار آن  
پذیری و  جوشی تفو متغیرهای آن بر  جوشی تفها، ورآیند 

انجاب شده است. با توجه نقش  2ZrBخواص مکانیکی سرامیک 
پذیری و  جوشی تفو الیاف رربن در بهبود  SiCمؤ ر و سازنده 

بر استحکاب  ZrCه علاوه ا ر مثبت آن ها و چقرمگی شک،ت، ب

خمشی، هر سه بعنوان اودودنی در این تحقیق مورد مطالعه گروت. 
ی هاسرامیک  جوشی تفدر  SPSبا توجه به رارآمدی ورآیند  نید

امترهای دما و و پار شد انتخاباین روش ، )sUHTC(دما بالا 

  بعنوان متغیر درنظر گروته شدند.نید  جوشی تفزمان 
هدف این تحقیق بهینه سازی ترریب شیمیایی و پارامترهای  

تف جوشی برای دستیابی به رامپوزیت با خواص مکانیکی 

راربید  ؛شامل متغیرچهار مطلوب است. برای این منظور 
 زیررونیوب، نانو الیاف رربن، دمای نگهداری و زمان ماندگاری

(ZrC ،CNFs ،T  وt در سه سطح )(1)دوت مطابق ج 3و  2و 1 

تعریف شدند. با توجه به تعداد بالای نمونه های مورد نیاز برای 
 بهینه سازی، از طرح آزمایشی تاگوچی با استفاده از نرب اودار

Minitab چنین  برای راهش نمونه های مورد نیاز استفاده شد. هم

استفاده  ANOVAبرای تعیین اهمیت هر یک از متغیرها از تحلیل 
بررسی ترریباک شیمیایی  ،این تحقیق شاخص و نکته جدید شد.

و پارامترهای تف جوشی همدمان با استفاده از الیاف رربن و 
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در مقیاس نانو است ره با توجه به دانش نگارنده  SiCاراک 
 تارنون مطالعه نشده است.

 
 فعالیت های تجربی

میکرومتر، موس،ه شمات ZrB2  )2در مرحله اوت، مواد اولیه شامل

 SiCnp  (45(، 99 <تحقیقاک ولداک غیر آهنی، چین،  غرب برای

-OD: 200) ، (99<، ایالاک متحده، Twig LeafLaneنانومتر، 

600nm)) CNFs ،L < 50  ،میکرومترTwig LeafLane ایالاک ،

( Alfa-Aesar ،> 99میکرومتر،  3) ZrCو  )(99 <متحده آمریکا، 

، ZrCمتغیر )خریداری شد. از آنجایی ره در این تحقیق چهار 

CNFs دما و زمان تف جوشی( در سه سطح برای بهینه سازی ،

نمونه نیاز  34 ،برای ساخت)خواص مکانیکی تعریف شده است، 

طراحی  ، از این رو از روش(است ره عملا غیر ممکن است

برای بهینه سازی  DOE (Design of Experiment) آزمایشاک

تعداد متغیرها و سطوح خواص مکانیکی استفاده شد. با توجه به 

را ببینید(  1توسط تاگوچی تعیین شد )جدوت  L9، آرایه آن ها

و معروی شده م،تقل ، چهار متغیر Dو  A، B ،Cدر این جدوت، 

 Aبه شرح زیر است؛ برای  ه،تند ره سطوح هر متغیر 3و  2،  1

دقیقه،  11و  7، 4)زمان(  B، ℃ 1875و  1800، 1725)دما( 

C(CNFs)  ،10  و یدرصد حجم 20و  15و D (ZrC)  ،5 10و 

 ه،تند. حجمی درصد 15و 
 

 متعامد تاگوچی L9طراحی آرایه   1جدوت 
 

 A B C D نمونه ها

1 1 1 1 1 

2 1 2 2 2 

3 1 3 3 3 

4 2 1 2 3 

5 2 2 3 1 

6 2 3 1 2 

7 3 1 3 2 

8 3 2 1 3 

9 3 3 2 1 

 

 9Lبر اساس  قبل از ورآیند پخت، ترریب شیمیایی هر نمونه 

شد. برای بدست آوردن مخلوط همگن پودرها از آسیاب  توزین

گلوله ای سیاره ای استفاده شد. جدئیاک در تحقیق قبلی ما ارائه 

 ،SPS (SPS: 20T-10. ورآیند پخت از طریق [11]شده است 

چین( انجاب شد. سپس نمونه ها صیقل داده شدند تا گراویت 

به سطحی صاف برسد.  2000ده حذف شود و از طریق راغذ سنبا

برای ارزیابی ریدساختار و خواص مکانیکی، نمونه ها  ،در نهایت

، XRDداده شدند. پراش اشعه ایکس ) برش وایرراکبه روش 

(Bruker Advance D8 ، برای شناسایی واز ))تفاده شد. اسآلمان

، جمهوری چک Vega Tescanمیکروسکوپ الکترونی روبشی )

چین( برای ارزیابی ریدساختاری استفاده ، KYKY EM8000و 

الماسی  ورو روندهشد. سختی نمونه ها به روش ماررو ویکرز با 

(Zwick Roell, ZHV 10, Germany تحت بار )ریلوگرمی  30

 5 انیه بر روی مقاطع صیقلی به طور میانگین  15به مدک 

 ا ر ایندنت هاارزیابی شد. چقرمگی شک،ت  )ایندنت( وروروتگی

(KICاز طوت ترم )گی پس از های مورب ناشی از وروروت

 گیری سختی ویکرز برآورد شد.اندازه

 

 نتایج و بحث
نمونه  تمامی مقادیر تخلخل های باز، سختی و چقرمگی شک،ت

به منظور بررسی ا ر هر یک از  ارایه شده است. (2)در جدوت  ها

 آن ها رو الیاف رربن( ب راربید زیررونیوبمتغیرها )دما، زمان، 

 Minitab(، داده ها درنرب اودار 2آمده درجدوت )مقادیر به دست 

به دست آمد. مقادیر  آن هاوارد شده و مقادیر سیگنات به نوید 

تمامی نمونه تخلخل، سختی و چقرمگی شک،ت وید سیگنات به ن

با بررسی مقادیر ارایه شده در  ارایه شده است. (3)ها درجدوت 

 9در میان تمامی  هده می شود ره، مشا(3)و  (2)جداوت 

دارای بهترین خواص مکانیکی  8 نمونه رامپوزیت ساخته شده، 

 و در مقابل نمونه یک دارای رمترین خواص مکانیکی می باشند.

با استفاده از مقادیر متغیرها  هر یک از روند تأ یربرای بررسی 

، نمودار هریک به (3)سیگنات به نوید به دست آمده در جدوت 

چنین برای مشخص نمودن  صورک مجدا رسم شده است. هم

( ANOVAاز آنالید واریانس ) ،آن ها و ا رگذاری میدان اهمیت

 استفاده شد.
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 1403، دوشمارۀ  ،پنجسات سی و      مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

 نتایج تخلخل، سختی و چقرمگی شک،ت همه نمونه ها  2جدوت 
 

 سختی

 )ویکرز(

 چقرمگی

 (جذر متر.مگاپاسکات)
 تخلخل باز

٪ 
 ها نمونه

190 ± 10 8±0/1/3 11±0/70/12 1 

249 ± 15 0±0/2/5 60±0/60/9 2 

231 ± 14 9±0/1/4 20±0/50/9 3 

272 ± 20 4±0/2/5 80±0/40/5 4 

275 ± 22 8±0/3/5 11±0/40/6 5 

290 ± 25 7±0/2/5 22±0/30/3 6 

297 ± 27 7±0/3/6 25±0/20/1 7 

400 ± 33 3±0/4/7 11±0/08/0 8 

320 ± 28 0±0/3/7 04±0/10/1 9 
 

 نتایج )تخلخل، سختی و چقرمگی شک،ت( برای همه S/Nن،بت   3جدوت 
 

 سختی

 )ویکرز(

 چقرمگی

 (جذر متر.مگاپاسکات)
 تخلخل باز

٪ 
 نمونه ها

5751/45 5957/11 6629/21 1 

9240/47 9794/13 6454/19 2 

2722/47 8039/13 2758/19 3 

6914/48 6479/14 2686/15 4 

7867/48 2686/15 7208/15 5 

2480/49 1175/15 1571/10 6 

4551/49 5215/16 9382/1 7 

0412/52 2665/17 1721/19 8 

1030/50 9020/16 3407/0 9 

 

 شناسایی فاز
2ZrB-رامپوزیت  )xrd( ، الگوی پراش اشعه ایکس(1)در شکل 

25 Vol% SiC-5 Vol% ZrC-20CNFs  1800 ℃ره در دمای 
( آورده شده است. 5دقیقه پخته شده است )نمونه  7و زمان 

و رربن است. با  ZrB2 ،SiC ،ZrCشناسایی شده شامل  وازهای
وازهای  به غیر ازتوجه به وازهای شناسایی شده به نظر می رسد 

مربوط به مواد اولیه، واز جدیدی شناسایی نشده است. این بدان 
معنی است ره با وجود دمای بالای ورآیند تف جوشی این نمونه 

با یکدیگر وارنش  درجه سانتیگراد(، پودرهای اولیه 1800)
شیمیایی نداده و در نتیجه واز جدیدی سنتد نشد. برای بررسی 
دقیق تر، تماب وارنش های شیمیایی ممکن بین پودرهای اولیه از 

مورد بررسی  HSCنقطه نظر ترمودینامیکی با استفاده از نرب اودار 
ارائه شده است.  (4)قرار گروت. نتایج این بررسی ها در جدوت 

می شود ره تنها وازهای جدیدی ره می توانند در طی مشاهده 
، 2ZrB( تشکیل شوند، شامل 3)-(1وارنش های ترمودینامیکی )

ZrC  وSiC  ه،تند. به عبارک دیگر، بخشی از پیک های شناسایی
 2ZrB ،ZrC( مربوط به دانه های 1)شکل  XRDشده در الگوی 

ارنش های از طریق و و است ره به تازگی سنتد شده اند SiCو 
ناخالصی های ار،یدی ره سطح با  )رربن گرمایی( رربوترمات

ایجاد شده  (3O2B ،2SiO ،2ZrOرا می پوشانند ) آن هااراک اولیه 
، [3]، نانو رربن سیاه [4]. رربن در انواع مختلف مانند گراویت اند

تواند با می [12]و ویبر رربن  [9]، گراون [8]نانولوله رربنی 
ار،ید وارنش نشان دهد اگر دما به اندازه راوی بالا های ناخالصی

با مووقیت سرامیک  [13]باشد. به عنوان مثات، ژو و همکاران. 
2ZrB 20مقادیر تقویت شده با SiC vol%  5و vol رربن سیاه را %

نمونه ند به نحوی ره ساخت 1900 ℃با روش پرس داغ در دمای 
ه رربن با ناخالصی ها به ترارم رامل رسید. در حالی رمورد نظر 

 با قابلیت تف ZrCو  ZrB2وارنش می دهد، اراک ب،یار رید 

جوشی بالا روی سطح پودرهای اولیه ایجاد می شوند. از آنجایی 
العاده رید جدید به دلیل به حداقل رساندن ره، این اراک ووق

انرژی آزاد سطح، نیروی محرره بالاتری برای چگالش دارند، در 
 شوند.جوشی می اودایش قابلیت تفنتیجه باعث 

، نقشه توزیع عنصری برای XRDعلاوه بر تجدیه و تحلیل  
از مقطع  FE-SEMتصویر  (2)شناسایی واز استفاده شد. شکل 

را به همراه نقشه توزیع عنصری آن نشان می  5صیقلی نمونه 
 Zr ،Si ،Cدهد. مشاهده می شود ره عناصر شناسایی شده شامل 

ا توجه به نحوه توزیع عناصر و مطالعاک قبلی انجاب ه،تند. ب Bو 
می توان نتیجه گروت ره ریدساختار  [14] شده در این زمینه

 با رنگ سیاه SiCبا رنگ تقریبا خار،تری و  ZrB2و  ZrCحاوی 

. برای شناسایی نانوالیاف رربنی، سطح شک،ت نمونه است
می  را نشان 5تصویر سطح شک،ت نمونه  (3)بررسی شد. شکل 

مربوط به  343و  342دهد. با توجه به تحلیل نقطه ای، نقاط 
 نانوالیاف رربن است

 

 
 

 5از رامپوزیت  XRDتصویر   1شکل 
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 آن ها ∆1800Gوارنش های شیمیایی بین پودرهای اولیه و ناخالصی های ار،ید همراه با   4جدوت 
 

Reaction ∆G1800 ◦C 

5Cnf +B2O3(l)+ZrO2 =ZrB2 +5CO(g)     (1) -53.78 

3Cnf +ZrO2 =2CO (g)+ZrC                       (2) -10.4 

3Cnf +SiO2=SiC+2CO (g)                          (3) -21.6 

ZrB2+SiC=ZrC+B4C                                    (4) 108.19 

 

 
 

 5آنالید نقطه ای )سطح( نمونه   2شکل 
 

    
 5نقطه ای )سطح شک،ت( نمونه  آنالید  3شکل 

B C Si Zr 
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 تخلخل و سختی

میدان  به عنوان معیاری برای ارزیابیدرصد تخلخل های باز 
چگالش رامپوزیت های ساخته شده، اندازه گیری و در جدوت 

ترریب شیمیایی  با 8نمونه  واضح است رهه شده است. ئارا (2)
CNF10-ZrC15-Vol%SiC25-2ZrB در  شده جوشی تف
دارای رمترین میدان تخلخل  دقیقه 7زمان ، 1875 ℃ دمای

تقریبا به  8به این معنی ره نمونه (( می باشد: %1/0)تقریبا صفر )
ره شده است. در مقابل در نمونه یک  جوشی تفطور رامل 

و  1725 ℃ی در دماو  می باشد 10CNFو 5Vol%ZrCحاوی 
( %12شده، بیش ترین میدان تخلخل ) جوشی تفدقیقه  4زمان 

با توجه به اینکه هر چهار متغیر درصد  جاد شده است.ای
راربیدزیررونیوب، نانوالیاف رربن، دما و زمان در این دو نمونه 

دن تأ یر هریک از ر مشخص نمومتفاوک می باشد، به منظو
نمونه با استفاده از نرب  9هر  S/Nرها بر میدان تخلخل، میدان متغی

تخلخل برح،ب  S/N و در ادامه نمودارهای MINITABاودار 
واضح است  (.4ها به طور جداگانه رسم شد )شکل  هر یک از آن

تخلخل ها می شود. سبب راهش به طور پیوسته ره اودایش دما 
 راهش تخلخل ها شده ولیدقیقه  7نید تا  جوشی تفزمان 

نید سبب  ZrCحضور  یر مح،وسی ندارد. اودایش بیش تر آن تأ
آن تشکیل محلوت جامد  دلیل راهش میدان تخلخل می شود ره

اودودن نانوالیاف رربن تا حدودی سبب اودایش . است ZrB2با 
شدن یا رلوخه ای آگلومره آن دلیل ره  ر نمونه می شودتخلخل د

تأ یر الیاف رربن  [15]نصیری و همکارانش نانوالیاف رربن باشد. 
2ZrB-خرد شده را بر ترارم و خواص مکانیکی نانورامپوزیت 

SiC-Cf 2100 ℃ تهیه شده با روش پخت بدون وشار در دماهای 
به  SiCو  ZrB2از پودرهای  آن هابررسی رردند.  2150 ℃ و

و  5/1نانومتر و الیاف رربن با قطر  40میکرومتر و  10ترتیب در 
میکرومتر استفاده رردند و همین نتیجه را گدارش  150طوت 

ره قبلا  مان طوره رردند )اودایش تخلخل با صعود ویبر رربن(.
( با ناخالصی های 3( تا )1از طریق وارنش های ) Cnfارر شد، 

جدید  ZrCو  2ZrB ،SiC(، و 4ار،ید وارنش می دهد )جدوت 
در طی ورآیندهای تف  COرا همراه با محصولاک گازی مانند 

جوشی ایجاد می رند. اوت، آزادسازی محصولاک گازی با اودایش 
یابد و منجر به اودایش تخلخل می مقدار الیاف رربن اودایش

شود. دوب، تفاوک در ضریب انب،اط حرارتی بین الیاف رربن، می
SiC  2وZrB  زمینهمنجر به القای تنش رششی و وشاری در واز 

در نتیجه منجر به ایجاد تخلخل در سطح  و شود انویه میواز و 
 چنین با اودایش مقدار الیاف رربن، تجمع مشترم می شود. هم

اودایش می یابد ره متعاقبا  از پخت پذیری رامل رامپوزیت  آن ها
 به منظور تعیین جلوگیری می رند و باعث ایجاد تخلخل می شود.

از آنالید  درصد تخلخل،از متغیرها بر اهمیت هر یک  میدان
واریانس استفاده شد. نتایج آنالید واریانس درصد تخلخل ها 

هده می شود ره دما، نانو مشا آورده شده است. (5)درجدوت 
 4/6، %9، 3/78الیاف رربن، راربیدزیررونیوب و زمان به ترتیب با 

بیش ترین تا رمترین میدان تأ یر را بر میدان تخلخل دارا  3/6و 
تور بر میدان تخلخل مشخص است ره دما مو رترین وار می باشند.

یار نمونه می باشد و سایر وارتورها در این تحقیق از تأ یر ب،
 رمتری برخوردار می باشند.

 

 
 

 T, t, ZrC, Cnfتخلخل باز در برابر  S/Nمنحنی های   4شکل 
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برای اندازه گیری سختی با روش ماررو ویکرز، روی سطح  
، ا ر ایندنت (5)ایندنت ایجاد شد. شکل  5ش شده هر نمونه پولی

اعداد سختی به دست را نشان می دهد.  8ایجاد شده در نمونه 
دارش گ (4)وت شده در جد تفجوشیده تمامی رامپوزیت های آم

 400و معادت  8در نمونه بیش ترین میدان سختی  شده است.
ویکرز به  190ویکرز و رمترین میدان آن در نمونه یک و معادت 

لی،ت  (3)جدوت  سختی تماب نمونه ها در S/Nمقادیر دست آمد. 
، minitabاودار شده است؛ با استفاده از این مقادیر و نرب 

 (6)شکل  سختی برح،ب متغیرهای تحقیق در S/Nنمودارهای 
مشاهده می شود ره میدان سختی با اودایش دما ارایه شده است. 

پیوسته اودایش می  به طور درجه سانتی گراد 1875تا  1725از 
اندازه مشخص شده ره  [14]با توجه به مطالعاک انجاب شده یابد. 
دو عامل مو ر بر آن یدان تخلخل موجود در مریدساختار و دانه 

و  راهش میدان تخلخل مااودایش د . معمولادنمی باشسختی، 
و نتایج  (4)با توجه به شکل را به دنبات دارد. اودایش اندازه 

نتیجه گیری شد ره دما مو رترین عامل بر میدان بوده  (5)جدوت 
از ابد. ره با اودایش آن، تخلخل به طور چشمگیری راهش می ی

شد ره اودایش دما سبب  مشخص [11]قبلی سوی دیگر، در رار 
اودایش اندازه دانه می شود. از این رو، دو عامل میدان تخلخل و 

روند مشاهده شده در  یکدیگر می باشند.با تقابل  دراندازه دانه 
، بیانگر آن است ره راهش تخلخل (6)دما در شکل  S/Nنمودار 

دانه عامل مو رتری در سختی نهایی نمونه می در مقای،ه با اندازه 
در  SPSورآیند رارآیی  ناشی از باشد. البته این موضوع می تواند

  دانه نید باشد.رنترت اندازه 
تا نشان می دهد ره ( 6)شکل بررسی پارامتر زمان بر سختی  

دقیقه، روند نمودار اودایشی و پس آن راهشی  7 تفجوشیزمان 
تفجوشیبوده است ره با توجه به عملکرد مشابه زمان 

 در مقای،ه با دما بر دو پارامتر اندازه دانه و تخلخل، می توان علت
 داد. دقیقه ن،بت 10را به اودایش اندازه دانه در زمان  م،ئلهاین 

(، تفجوشیزمان  علاوه بر پارامترهای ورآیند ساخت )دما و
ترریب شیمیایی نید از جمله عوامل مو ر بر اندازه دانه و تخلخل 

در  ZrC حضور و در نتیجه سختی می باشد. مشاهده می شود ره
یش سبب اودادرصد حجمی،  15و  10، 5 ریدساختار در مقادیر

 (4ل )شکلتخلخبر  ZrC یر با توجه به نمودار تأسختی می شود. 
 یر رمی بر میدان ه شد، راربیدزیررونیوب تأو آنچه پیش تر گفت

 ،ZrCدر واقع دلیل اصلی اودایش سختی با حضور  تخلخل دارد.
 عملکرد آن بعنوان یک ممانعت رننده از رشد دانه می باشد.

بررسی نمودار نانوالیاف رربن بیانگر عدب تأ یر مح،وس آن  
در سختی  داده شده سختی می باشد. راهش اندم رخ بر
منفی  ردرصد حجمی نانوالیاف رربن نید ناشی از ا  15ور حضدر

ی میدان اهمیت چهار متغیر مورد بررسبر راهش تخلخل می باشد. 
 ارایه شده است. (6)بر سختی، با استفاده آنالید واریانس در جدوت 

ین عوامل بر به ترتیب مؤ ر درصد9/15و  3/74دما و زمان با 
قرار  %5/1با  CNFو  %3/8ا ب ZrCپس از آن، باشند.  سختی می

 دارند. 
 

 
 

8نمونه  و م،یر ترم ا ر ایندنت ویکرز  5شکل 

 

 بر سختی SPSنشان دهنده اهمیت وارتورهای  ANOVAنتایج   5جدوت 
 

 (%)P درصد مشاررت (’S) مجموع خالص (V) واریانس (S) مجموع مربعاک DOF)) درجه آزادی پارامترهای ورآیند

 ی تفجوشیدما

 ماندگاری نزما

 نانو الیاف رربن

 راربید زیررونیوب
 

 ی باقیماندهخطا

 مجموع

2 

2 

2 

2 

0 

8 

6060/19 

2504/4 

3661/0 

1222/2 

 

3454/26 

80300/9 

12522/2 

18304/0 

06145/1 

6060/19 

2504/4 

3661/0 

1222/2 

 

3/74 

9/15 

5/1 

3/8 

 

100 
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 T, t, ZrC, Cnfسختی در برابر  S/Nمنحنی های   6 شکل

 

 چقرمگی شکست
به منظور بررسی چقرمگی شک،ت رامپوزیت های ساخته شده، 

 minitabبا استفاده از نرب اودار  آن ها ات به نویدمقادیر سیگنابتدا 
در ادامه با استفاده از این مقادیر، . (4)جدوت  ت آمدبه دس

رح،ب متغیرهای چقرمگی شک،ت بنمودارهای سیگنات به نوید 
رسم  (7)راربیدزیررونیوب و نانوالیاف رربن در شکل دما، زمان، 

 1875تا  1725ره با اودایش دما، از شده است. مشاهده می شود 
درجه سانتی گراد، چقرمگی شک،ت به طور پیوسته اودایش می 

میدان تخلخل های موجود در  [11] طبق مطالعاک پیشین یابد.
ل مؤ ر بر دانه واز  انویه از جمله عوامریدساختار و اندازه 

چقرمگی شک،ت می باشند به نحوی ره با راهش درصد تخلخل 
با توجه به ها و اندازه دانه واز  انویه، چقرمگی بهبود می یابد. 

اینکه در این تحقیق اودایش دما، از سویی راهش میدان تخلخل 
 SPSورآیند به دلیل رارآمدی گر، ها را در پی دارد و از سویی دی

، رشد [11] دانهتوجه اندازه در جلوگیری از اودایش قابل 
چشمگیری در اندازه دانه رخ نداده است، اودایش دما، بهبود 

، بیش (7)با توجه به شکل  چقرمگی شک،ت را به همراه دارد.
اودایش دقیقه رخ داده و  7ترین میدان چقرمگی شک،ت در زمان 

راهش چقرمگی دقیقه سبب  10تا  ماندگاریبیش تر زمان 
بررسی روند تغییراک درصد تخلخل شک،ت نمونه شده است. 

 7( نشان می دهد ره رمترین میدان تخلخل در زمان 4)شکل 
، دقیقه رخ داده و در مقادیر بیش تر تغییر چندانی رخ نمی دهد

از این رو بهبود چقرمگی شک،ت را می توان به راهش میدان 
 تخلخل ن،بت داد. 

علاوه بررسی ترریب شیمیایی نمونه ها نشان می دهد به  
تا مقادیر  راربیدزیررونیوب و نانوالیاف رربن (، اودودن7)شکل 

 با چقرمگی شک،ت شده ودرصد حجمی سبب اودایش  10
درصد حجمی( تقریبا  ابت باقی می  15مقادیر بیش تر ) اودودن

ی از ا ر مثبت راربیدزیررونیوب بر چقرمگی شک،ت ناشماند. 
  به علاوه. [11] عملکرد آن در جلوگیری از رشد دانه می باشد

راربیدزیررونیوب، از  [11] همان گونه ره در بخش قبلی گفته شد
 طریق تشکیل محلوت جامد سبب راهش میدان تخلخل می شود

 ره بهبود چقرمگی شک،ت را به همراه دارد.
با اعمات انرژی شک،ت توسط نوم ورو رونده ویکرز   

)ایندنت(، عموما زمینه سرامیکی شک،ته می شود، اما الیاف رربن 
با پل زدن در م،یر ترم ها، از شک،تن زمینه جلوگیری می رند 
و استحکاب شک،ت را تقویت می نماید. بهبود چقرمگی شک،ت 

ا ر آن بر وعات رردن  با حضور نانوالیاف رربن را می توان ناشی از
شدن  ای نحراف ترم و شاخهمکانیدب های چقرمه شدن چون ا

ن،بت داد. چرا ره طی این مکانیدب ها، ترم م،یر پر پیچ و خم 
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تری را طی ررده و از این رو انرژی بیش تری را مصرف می رند 
به منظور بررسی  ره در نهایت سبب اودایش چقرمگی می شود.

و  2مکانیدب های چقرمه شدن، م،یر انتشار ترم در نمونه های 

 ه شده است. ئارا (8)کل در ش 8و  5
در م،یر ترم   (map) چنین تصاویر نقشه توزیع عناصر     هم 

مقادیر چقرمگی   اسیییت. آمده  (10)و  (9)در شیییکل های    نید

مگا   3/7و 8/5، 5به ترتیب    8و  5، 2شیییک،یییت نمونه های    

(. بررسی تصاویر م،یر    4به دست آمد )جدوت   پاسکات.جذر متر 
( نشییان می دهد ره در 8ل کانتشییار ترم در این نمونه ها )شیی 

ترم بیش تری وعات و انشیییعاب ، مکانیدب های انحراف 8نمونه 

شییده و ترم م،یییر پر پیچ و خم تری را طی ررده و در نتیجه  
این باعث شییده اسییت ره و  انرژی بیش تری را مصییرف نموده

سایر نمونه ها        ،بت به  ،ت در این نمونه ن شک مقدار چقرمگی 

 .بالاتر باشد
 

 
 

 T, t, ZrC, Cnf در برابرچقرمگی شک،ت  S/Nمنحنی های   7 شکل

 
 بر چقرمگی شک،ت SPSنشان دهنده اهمیت وارتورهای  ANOVAنتایج   6جدوت 

 

پارامترهای 

 ورآیند
 درجه آزادی

((DOF 

 مجموع مربعاک 
(S) 

 واریانس
(V)  

 مجموع خالص
(S’) 

 درصد مشاررت 

P(%) 

 ی تفجوشیدما

 ماندگاری زمان

Cnf   محتوی

ZrC   محتوی 

 ی باقیماندهخطا

 مجموع

2 

2 

2 

2 

0 

8 

3228/21  

6543/2  

5568/0  

8058/0  

 
3397/25  

6614/10  

3272/1  

2784/0  

4028/0  

3228/21  

6543/2  

5568/0  

8057/0  

 

 

0/84  

5/10  

2/2  

3/3  

 
100 
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 )توروتگی ترم( 8نمونه ج( )، و 5ب( نمونه )، 2الف( نمونه )از انتشار ترم رامپوزیت های  FE-SEMتصاویر   8شکل 

 

 
 

 2تحلیل نقشه عنصری ا ر ایندنت ماررو ویکرز در نمونه   9شکل 

 

B C Si Zr 
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 5تحلیل نقشه عنصری ا ر ایندنت ماررو ویکرز در نمونه   10شکل 

 

 نتیجه گیری
با مقادیر مختلف اودودنی های  SiC-2ZrBپایه  عدد سرامیک 9

ZrC  وCNF  و  1800 ،1725و شرایط ورآوری )دماهای℃ 
طبق  SPSدقیقه( از طریق روش  10و  7و  4، زمان های  1875
تف جوشی شد. بر این اساس نتایج ایل حاصل شده  9Lآرایه 

 است. 
 ، تخلخل به طور چشمورآیند و زمان از آنجا ره با اودایش دما .1

راهش   وت    گیری  مل        ویا عا خل مؤ رترین    برراهش تخل
ست  ها نهایی نمونه و چقرمگی سختی  سختی ا و   ، لذا میدان 

، ره دلیل اصلی آن رارآمد  نید اودایش یاوته شک،ت   چقرمگی
آنالید بر اسییاس اسییت. در رنترت اندازه دانه  sps بودن ورآیند

،ت      شک واریانس دما و زمان مو رترین متغیرها بر چقرمگی 
و   %3/74( و سختی )با سهم %5/10و  %84)به ترتیب با سهم 

  .گدارش شده است( 9/15%
ن،بت به دیگر  سنتد شده درجا ره چگالی بالاتری ZrCواز  .2

و باعث تقویت روتار  پیوسته ZrCو  2ZrBدارد به اراک وازها 
سبب راهش  ZrC. حضور شده استها نمونه جوشی  تف

تشکیل محلوت جامد با  دلیل آنشود ره میدان تخلخل می
ZrB2 اصلی اودایش سختی با حضور  علت .استZrC ،

 .استعنوان یک ممانعت رننده از رشد دانه کرد آن بهعمل
سختی تا حدودی سبب اودایش  CNF اودودن درصد حجمی

 است. چقرمگی شک،ت شدهو 
ZrC15-Vol%SiC25-2ZrB-با ترریب شیمیایی  8نمونه  .3

10CNF  درجه سانتی گراد به مدک  1875پخته شده در دمای
 400±33) سختی ویکرزدقیقه دارای بیشترین میدان  7

 3/7 0±/4ریلوگرب بر میلی متر مربع( و چقرمگی شک،ت )

B C Si Zr 
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است. بررسی انتشار م،یر ترم نشان مگاپاسکات. جذر متر( 
رننده مانند انحراف ترم و های سختبدداد وعات شدن مکانی

، منجر به اودایش چقرمگی شک،ت این نمونهانشعاب در 

 های دیگر شده است.ن،بت به نمونه
ید تا       هم در مجموع. 4 یاف رربن و زیررونیوب رارب نانو ال اودایی 

ای در بهبود خواص  درصیید حجمی، ا ر مثبت و سییازنده 15

  ویدیکی، مکانیکی و نید ریدساختار ایفا نمودند.

 
 واژه نامه

 Spark plasma sintering (SPS)   ینترینگاسپارم پلاسما ز
     های ووق دما بالاسرامیک

  Ultra High Temperature Ceramics (UHTCs) 

 Sintering   جوشی تف

   های پایه دی بوراید زیررونیوبرامپوزیت
  SiC Composite based (ZS)-2ZrB 

 Zirconium carbide (ZrC)  زیررونیوب رارباید

 Silicon carbide (SiC)  سیلیکون رارباید

 Carbon nano fiber (CNFs)   نانو الیاف رربن

 Additive   اودودنی

 Synergic   اوداییهم

 Anisotropic   ناهم،انگرد

 Self-diffusion coefficient   ضریب خود نفوا

 In-situ synthesize   سنتد درجا

 Solid solution   محلوت جامد

 Physical properties   خواص ویدیکی

 Mechanical properties   خواص مکانیکی

 Densification  چگالش

 Open porosity  تخلخل باز

 Identify phases   شناسایی وازها

 Microstructure   ریدساختار

 Sinter ability  پخت پذیری

 Propagation   انتشار

 Agglomeration  رلوخه شدن

 Three-point bending test  ت،ت خم راری سه نقطه
 Flexural strength   استحکاب خمشی

 Vickers hardness   سختی ویکرز
 Indent   گوه ورو رونده

  ت،ت تیر بریدگی تک لبه

  Single point notch beam test (SENB) 
 Fracture toughness   چقرمگی شک،ت

 Crack deflection  انحراف ترم

 Crack branching  شعاب ترمان
 Fiber debonding   گ،یختگی الیاف

 Grain fracture   شک،ت اره

 Optimization   سازیبهینه
 Design of experiment   هاطراحی آزمایش

 Taguchi method   روش تاگوچی

 Orthogonal array  رائه متعامدآ
 Analysis of variance (ANOVA)   تحلیل واریانس
 Dwell time  زمان نگهداری

 Ball mill   ایآسیاب گلوله
 میکروسکوپ الکترونی روبشی

   Scanning electron microscope (SEM) 

 شر میدانیمیکروسکوپ الکترونی روبشی ن
 Field emission scanning electron microscope (FE-SEM) 

 میکروسکوپ الکترونی عبوری

  Transmission electron microscope (TEM) 
  آنالید پراش اشعه پرتو ایکس

  X-ray diffraction analysis (XRD) 

 طیف سنجی پرارندگی انرژی پرتو ایکس
    Energy dispersive X-ray spectroscopy analysis (EDS) 

 Mapping analysis (MAP)  آنالید عنصری

 Morphology   ظاهر شناسی
 Thermal shock   شوم حرارتی

 
 تقدیر و تشکر 
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