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TiB,-B,C KOMPOZIT TOZLARININ KARBUR BORLAMA YONTEMIYLE URETILMESI

0z

Dinya bor rezervinin %$80"ninin Tirkiye’de bulundugu
diistinildiginde, bu minerallerinin ileri teknoloji Dbor {rinlerine
donlistiirilmesinin bluylik ©onem tasidigi ortaya c¢ikmaktadir. Bu acidan,
metal oksitlerin ve bor oksitin kullanilmasi 1ile sentezlenen metal
borlirlerin dretim kosullarinin arastirilmasi Onem tasimaktadair.
Titanyumdiboriir (TiB,) asinma ve ylksek sicaklik igeren uygulamalar
i¢cin oOnem arz eden bir Dboritrdir. B,C ise, yiksek ergime sicakligz,
yiksek sertlik, vyliksek asinma dayanimi, diustk yogunluk, kimyasal
maddelere karsi Ustin diren¢ gibi o6zellikleriyle ginimiiziin ileri
teknoloji seramikleri arasindadir. 1300°C sicakliklarda bile sertlik
degerinde dislis meydana gelmemektedir. Bu c¢alismada, ylksek ergime
sicakligina, yiksek sertlige ve miltkemmel kimyasal kararliliga sahip
TiB,-B,C kompozit tozlarinin dretiminin gerceklestirmek icin
yapilmistir. Boylelikle, B,C tozunun icerisine zor temin edilen TiB,
ilavesi yerine, piyasada daha kolay bulunan TiC ve amorf B tozu karblr
borlama islemiyle kimyasal reaksiyona sokularak, TiB,-B,C kompozit
tozunun eldesi saglanmistir.

Anahtar Kelimeler: Amorf B, B,C, TiB,, Kompozit Toz,

Karbir Borlama

PRODUCTION OF TiB,-B,C COMPOSITE POWDERS BY THE CARBIDE BORONIZING
PROCESS
ABSTRACT

It is clear that converting the minerals to advanced technology
products has a great importance, when Turkey has the 80% of whole
boron reserves of world. When viewed from this aspect, investigating
production conditions of borides which are synthesised by using metal
oxides and boron oxides produced from domestic resourses 1is the main
problem. Titaniumdiboride (TiB,) is a boride has an importance for
applications comprising wear and high temperature. B4,C is one of the
advanced technology ceramics of present day since it has high melting
point, hardness, wear resistance, chemical stability and low density.
And it is also keeps its rigidity even at elevated temperatures such
as 13000°C. In this study, it is aimed to fabricate TiB,-B,C and ZrB,-
B,C composite powders which have high melting point, hardness and
excellent chemical stability. Therefore, it 1is planned that gaining
TiB,-B,C composite powder by chemical reaction with boronising the TiC
and amorphous boron powder which 1is easily provided instead of the
adding difficultly provided TiB, in B,C powder.

Keywords: Amorph B, B,C, TiB,, Composite Powders,
Carbide Boronizing
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1. GIRIS (INTRODUCTION)

Gunumtzde {retilen ileri seramiklerde, 1lum’nin altinda tozlar
kullanilmakta ve DbOylece tamamen yodgun seramikler {retilmektedir.
Ileri seramikler baslica Bor karbiir(B,C), Alumina (Al,05), Zirkonya
(2r0;), kibik bornitrir (C-BN), Magnezya (MgO), Berilya (BeO) gibi saf
oksitlerden ve oksit olmayan seramiklerden (karblirler, nitrirler,
stilfiirler, silisitler, Dboriirler) olusmaktadir [1, 2 ve 7]. 1Ileri
seramiklerden en sert ve en hafif seramiklerden B,C vyapisal
uygulamalarin bircok c¢esidinde kullanimini giin gectikce arttirmaktadir
[3 ve 6]. Icerik bakimindan yaklasik %80 bor bulundurmasi, bilesigin
yuksek ergime noktasina ve dustk spesifik agdirlida sahip olmasina,
ayrica iyi kimyasal ve fiziksel kararlik gdstermesine neden olmaktadir
[4, 5, 10, 17 wve 18]. Bundan dolayi, B,C, asinmaya dayanikli
bilesenler, hafif zirh {rinleri ve ndtron radyasyon kalkanlari vb.
yvaygin olarak kullanilmaktadair. Fakat ayni zamanda mekanik
6zelliklerin uygulamalarini kisitlayan bazi zay1lf yonleri de
bulunmaktadir. Ornegin, bor karblrinin kirilma toklugu, kristal
yapisinin karakteristigi nedeniyle distktir. B,C’in mekanik
6zelliklerini, ©zellikle TiB, ilavesi ile incelemek icin c¢esitli
calismalar vyapilmistair [11]. Ilave olarak, B,C'nin bu kadar cok
6zelliginin yaninda islenebilirliligi c¢ok zordur [3 ve 8].

B,C bir yari iletken olmasina radmen EDM ile islenebilmesi c¢ok
zordur. Bu nedenle B4C kompozitleri kullanilarak anayapiya eklenen
yiksek iletkenlikli tozlar ile EDM ile {retimleri mimkiin hale
gelebilmektedir. TiB, ise, dider geg¢is grubu metallerine de benzer
olarak, vyluksek ergime sicakligi ve yiksek sertlik de§erine sahip
olmas1i 1ile karakterize edilmektedir ayni =zamanda metalik tipte
elektriksel iletkenlik gOstermektedir [9]. Bu ozelliklerinden dolayi
B,C anayapili TiB, kompozitlerin kullanimi c¢ok yiiksek potansiyele sahip
kompozitler olarak karsimiza c¢ikmaktadir [3]. Bu kompozitler pek c¢ok
olumlu o6zelliklerinden dolayi, basingsiz sinterleme, sicak presleme
ile sinterleme veya darbeli akimli sinterleme ile siklikla
Uretilmektedir [3, 5, 6 wve 14]. B,C anayapili TiB, takviyeli
kompozitler disinda, yine vyiiksek sicaklik wuygulamalarinda 6n plana
¢ikan ZrB,-S5iC veya ZrB,-B,C kompozitler de bu tekniklerle
iretilebilmesine ragmen, karbir borlama yontemiyle dretiminin
yapilmamis olmasi akademik calismalarin bu ydne edilmesi gerektigini
gostermektedir [15 ve 16]. Bu calismada, B,C-TiB, kompozitleri karbiir
borlama metodu ile geleneksel iretim teknikleri kullanilarak
iretilmistir. Karblir borlama yontemi kullanilarak, kompozit {retim
maliyetlerinin dismesi planlanmaktadir.

2. CALISMANIN ONEMI (RESEARCH SIGNIFICANCE)

Yiksek sicaklik wve vyiksek asinma dayanimi istenen vyerlerde
kullanilan seramik malzemeler, yuksek performanslari ancak zZOor
islenebilme ©6zelligi 1le karsimiza c¢ikmaktadir. Geleneksel {retim
yontemleriyle {iretimi zor olan bu malzemelerin islenebilmesine olanak
saglayabilmek ig¢in, icerisine elektriksel iletkenlikleri de yiiksek
olan malzeme 1ile birlikte kompozit olusturulmasi planlanmistir. Bu
sayede, seramik kompozitlerin tel erozyon 1ile islenebilmesinin 0Oni
acilacaktir. B4,C-TiB, kompozitin dretiminin yapilmasi amag¢lanmistir.

3. DENEYSEL GCALISMA (EXPERIMENTAL METHOD)

Bu c¢alismada nano-TiC ve amorf B tozlari kullanilmistir.
Kullanilan tozlarin teknolojik &zellikleri Tablo 1’de verilmektedir.
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Tablo 1. Calismada kullanilan tozlarin Ozellikleri
(Table 1. Properties of the powders used in the study)

Boyutu Yizey Alani Saflaik
Nano-TiC 55nm >50m?/g %$99.99
Amorf B 1.35mm %99.99

Tozlarin karisim oranlari (Denklem 1)’ deki kimyasal esitlik
dikkate alinarak belirlenmistir.

TiC + 2B — TiB, + B,C (1) [8 ve 12]
Tozlar, kestamid malzemeden Uretilmis kaplarda, Al,0;3 bilyalarla
24 saat sliresince Dbilyali degirmende karistirilmistir. Kompozit
tozlar, Karistirma isleminin ardindan 80°C’de 30 dakika bekletilerek
nem alinmistair. Presleme esnasinda parganin kaliptan kolayca

ayrilabilmesi ve vyapisma yasanmamasl ic¢in parafin kullanilmistir.
Preslenmis numuneler, sirasiyla 900°C, 1100°C wve 1300°C’de 1 saat
sliresince firin atmosferinde sinterlenmislerdir. Uretilen
kompozitlerin karakterizasyonu icin SEM-EDS ve XRD analizleri
yapilmistzir.

4. BULGULAR VE TARTISMALAR (FINDINGS AND DISCUSSIONS)

Sekil 1’de TiC-Amorf B toz karisimi ile elde edilen
kompozitlerin makro fotograflari goériilmektedir. Uretilen kompozit
malzemelere ait SEM fotograflari incelendiginde (Sekil 2 ve 3) farkl:
gri ve beyaz aralidinda renk gecgisleri gdéritlmektedir. Ti, TiB, ve B,C
malzemeler atom sayilarinin bluylkliklerine gbre sirasiyla beyaz ve
renklerde gorintrler. Bu nedenle SEM fotodraflari incelendiginde en
parlak olan yapinin TiB, oldudu koyu renkli vyapilarin ise TiC ve B,C

oldugu sonucuna varilmaktadir [2 wve 13]. Bunlarin disinda vyapida
farkla olusumlara da rastlanmistir. Bunlarinda kullanilan altlik
malzemesinden gectigi sonucuna EDS analizleriyle varilmistir.
Kullanilan tozlar nano mertebede olmasina radgmen iretilen
kompozitlerde, geleneksel firinda karbir borlama prosesiyle

gergeklestiginden tane boyutunun 10-50um’ ye kadar ulastiga
gbzlemlenmistir. En buylik tane boyutuna 1300°C sinterleme ile {iretilen
kompozitlerde ulasilmistair.

(a) (b) (c)

Sekil 1. TiC-Amorf B tozunun farkli sicakliklarda sinterlenmesi sonucu
elde edilen numunelerin makro fotodraflari a)900°C, b)1100°C, c¢)1300°C
(Figure 4. Macro photographs of TiC-Amorphous B composites at
different sintering temperatures a)900°C, b)1100°C, c¢)1300°C)
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Sekil 2. 1100°C’de sinterlenmis TiC-Amorf B kompozitinin SEM
goriintiileri
(Figure 2. SEM images of the TiC-Amorphous B composite material
sintered at 1100°C)

Sekil 3. 1300°C’de sinterlenmis TiC-Amorf B kompozitinin SEM
goriintiileri
(Figure 3. SEM images of the TiC-Amorphous B composite material
sintered at 1300°C)

Calismada, SEM ve EDS analizleri Dokuz Eyliil Universitesi

Metalurji ve Malzeme Mihendisligi Laboratuvari’nda
gerceklestirilmistir. Uretilen kompozit malzemeler seramik esasli
oldugundan dolayili inceleme islemi, numunelerin altin kaplanmasiyla

gerceklestirilmistir.

144




Akgiin Kayral, S., LRI
Engineering Sciences (NWSAENS), 1A0382, 2017; 12(3): 141-148. \

Nole  Conc.
Conec.

53285 43685 wt¥
40207 49507 wtie
0465 1689 =t
0091 0245 =t
5352 4874 wti
100000 100000 =t

Mole Conc.
Comc.

51180 41842 wtie
40285 48738 wtie
0325 1177 =t
7563 6869 wtie
0648 1375 =t
100000 100000 =t

Sekil 4. 1300°C’de sinterlenen TiC-Amorf B kompozitinin SEM gorintiisi
ve EDS analizleri
(Figure 4. SEM image and EDS analysis of TiC-Amorph B composite
sintered at 1300°C)

Sekil 4’te ise TiC-Amorf B toz karisiminin 2 farkli noktadan
yapilmis EDS analizi verilmektedir.l numarali nokta altliktan gecgtigi
tahmin edilen kirlilik ile olusmus faz Uzerinden alinmistir. Yapida
var olan igerikten farkli atoma rastlanmistir. Bu da kirliligi net
olarak gbstermistir. 2 numarali noktada da farkli atoma rastlanmistir.
Bu toz karisimi 1300°C’de sinterlendidinden yiliksek sicaklikta difuzyon
daha hizli gercgeklesmis ve Dboylelikle malzemenin ylzeyinin genelinde
farkli bilesik olusumu gdzlemlenmistir. XRD analizleri Manisa Celal
Bayar Universitesi Deneysel Fen Bilimleri Uygulama ve arastirma
Merkezi Laboratuvarinda gerceklestirilmistir. Sekil 5’'te TiC-Amorf B
toz karisiminin 900°C’de sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin XRD
analizi bulunmaktadir. Yapilan faz analizi sonucunda c¢alismadan
beklenen sonug¢larin elde edildigi ve TiB2 wve B4C fazlarinin elde
edildigi gortlmektedir.
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Sekil 5. 900°C’de sinterlenen TiC-Amorf B kmpozitinin XRD analizi
(Figure 5. XRD analysis of TiC-Amorph B composite sintered at 900°C)
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Sekil 6. 1100°C’de sinterlenen TiC-Amorf B kmpozitinin XRD analizi
(Figure 6. XRD analysis of TiC-Amorph B composite sintered at 1100°C)

Sekil 6’de TiC-Amorf B toz karisiminin 1100°C’de sinterlenmesi
sonucu elde edilen numunenin XRD analizi bulunmaktadir. Yapilan analiz
sonucunda farkli piklerde TiB, fazi meydana geldigi, ayni zamanda TiC,
TiBO3; ve Ti,CN fazlarina rastlandigi gorilmistiir. Bu da bize firin
atmosferinde sinterleme sonucunda oksitlenme durumunun meydana
geldigini gostermektedir.

Irel.

Experimental pattern
9504 B P P

9004

8504 By

300 W Ti C Ttanium carbide (Khamrabaevite
EMCNTRTR2CN

750 n

7004
650 B CTiTitanium carbide
600
550
500
450
400+

350 "
300 -
m 5 u
250 L] ! ' - ]
i

2004
150

1004
504

T T T T T T T T T— T
30.00 35.00 40.00 45.00 50.00 55.00 60.00 65.00 70.00 75.00 100
Cu-Ka (1.541874 A) 2theta

Sekil 7. 1300°C’de sinterlenen TiC-Amorf B kmpozitinin XRD analizi
(Figure 7. XRD analysis of TiC-Amorph B composite sintered at 1300°C)

Sekil 7’de TiC-Amorf B toz karisiminin 1300°C’de sinterlenmesi
sonucu elde edilen numunenin XRD analizi bulunmaktadir. Burada TiB, ve
TiC fazlara farkla piklerde ortaya ¢ikmistir. Ayrica firin
atmosferinde sinterleme yapilmasindan dolayi yodun oksitli ve nitrirli
fazlar bulunmaktadir. Yiksek sicaklikta MgO igeren bir refrakter
fizerinde bir islem gerceklestirildiginden Mg ile Ti ve B reaksiyona
girmistir. Boylelikle malzemenin iceridinde olmayan dedisik faz
dontistimleri meydana gelmistir.
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5. SONUC VE ONERILER (CONCLUSION AND RECOMMENDATIONS)

Calismada, ilk olarak TiC-Amorf B toz karisimlara farkla
sinterleme sicakliklarinda tutularak TiB, ve B,C fazlarinin
olusturulmasi amaclanmistir. Bu cercevede iretilen malzemelerin SEM ve
EDS analizleri wve XRD analizleri gergeklestirilmistir. Elde edilen
sonuclar ve Oneriler asagida verilmektedir:

e TiC-Amorf B tozunun karistirilmasi ve ardindan 900°C’ de
sinterlenmesi ile istenilen reaksiyon gerceklestirilmis olup, B4C
ve TiB, kompozitleri elde edilmistir.

e Sicakligin artmasi 1ile birlikte B,C fazina rastlanmamakla
birlikte ayni zamanda altlik malzemesi ile malzemenin reaksiyona
girmesi sonucu farkli fazlar meydana gelmistir.

e Sinterleme sicakliga arttikgca olusan oksitli wve nitrtrld
bilesiklerin c¢esitleri ve miktarlari artmistir.

e Sinterleme sicakligi arttikega, nano tozlarla Uretilmis
kompozitlerin tane boyutlarinin arttidi gdzlenmistir.

e Calismanin bundan sonraki kisminda kontrolli atmosfer
kullanilmasi veya vakum ortaminda c¢alismanin gercgeklestirilmesi
daha uygun olacaktir. Boyle bir durumda, sinterleme siliresi daha
kisa olacagindan oksitlenme Urinlerinin daha az olacagi

disintilmektedir.

e (Calismanin bundan sonraki asamasinda, ZrC ve Amorf B tozu
kullanilarak ZrB,-B,C kompozitinin iretimi ayni metotla
gerceklestirilebilir.

NOT (NOTICE)
Bu calisma Manisa Celal Bayar Universitesi BAP Koordinatdérliigi
2015-078 no’lu proje destediyle gercgeklestirilmistir.
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