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BOR KARBUR TITANYUM DiBORUR KOMPOZITLERININ SICAK
PRESLEME iLE URETIMi

OZET

Giinlimiizde 6nemli bir miihendislik malzemesi olan Bor, hem tilkemizdeki dogal
kaynaklarinin zenginliginden hem de ileri teknoloji tirtinlerinin olduk¢a degerli
olmasidan dolay: iilkemiz igin ayr1 bir 6nem tagimaktadir. Bor karbiir ve titanyum
diboriir mithendislikte kullanilan 6nemli iki bor bilesigidir.

Bor karbiiriin yiiksek sertlik basta olmak iizere iistiin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri
bu malzemeyi giintimiizde savunma sanayinden, niikleer endiistriye kadar ¢ok genis
bir alanda kullamilmasimi saglamaktadir. Fakat bor karbiiriin kirilmaya karsi
hassasiyeti ve tamamen yogun bir malzeme iiretmedeki zorluklar1 bu malzemenin en
6nemli sorunu olarak karsimiza gikmaktadir.

Kompozit malzemeler farkli malzemelerin iyi 6zelliklerini bir arada kullanilmasin
saglamaktadir. Bu 6zellikten yola ¢ikarak bor karbiiriin bahsedilen dezavantajlarim
gidermek i¢in bagka bir malzeme ile kompozitini iiretmek mantikli olacaktir. Bor
karbiiriin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerine yakin &zelliklere sahip olan titanyum
diboriir kompozit malzeme iiretmek i¢in ideal bir malzemedir.Kompozit {iretiminde
kullanilan en yaygin methodlardan biri sicak presleme yontemidir.

Bu tez ¢alismasinda bor karbiir titanyum diboriir kompozitlerinin sicak presleme ile
tiretim sartlar1 calisilmistir. Farkli kosullardaki parametrelerin kompozit iiretimindeki
etkileri incelenmis ve optimum kosullar bulunmustur.

Yapilan caligmalarda degisken parameteler olarak sinterleme sicaklifi, sinterleme
basinei, sinterleme zamam ve bilesimdeki titanyum diboriir miktar1 kullamlmistir. Ug
farkl: sinterleme kosulunda yapilan deneylerde hacimsel olarak yiizde bes, on, onbes
ve yirmi oranlarinda titanyum diboriir miktarimin elde edilen kompozit iizerindeki
etkileri incelenmigtir.

Yapilan galigmalar sonucunda 2200°C 1saat ve 100MPa sinterleme kosullarinda
calisilan ve hacimce %15 TiB; igeren kompozit en iyi 6zellikleri g6stermisgtir.
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PRODUCTION OF BORON CARBIDE TITANIUM DIBORIDE
COMPOSITES BY HOT PRESSING METHOD

SUMMARY

Today boron is an important enginnering material. The richness of the natural source
in our country and the valuable high technology products makes boron very
important for our country. Boron carbide and titanium diboride are the two important
compunds of boron that used in engineering.

Superior physical and chemical properties especially high hardness makes boron
carbide used in a very wide applications area from defence industry to nuclear
industry. However ,the brittleness and producing a uniform fully dense material, are
the main problem for boron carbide.

Composite materials have the advantages of using different materials good
specialities together. From this property of composite materials it is logical to use
other materials to make composite of boron carbide in order to remove the
disadvantages that is described for boron carbide. Titanium diboride’s and boron
carbide’s similar physical and chemical properties make titanium diboride an ideal
material for composite. In production of composite materials hot press is one of the
common method.

The production conditions of boron carbide titanium diboride composites produce
by hot press is studied in this thesis study. Different condition parameters effect is
researched in the production of the composite and optimum conditions are found.

Sintering temperature, sintering time, sintering pressure and the amount of titanium
diboride in the composition are the variable parameters in this study. The effect of
different titanium diboride amounts; five, ten, fifteen and twenty percentages by
volume; in three different sintering conditions are examined in the composite.

Results of the studies showed that 2200°C 1 hour and 100 MPa sintering conditions
and 15% TiB; amount has the best properties in the composite.
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1.GIRIS VE AMAC

Ulkemiz diinya bor rezervlerinin %60°ma sahiptir. Bor minerallerinden iiretilen ¢ok
sayida bor tiirevi ve bilesiginin katma degeri cok yiiksektir. Ileri teknoloji
seramiklerin igerisinde bor esasli seramiklerin stratejik pay: biiyiiktiir. Bor nitriir, bor
karbiir, titanyum diboriir gibi malzemeler endiistride teknik uygulamalari olan ileri

teknolojik malzemelerden bazilandir.

Bor karbiir yiiksek sertlifi bagta olmak {izere, mikkemmel fiziksel ve kimyasal
6zellikleri nedeniyle savunma sanayi, niikleer endiistri ve metalurji sektoriinde genis
bir uygulama alaninda kullamlmaktadir. Iceriginde yliksek bor ihtiva etmesi, Bor
karbiirii diger bor bilegiklerinin iiretiminde 6nemli bir kaynak kilmaktadir. Bor

halojenleri veya borlu metaller bu yéntemler ile {iretilmektedir.

Titanyum diboriir kovalent bagli bir gecis metali boriirii olup ileri teknoloji
seramikleri grubuna ait bir bilesiktir. Bu malzemenin yiiksek fiziksel ve kimyasal
Ozellikleri sayesinde savunma sanayi, aliiminyum elektrolizi ve bir ¢ok metalurji

alaninda ¢ok genis uygulamaya sahiptir.

Bor karbiiriin kirilmaya kars: hassasiyeti ve tamamen yogun bir malzeme {iretiminin
miimkiin olmamas1 sebebi bu malzemenin dezavantajlarimi olugturmaktadir.
Titanyum diboriir’tin {istlin mekanik &zellikleri sayesinde, bor karbiiriin kirilma
toklugu ve egme mukavemeti gibi diigiik mekanik 6zellikleri gelistirilmesi
miimkiindiir. Bu iki malzeme arasinda herhangi bir kimyasal reaksiyon
olusmadiginin bilinmesi bor karbiir titanyum diborlir kompozitlerinin {iretimini
miimkiin kilmaktadir. Bor karbiiriin {istiin sertlik ve mekanik 6zellikleri ile titanyum
diboriirlin Uistlin kirlma toklugu ve egme mukavemeti gibi Ozellikleri bu

malzemelerden elde edilecek kompozitte bir arada saglanabilir.

Bor karbiir titanyum diboriir kompozitleri bor karbiiriin %96 gibi ¢ok diisiik
sinterleme yogunluklarina nazaran daha iyi seviyelerde bir yogunluk saglanirken bor
karbiirlin {istlin 6zelliklerinin kaybolmadan kaldig: bilinmektedir. Bor karbiir
titanyum diboriir kompozitleri bor karbiiriin yiiksek sertlik degerlerini korurken



titanyum diboriirtin etkisi ile egme mukavemeti ve kirilma toklugunun gelistigi
bilinmektedir. Bu yiiksek yogunluk sertlik ve mukavemet 6zellikleri sayesinde bor
karbiir titanyum diboriir kompozitleri 6zellikle savunma sanayi olmak lizere yiliksek
fiziksel ve kimyasal 6zellik beklenen ¢ok genis uygulama alaninda gekici bir
malzeme olmaktadir.

Bu g¢alismamin amaci degisen miktarlarda titanyum diboriir tozlar ilavesi ile bor
karbiir titanyum diboriir kompozitlerinin yiiksek sicaklikta ve yiiksek basingta
sinterlemesi sonucu ortaya ¢ikan numunelerin mekanik 6zelliklerinin gelistirilmesi
ve karakterizasyonu olmustur. Numunelerin yogunluk, sertlik, mukavemet degerleri

gibi mekanik 6zellikleri belirlenmisgtir.



2. TEORIK BILGILER

2. 1. Bor Karbiir

Bor Karbiir, elmas ve kiibik bor nitriir’den sonra bilinen {iglincii en sert malzemedir.
Uretim tonaji olarak firetilen en sert malzemedir. 19. yiizyihn ortalarinda metal
boriirlerin tiretimi sirasinda bulunan bor karbiiriin galismalar1 ancak 1930’Iu yillarda
baglamigtir. Bor karbiir, yiiksek ergime sicakligina, yiiksek sertlige, iyi mekanik
Ozelliklere, diisiik yogunluga, yiiksek ntron absorblama 6zelligine sahiptir. Ayrica
kimyasal direncide yiiksek olan bir malzemedir. Tiim bu avantajlarina ragmen, bor
karbiir malzemelerinin sahip oldugu diistik kirilma toklugu bu tiir malzemelerin en
biiyiik dezavantajidir. [1]

Icerik bakimindan yaklasik % 80 Bor ihtiva etmesi, bilesigin yiiksek ergime noktasi
ve iyi kimyasal ve fiziksel kararligindan dolayt nétronlarin absorbe edilmesinde bor
karbiir daha etkin ve daha ekonomiktir. Yiiksek bor icerigi, Bor karbiirii diger bor
bilesikleri tiretmede 6nemli bir kaynak kilmaktadir. Elmastan ekonomik olarak daha
avantajli olmasindan dolay: agmdirici ve parlatict olarak da kulanilir [1], [2]

Bor karbiir oldukca sert ve diisiik yogunluklu bir malzemedir. Ancak, bor karbiiriin
yaygin kullanimi, gevrek kirilmaya kars1 hassasiyetinden ve tamamen yogun, higbir
igyapt kusuru icermeyen uniform bir malzeme elde edilmesindeki zorluklardan,
tiretiminde kullamilan yontemlerin hem pahali hem de seri {iiretime uygun
olmamasindan, ve bu yontemlerin karmagik sekilli pargalarm {iretimine izin

vermemesinden dolay: sinirlanmaktadir. [3]



2.1.1. Bor karbiiriin fiziksel, kimyasal ve kristal 6zellikleri

Bor karbiir diisiik yogunluk ¢ok yiiksek mekanik 6zellikleri, ¢ok iyi kimyasal direnci
ve niikleer 6zellikleri gibi avantajlarimiin yaninda diisiik kirilma toklugu ve yiiksek
yogunluklu malzeme {iretimi icin sinterleme kogullarinin ¢ok zor olmasi gibi
dezavantajlar1 bulunmaktadir. Rombohedral kristal yapida oldugu ifade edilen bor
karbiir'tin, atomik yapisinda her karbon atomu, dort veya daha fazla bor atomu ile

baglanmaktadir.

Bor karbiiriin ilgi ¢geken bazi 6zellikleri ergime sicakligi (2450°C), kaynama noktasi
(3500°C), sertligi (2900-3580 kg/mm?, Knoop, 100 g), Young modiilii (450-470
GPa), kayma modiilii (180 GPa), ve havada oksidasyon sicakligr (875° K’ nuin iizeri),
oda sicakhiginda elektrik iletkenlizi (140 Q'm™), ve uzama Kkatsayisidir
(5.0 x 10°P°K). Niikleer uygulamalar i¢in termal nétron tutma kesiti 600 barn’dur.
Tablo 2.1°de bor karbiirlin fiziksel Ozellikleri listelenmistir. Yiiksek sertligi ve
ergime noktast ve mukavemet/yogunluk orani géz Oniine alindigmda bor karbiiriin

mekanik 6zellikleri diger bir ¢ok malzemeye gore daha ¢ekici durmaktadir.[1]

Bor karbiir kimyasal olarak bilinen en kararli bilesiklerden birisidir. Standart olusum
entalpisi 9.3 ile 17.1 kcal/mol arasindadir. Asit ve bazlarda kolaylikla reaksiyona
girmez, fakat HF-H,;SO4 ve HF-HNO; karigimlarinda ¢ok uzun siirelerde yavagca
¢Oziinlim gosterir.Sicak ortamda  HNOs3-H2S0O4-HclO4 gibi asitlerle
oksitlenebilir.Ufak boyutlu Bor karbiir tozlar rutubetli havada veya oksijen ile
yavagca oksitlenebilir ve partikiil ylizeyinde zamana bagh olarak B,03;,HBO; veya
H;BO; filmi olusur.[4]

Bor karblir numulerinde kuru ve yas hava ile yapilan oksidasyon caligmalari,
oksidasyonun su buhar1 bulunan ortamlarda 250°C ve kuru ortamlarda ise 450°Cde
bagladigini ortaya koymustur. Su buharinm kullanilmas: ile ytizeydeki B,0s filminin
vzaklastirilmas:1  oksidasyon hizim1 artirict  etki  yapmaktadir.Su  buhari
mevcudiyetinde gergeklestirilen oksidasyon isleminin aktivasyon enerjisi 11
kkal/mol iken kuru hava kullamilmasi halindeki oksitlenme aktivasyon enerjisi
45kcal/mol oldugu tespitedilmistir.[5,6]



Tablo 2.1 Bor karbiiriin fiziksel 6zellikleri[7]

Ozellik

Deger

Yogunluk, g/cm’

2.51

Bor miktari, %

78.28

Karbon miktart, %

21.72

Ergime sicakligi, °C (°F)

2450 (4440)

Termal genlesme

katsayisi, 10°%/°C

Oda sicakligindan 500 °C’ye

4.78

1000 °C’ye

5.54

2000 °C’ye

6.53

Termal iletkenlik, W/m.K

27 °C’de

28

975 °C’de

16

Young modiilii, GPa (10° psi)

445 (64.5)

Kayma modiilii, GPa (10° psi)

186.5 (27)

Bulk modiilii, GPa (10° psi)

254 (37)

Egme mukavemeti, MPa (ksi)

Oda sicakliginda

345 (50)

650 °C’de

290 (42)

Cekme mukavemeti, MPa (ksi)

980 °C’de,

155 (22.5)

Basma mukavemeti, MPa (ksi)

2855 (414)

Poisson orani

0.17

Sertlik, kg/mm”

Knoop (100 gr yiik ile)

2800

Knoop (1000 gr yiik ile)

2230

Vickers

3700




600°C de Cl, 800°C de Br ile borhalid olusturmak tizere bor karbiir reaksiyona
girebilir. Metal oksitlerle yiiksek sicakliklarda metal boriir olusum reaksiyonlarim
gerceklestirir. Halidler tarafindan aktive edilen ¢elik ve alagimlarin
borlagtirilmasinda kullamlirlar. 1000°C’den baslayarak B4C, demir, titanyum,
zirkonyum, nikel, aliiminyum ve silikon gibi metallerle reaksiyona girerek boriir ve
karbiirlerin olusmasma neden olurlar. TiO,, SiO, ve TiC gibi birgok seramik
malzeme ile reaksiyona sokularak bor tiirevlerinin sentezinde B4C ana hammadde
olarak kullanilir.[6]

2.1.2. Bor Kkarbiiriin firetim yontemleri

Bor karbiirlin degisik yontemlerlen iiretimi mevcuttur. Karbotermik rediiksiyon,
metalotermik rediiksiyon, termal aerosol yéntemi, CVD ve kendinden gergeklesen
yiiksek sicaklik sentezi (SHS) gibi yontemler ile bor karblir elde edilebilir.
Endiistride ise kullanilan baglica iki yontem vardir: Karbotermik rediiksiyon ve
Magnezyatermik rediiksiyon.

2.1.2.1. Karbotermik Rediiksiyon

Borik asit ve karbon hammaddeleri ile yapilan bu yontemde gergeklesen reaksiyon

iki adimda gergeklesir.
2B,03; + 7C — B4C + 6CO

(1) B,0;3; +3C0O — 2B +3C0O,
(i) 4B+C->B,C

Reaksiyon elektrik firminda direngli isitma veya ark ile 1sitma yardimiyla
gerceklesir. Reaksiyon 2300°C sicakligm iizerinde gergeklesir. Bu yéntemle iiretilen

bor karbiiriin 6giitme sonrasi tane boyutu 0,5-5um arasinda olur.[7]

(a)
Sekil 2.1 Bor karbiir’iin karbotermal rediiksiyonu(a) ve rediiksiyon iiriinii(b)



2.1.2.2. Magnezyotermik Rediiksiyon

B,0; ve karbonun varliginda magnesyotermik rediiksiyon yoluyla da bor karbiir elde
edilebilir. Bu reaksiyon agagida gosterilmistir. Bu y6ntem pahali elementel bor
metalinin direk reaksiyonundan g¢ok daha fazla ekonomiktir. Ciinkii bu reaksiyon
sonucu agiga cikan enerji ile reaksiyon sicakligl 2467°C’ye kadar ¢ikmaktadir [7].
MgO’nun uzaklastiriimasi bu yontemde ciddi bir problemdir.

2B,0; + 6Mg + C = B,C + 6MgO

Sogutmadan sonra, olusan iirlin seyreltik asit ¢ozeltisiyle li¢ edilir. Bu li¢ islemi
sadece MgQO’i degil, yapidaki diger artik metal ve tuzlan da yapidan uzaklastirir.[7]

2.1.3. Bor Karbiiriin Kullanim Alanlan

Bor, niikleer reaktérlerde kullanilan baglica notron absorblayici malzemedir. 1o
izotopunun dogal olarak bulunmasi bor karbiirii niikleer reaktdrlerde degerli bir
n6tron absorblayict olarak kullanilmasim saglamaktadir [7]. Bor karbiir, bor
-atomlarim yiiksek konsantrasyonlarda ve refrakter formunda sagladig igin, tercih
edilen malzeme olmustur. Bor metalini tercih etmenin 6nemli bir sebebi niikleer
reaksiyonlar sonucu meydana gelen uzun yari-6mir atik {irlinlerinin bulunmayisidir.
Ayrica yiiksek enerjili, ikincil radyoaktif trtinler de elde edilmez. Spesifik
uygulamalar kontrol ¢ubugu tanecikleri, durdurma toplari, yanici zehirler, ve yliksek
yogunluklu atik niikleer yakitinin depolanmas: gibi uygulamalarda muhafaza
malzemesi olarak kullanilmaktadir [1].

Bor karbiiriin diger kullanim alanlari arasinda SiC’nin yogunlagtirilmas: sirasinda
sinterlenmeye yardimci olarak kullanmilmasidir. Ayrica, bor karbiiriin termoelektrik

ozellikleri yiiksek sicaklik termokupllarimin tiretiminde kullanilmaktadir [1].

Bor karbiiriin diigiik spesifik agirhigi, yliksek elastik modiili, ve yiksek sertlik
Ozelliklerini bir arada bulundurmasi, agindiric1 pargalar ve zirh malzemesi olarak
kullamlan B4C igeren metal matriks kompozit ve sermetlerin gelistirilmesini
miimkiin kilmugtir. Seramik zirh malzemeler genellikle savas ugaklarinda agirhigin
azaltilmasi yoniindeki katkilarindan dolay: tercih edilmektedir [1].

Bor karbiiriin diger kullanim alanlan ise bilgisayar diskleri, yapay baglantilar gibi
medikal uygulamalar; bisiklet gGvdesi, golf sopasi sap1 gibi tiiketici {iriinleri,



asinmaya dayanikli kaplama malzemesi, tifleme ve sprey memeleri, parlatma
asindiricilars, ultrasonik 6giitme ve delme, metal matriks kompozitleri, yatak
malzemesi kaplamalar, firin pargalari, refrakter malzemeler, metal pargalar iizerine

sert boriir yiizey kaplamalari seklinde 6zetlenebilir [1].

2.1.4. Diinyadaki Bor Karbiir Uretimi, Tiiketimi ve Ticareti

Diinya {izerinde tiiketilen bor karbiire bakacak olursak 1997 yilinda 230 ton bor
karbiir tozu tiikketen ABD ve Bat1 Avrupa en bilyiik titketimi yapmugtir. Ulkelere gére
bor karbiir ithalat1 agagida g6riinmektedir. [9]

Tablo 2.2 Ulkelerin 2000 y1l1 bor karbiir ithalati[9]

Ulke Miktar Deger Ortalama

(ton) (1000 Us$) | Fiyat($/kg)
Almanya 167 2.243 13
Fransa 69 555 8
Ingiltere 64 804 12,50
Japonya 317 12.587 40
ABD 282 6.870 24
Toplam 899 23.059

ABD ve Bat1 Avrupa’da 1997 yilinda 230 ton pudra bor karbiir tliketilmistir. Bunun
kaliteye gore dagilimi tespit edilememistir. Fakat bunun tamaminin en ucuz fiyath
(30 US$/kg) iiriin oldugu kabul edilirse sadece bu iki boigedeki tiiketim en az 7
Milyon US$’dir. Tiiketimin yanisinin refrakter, yarisinin seramik kalite oldugu kabul
edilirse bu iki bslgedeki tiiketim 10-25 Milyon US$ arasinda olur.

Seramik kalite bor karbiirin ve % 99’luk pudra bor karbiiriin 1994 yil1 fiyatlan ise
swrastyla 60-190 US $/kg ve 2150 US $/kg' tir. Refrakter kalite bor-karbiiriin 2001
yili fiyat1 30 US $/kg civarmdadir.

ABD 1997-2001 wyillann arasindaki dénemde bor karbiir ihracatindan gok ithalat
yapmustir bu 5 yillik dénemde yaklagik 1500 ton bor karbiir ithalat1 yaparken sadece
160 ton ihracat yapmustir.[9]

Diinyadaki Baglica bor karblir {ireticileri Tablo 2.3’te goriilmektedir.



Tablo 2.3 Diinyadaki bor karbir tireticileri [9]

Ulke Firmalar

American Elements Corp.
Credyne Inc.

ABD Cercom Inc.
Eagle-Picher Technologie
Elekiro Abrasives
Exolon

Washington Mills Elektro
Co.

Wacer Ceramics;almanya
Avrupa | A.C.Starck Group,Almanya
Sintee Keramic +UK

Boron Carbide , Hindistan
Asya Harwest Trading,Cin
Mudanjiang Abrasives,Cin

Tarkiye BMBT

2.2.Titanyum Diboriir

Titanyum diboriir, Ti-B sistemindeki en kararl bilesiktir. Titanyum diboriir kovalent
bagli bir gegis metali boriirii olup ileri teknoloji seramikleri grubuna ait bir bilesiktir.
Yiiksek ergime sicaklifi, yiiksek sertlik, yiiksek agmmma direnci, yiiksek elektriksel
iletkenligi ile asit ve ergimis metallere karsi iyi korozyon direncine sahip olan
Titanyum diboriir refrakter boriirler grubundaki bir yiiksek sicaklik seramikleri

malzemesidir.

Titanyum diboriir ilk olarak 20. asrin ilk yarisinda E. Wedekind ve M. Koestlein
titanyum ve bor un elektrik ark ocagndaki reaksiyonu sonucu Titanyum diboriir
pargaciklarini buldular. Daha sonra 1950°1li yillarda I.LE. Campbell TiB ve TiB,’ii
hidrojen atmosferinde TiCls ve BCl; karigiminda meydana getirdi.[10]

Siki paketlenmis hegzagonal kristal yapisindaki Titanyum diboriiriin 1slatabilme
yetenegi ve saglamlifi ve gok iyi kimyasal ve fiziksel ozellikleri ayrica gok iyi
elektriksel iletkenligi bu malzemeyi ¢ok genis uygulama alanlan igin gekici bir
duruma getirmektedir. Titanyum diboriirlin istenilen tamamen yogun nihai iiriin
haline getirilebilmesindeki sorunlar nedeni ile bu malzemenin uygulama alanlar

kistli kalmaktadir. Hemen hemen biitiin kovalent bagh malzemeler gibi titanyum



diboriirde sinterlenmesi zor bir malzemedir. Sinterleme islemi genelde sicak pres
veya sicak izostatik preslerde gergeklesir. Sicak preste sinterleme islemi ¢ok az
sinterleme katkilariyla 1800-1900°C sicakliklarnda gergeklestirilir. Titanyum
diboriir basingsiz sinterlenmesi ancak 2100°C iizerindeki sicakliklarda ve bolca

sinterleme katk1 malzemeleriyle gergeklestirilir.[11,12]

2.2.1.Titanyum diboriiriin fiziksel, kimyasal ve Kkristal ozellikleri

Gegis metallerin diboriirleri yiiksek sertlik, mukavemet, yiiksek ergime sicakligi’nin
yaninda yiiksek oksidasyon direncide gosterirler. Titanyum dibortir’de bu 6zelliklerin
yaninda ¢ok iyi 1slatabilirligi yiiksek sicakliklardaki mukavemeti, SisN4’den daha iyi
kirilma toklugu ve WC’den daha yiiksek sertligi gibi malzemeyi g¢ekici kilan
ozellikleri mevcuttur. Titanyum diboriiriin fiziksel o6zelliklerini Tablo 2.4’de
verilmigtir.

Tablo 2.4 TiB;’iin fiziksel 6zellikleri[ 8]

Mol Agirligr (g/mol) 69,54
Renk Gri
Teorik Yogunluk (kg/m>.10™) 4,52
Ergime Sicakligi (°C) 2920
Termal Genlesme 300-1300 K 4,6
Sy 1300-2300
a (109K) K L
Termal Tletkenlik 300-1300 K 24,0
Katsaysi 1300-2300 oa
K (W/m.K) K ’
Mikrosertlik (1N) (GPa) 25,5
Young Modiilii, E (GPa) 541
Elastik Modiilii (psi x10°) 62-78
Poisson Orani, v 0,09 - 0,11
Egme Mukavemeti, Gegme (MPa) 450+ 70
Basma Mukavemeti, Opasma (MPa) 1350
Cekme Mukavemeti, o, (MPa) 127
Kirilma Toklugu (MPa.m"%) 6,4 +0,4
Elektriksel Direng, p x 10® (Q.m) 9
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Titanyum diboriir kimyasal olarak yiiksek kararliliga sahip bir malzemedir. Titanyum
diboriir sik1 paketlenmis hegzagonal kristal yapisinda AIB,’e benzeyen bir kristal
yapisma sahiptir. Oksidasyona kars1 Titanyum diboriiriin direnci 1300-1400°C’ye
kadar ¢ikmaktadir. Bir ¢ok kimyasal ortama karsi korozyon direnci yiiksek bir
malzemedir. Tablo 2.5’de titanyum diboriirlin baz1 ortamlardaki kimyasal

davranmiglarim inceleyebiliriz.

Tablo 2.5 Titanyum diboriiriin ¢esitli ortamlardaki kimyasal davranisi[8]

Oksidasyon 1100°C ye kadar direncli
HF, HCl Reaksiyon olugmaz.
Sicak H,SO4 Reaksiyon olusur
Ergimis Fe,Ni,Co Reaksiyon olusur
Ergimis Cu,Zn,Al Reaksiyon olusmaz
Kompleks curuflar Reaksiyon olugsmaz
H,0,, Nitrik asit Coziiniir

Ergimis alkali, karbonat ve bisiilfat bilesikler | Ayrigir

2.2.2. Titanyum diboriiriin iiretim yontemleri

Titanyum diboriir’iin literatiirde yer alan ¢ok g¢esitli tiretim yontemleri vardir. Bunlar
karbotermik rediiksiyon, metalotermik rediiksiyon, asitte ¢6ziimlendirme, ergimis tuz
elektrolizi, aerosol prosesi ve kendinden gerceklesen yiiksek sicaklik sentezi
yontemleridir. Ticari olarak titanyum diboriir tiretimi karbotermik rediiksiyon ile

yapilmaktadir.

2.2.2.1.Karbotermik rediiksiyon

Ticari Titanyum diboriir iiretimi karbotermik yéntemle, TiO,, B4C ve C kullamlarak
yapilmaktadir. Baz1 durumlarda B4C yerine B,O; kullamilmaktadir. Karbotermik
rediiksiyon yontemi iki sekilde gergeklesebilir. Bunlar:

TiO, + B,0; + 5C = TiB, + 5CO(g) 1
2TiO; + B4C + 3C = 2TiB, + 4CO(g) 2

Iki metodda birbirine oldukga benzemektedir. Fakat B,4C ile gergeklesen reaksiyonda
yan iiriin CO daha az olusur. B,Os’e nazaran daha az sicaklik ve enerji gerektirir.

Fakat B4,C’tin hammadde olarak pahali olusu B,05’de kullamilmasim saglamaktadar.
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Cikan {riintin safligit direk olarak kullamilan hammadelerin saflima bagh
olmaktadir. Karbotermik yontem ile titanyum diboriir tiretimi yiiksek enerji
gerektiren bir prosesdir. Ozellikle hammaddelerin reaksiyona girmesi i¢in 1sitihp
daha sonra reaksiyonun gerceklesmesi yiiksek enerjiye ihtiya¢ duyar. Bu yontem ile
sinterlenmeye hazir titanyum dibortir tozu i¢in gerekli enerji miktar1 33-36 kWh/kg
kadardir.[8]

2.2.3. Titanyum diboriiriin kullanim alanlan

Titanyum diboriir {istlin mekanik o6zellikleri, yliksek ergime noktasi ve kimyasal
kararhlign gibi ozellikleri ¢ok degerli bir miihendislik malzemesi olmasini
saglamaktadir. Bu yiizden titanyum diboriir ¢ok genig uygulama alanlarinda
kullanilmaktadir.

Monolitik TiB,, Hall-Héroult hiicrelerinde gergeklestirilen aliiminyum elektrolizinde
kullamilmaktadir. TiB, ergimis aliiminyum ve kriyolite kars1 inert olmalarimin yani
sira yiiksek elektrik iletkenligine sahip olmalari, bu malzemelerin aliiminyum
metaliirjisinde  katot, elektrod ve termokupl kilifi olarak kullanmilmalarin
saglamaktadir. Yapilan aragtirmalarda TiB,’lin ¢ok iyi 1slatabilme 6zelligi ayrica sivi
aliminyum ile reaksyona girmemesi gibi 6zellikleri bu malzemenin aliiminyum
elektrolizinde ¢ok onemli bir katot malzemesi olarak kullamilmasimi saglamustir.
Yapilan arastirmalarda bu malzemenin %40 oranlarinda enerji tasarrufu sagladig:

g6zlemlenmistir.[13]

Amerika Birlesik Devletleri silahli kuvvetlerinin envanterindeki hafif zirhli araglarin
bazi pargalarinda Titanyum diboriir kompozitleri balistik zrh olarak
kullamlmaktadir.[14]

TiB; ayrica aliiminyumun vakum altinda buharlagtirilmasi igin kullamilan sicak
preslenmis TiB,-AIN-BN kompozitinden yapilan kayikg¢iklarmin hammaddesidir.
Bunlarin diginda TiB,, metal ve seramik matriks kompozitlerde dispersan olarak,
fiber optik kablolarin koruma althigi, kesici takimlari, asinma pargalari, noziiller ve

refrakter malzemesi gibi uygulama alami bulmaktadir.[14]
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2.2.4. Diinyadaki Titanyum diboriir iiretimi ve ticareti

Diinyadaki Titanyum diboriir tiretimi 1997 yilinda 80 ton miktarindadir. Bu miktar
2000’11 yillarda 100 tona kadar ¢ikmustir. TiB, tozunun fiyati, tozun &zelliklerine
gore degismekle beraber 15-35 $/kg civarmmdadir. Diinyadaki baglica titanyum
diboriir {iireticileri Amerika ve Bati Avrupada bulunmaktadir. Tablo 2.6’da bu

tireticiler goriinmektedir.[14]

Tablo 2.6 Diinyadaki titanyum diboriir {ireticileri[ 14]

Ulke Firma
Advanced Refractory Technologies Inc.
Amerika Advanced Ceramics Corp. And Cerac.
Ceradyne Inc.
Ingiltere Borides Ceramics and Composites
Almanya H.C. Stark Co.

2.3.Kompozit Malzemeler

Kompozit malzemeler, iki veya daha fazla farkli zellikte malzemenin makro Slgiide
bir araya getirilmesiyle tiretilir. Bu tasarim kompozitin mikroyap1 bilesenlerinden her
birinin arzu edilen en iyi 6zelliklerini sisteme kazandiracak sekilde yapilmalidir.
Boylece malzemenin mekanik &zelliklerinin gelistirilmesi amaglanir; Srnegin
mukavemet, mukavemet/yogunluk, elektrik ve 1sil iletkenlik, yorulma &mrii, asinma
direnci, korozyon direnci, yiiksek sicaklik mekanik 6zellikleri kompozit malzeme
sistemleri kullanularak gelistirilebilecek 6zellikleridir. Kisaca kompozit malzemeler
belirli bir amaca en uygun 6zelliklere sahip malzemeler uygun tekniklerle bir araya
getirilirler. Yap1 bilesenlerinin farkli karakteristik &zellikleri kompozit malzeme
yapisinda biitiinlesir. Bu nedenle kompozitin sahip oldugu 6zelliklerin tiimiinii tek bir
yapi bilesenlerinde gérmek miimkiin degildir. Kompozit malzemelerde amag fiziksel,
mekanik veya kimyasal Ozelliklerden herhangi birinin veya birkagmin
gelistirilmesine ydnelik olabilir. Kompozit sistem matris faz1 ile fiber,visker veya

partikiil geklinde olabilecek takviye fazi olmak iizere iki bilesenden ibarettir.

13



Kompozit karakteri matris fazinin polimer, metal veya seramik olusuna gore
isimlendirilir. Kompozit malzemelerin avantajlan yiiksek dayanim, agirlik azalmasi,
uzun Omiir, yliksek korozyon direnci, azaltilabilen veya artirilabilen termal ve
elektriksel iletkenlikleri olarak o6zetlenebilir. Bu malzemelerin dezavantajlar1 ise
yiiksek hammadde ve isleme maliyeti, degisken 6zelliklerde olas1 zayifliklar, diisiik
tokluk, geri doniisiimiiniin olmamasi ve analiz yapimindaki zorluklar olarak &ne
cikmaktadir.[15,16]

Kompozit malzemelerin ¢ok cesitli tiretim yontemleri vardir. Bu yéntemler ana
matrise gore farkh dallara aynlabilir. Bor karbiir Titanyum diboriir kompozitleri toz

metalurjisi ile sinterleme tiretim yontemi ile tiretilirler.

2.3.1. Sinterleme

Sinterleme yiiksek sicakliklar kullanilarak preslenmis ve ham kompaktlardaki toz
parcaciklarinin Dbirlestirilmesi islemi olarak tanimlanir. Sinteleme olayr yiiksek
sicakligin yonlendirdigi bir atomsal hareket sonucu olur. Prosese hakim olan olay
genellikle diflizyondur. Sinterleme siireglerinde kullamilan sicakliklar genellikle
sinterlenecek olan pargada kati-hal atom yaymmasi ve ergime sicakliginin altida
secilirsede 6zellikle ¢ok sistemli alasimlarda sivi-faz sinterlemesi olarak bilinen bir
sivi fazin varliginda gerceklesebilir. Toz pargaciklarmin yiiksek yiizey enerjileri
agilarak yada ortadan kaldirilarak gerceklesen sinterleme sonucu pargaciklar arasinda
tam ve miikemmel metalurjik baglar olusur ve bu suretle i¢ yapidaki gézeneklilik
sifira yaklagir. Hacim bagina diigen ylizey enerjisi toz pargacik ¢apinn tersi ile dogru
orantili oldugundan, kii¢iik toz parcaciklari biiyiiklere nazaran daha gabuk sinterlenir.
Sinterleme hizina etki eden pargacik boyutunun yam sira bagka faktdrlerde vardir.
Metalik tozlarda kristal tane siirlarinin  keskin yada yayvan olusuda sinterlemeyi
etkiler.[17]

Sinterleme ile ortaya ¢ikan partikiiller aras1 baglar yiizey alaninda azalma meydana
getirir. Azalan ylizey alam da yiizey enerjisinin diigmesine neden olur. Bag olusumu,
atomik seviyede meydana gelen mutelif mekanizmalar ile meydana gelir. Birgok
metal ve seramik igin bag olusumu kat1 hal diflizyonu ile gergeklesir. Buna alternatif
olarak, siv1 faz sinterlemesinde partikiillerin 1s1l iglem esnasinda eriyerek kati-sivi
kargtmi olusturmas: s6zkonusudur. Olusan sivi faz baglanmayr saglar, kapiler

kuvvetlerin olusumuna katkida bulunur ve kiitle taginim hizim kat1 hal sinterlemesine
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gbre daha fazla arttirir. Bu iki tip sinterlemenin disindaki tekniklerde, partikiil
deformasyonunu ve baglanmay1 es zamanli gergeklestirmek ve arttirmak i¢in basmg
uygulanir. Sicak izostatik pres ve sicak pres ile sinterleme bu tiir uygulamarda 6nde
gelen iki tekniktir. Basmg destekli sinterleme akma ve diflizyonun aym anda
meydana gelmesine olanak saglar. Yeni teknikler ile ekzotermik reaksiyonlarn
olusacagi kosullarda sinterleme yapilarak karisim tozlar arasinda meydana gelecek

reaksiyonlar ile sinterleme esnasinda yeni bilesimler olugturulabilmektedir.[17,18]

2.3.2. Seramik malzemelerin sinterleme tipleri

Daha 6nceki boliimlerde agiklandig iizere, seramik bir biinyede sinterleme sirasinda,
sicakligin etkisi ile taneler birbirlerine yapigmas: ve bunun sonucunda yogunlagma
meydana gelmesi s6zkonusudur. Yiizey alanindaki azalma ve dolayisi ile ylizey
serbest enirjisindeki diislis, yogunlasma ile sonuglanan serbest enerji degisimini
yaratir. Bu aym zamanda yeni fakat daha diisiik enerjili kati-kati arayiizeyinin
olusumu ile birlikte meydana gelir. Mikroyapisal olarak, malzeme transferi, kavisli
bir yiizeyin iki tarafindaki basing ve enerji farkliligindan kaynaklanir. Tane boyutu
dolayisi ile kavis cap1 kiigiildiikge, bu etkiler daha da kuvvetlenir. Bu da seramik
teknolojisinin niye ince tane kullanimma dayandigim agiklayan bir olgudur.

Sinterleme ile yogunluktaki artigin saglanmasi degisik sekillerde saglanabilir.[19]

2.3.2.1. Kat1 hal sinterlenmesi

Sinterleme mekanizmalar1 tamamen malzemenin tagmmmina dayanir. Baglica,
atomlarin yiizeysel ve kiitlesel olarak yaymmasi ile viskoz akist kapsar.
Malzemelerin tagmiminm kolaylagtirmak icin islem yliksek sicaklikta gergeklestirilir.
Tiim sistemlerdeki itici giictin (ylizey enerjisinin) aym olmasina ragmen, sinterlenme
davraniglarinda gozlenen farkliliklarin, malzemede meydana gelen degisik transfer
mekanizmalarma, ylizeysel transfer ve kiitlesel transfere baghh oldugu ortaya
¢cikmistir. Kat1 hal sinterlenmesinde bu iki transferde kati malzemenin temasindan
kaynaklanir. Sinterleme sirasinda 1sitma ile birlikte partikiiller arasinda kat1 baglar
olusur.[19]

2.3.2.2. S1v1 hal sinterlenmesi

Sivi hal sinterlenmesi metodu genellikle kompakt seramik partikiillerden yogunlugu

yiiksek seramik iiriinler tiretiminde kullanilir. Teknik agidan Snemli alumina althiklar,
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SiC ark kablolar, silikon nitrat yapi1 pargalari, ¢inko oksit varistorler , BaTiOs
kapasitorler , Pb-La-Zr- Ti (PLZT) piezoelektrik pargalarin ve kompozitlerin
tiretiminde kullanilan bir yontemdir. Bu yontemin avantajlari gelismis sinterleme
yapisi ve kontrol edilebilen ozelliklerdir. Buna kargin bu yontem ile iiretilen
malzemeler, sekil distorsyonuna karsi hassastirlar ve sivi fazdan kaynaklanan ilave
komplikasyonlar nedeni ile (zamana bagimli erime ve kristallesme gibi) kontrolii
zordur. Bu yontemin gergeklesebilmesi i¢in sinterleme sicakliginda bir sivi fazin
bulunmasi, sivinin kati faz1 iyice 1slatabilmesi yani kii¢iik temas agist ve kat1 fazin

stv1 faz igerisinde bir miktar ¢6ziinebilmesi gerekmektedir.[20]

2.3.2.3. Basing yardimu ile sinterleme

Basing yardumli sinterleme yiiksek performans beklenen sistemlerin sinterlemesinde
kullanilan bir yontemdir. Kii¢lik tane boyutuna sahip tozlar, digaridan basing
uygulanmasma gerek kalmadan sinterleme sonucunda yogunlagmaya elveriglidir.
Ozellikle s1v1 faz sinterlemesi uygulamalarinda kaba tozlar dahi yiiksek sinterleme
yogunluklar1 verir. Diger yandan kati hal sinterlemesinde porozitenin ortadan
kaldirilmas1 bir sorundur. Sinterleme siiresinin fazla oldugu uygulamalarda porlar
kararl1 hale gelir ve 6zellikle i¢lerinde gaz kalmis ise diflizyon ile yok edilmeleri ¢ok
zor olur. Sinterleme kuvveti porozite ortadan kaldirildiktan sonra sifira iner ve
kompozit malzemeler igin yardimci faz yogunlasmaya engel teskil eder. Tam
yogunluga ulasmay1 engelleyici bu durum sinterlenen kompakta basing uygulanarak
ortadan kaldinilabilir. Uygulanan basing sinterleme ile ilgili baz1 sorunlara da ¢6ziim
geitirir; kaba tanelerin kullanmimi, diisiik sicaklikta sinterleme ve diisiik sinterleme
stireleri ile yliksek yogunlukta malzeme iiretimi miimkiin olur. Sinterlenmis ve
basing yardimi ile sinterlemis bazi malzemelerin arasindaki farkliliklar Tablo 2.7’de
goriilmektedir.[17]

Basing yardimi ile sinterleme 4 farkli yontem ile gergeklestirilebilir. Bunlar dévme,
toz ekstriizyonu, sicak presleme ve sicak izostatik presleme yontemleridir. Dévme,
yiiksek sicakliklarda gergeklestirilen, diisiik mukavemetli yiiksek tokluga sahip
malzemelere uygulanan yiiksek sekil degistirme hizlarina ¢ikilan bir deformasyon
prosesidir. Ekstriizyon, tozlarin yiiksek sekil degistirme hizi ve yiiksek gerilim
altinda sinter yogunlagtirma islemidir. Yogunlagmay: saglamak igin yiiksek
ekstriizyon deformasyon oram gereklidir. Sabit kesit alamina sahip uzun sekilli
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pargalar bu yontemin temel {iirlinleridir. Sicak izostatik presleme ve sicak presleme

yontemleri agagida detayl olarak incelenmistir.[18]

Tablo 2.7 Sinterlenmis ve basing yardimai ile sinterlemis malzemelerin 6zellikleri[17]

Mazleme Ozellik Sinterlenmis Basmg ile
sinterlenmis
ALO; Kirilma toklugu 3,5MPam | 4,2 Mpa Jm
ALO; Sertlik %&Gpa 19,4 GPa VHN
Al,O5 Mukavemet 490 MPa 605 MPa
B4C- ALOs;-B Weibull dayanimi 7 18
Celik Tokluk 2% 39%
Fe-10A1,0; Mukavemet 430 MPa 1310 MPa
Fe-AlL, O3 Relatif aginma hizi | 1 0,1
Pb-Zr-TiO3 (PZT) | Dielektrik sabiti 1109 1158
Si3N,-15SiC Mukavemet 639 MPa 910 MPa
W-Mo-Ni-Fe Mukavemet 1400 MPa 2100 MPa
WC-10Co Kopma 2750MPa | 3370 MPa
mukavemeti
ZnO Oprik gegirgenlik 10% 45%
y4¢8)) Mukavemet 450 MPa . 1200 MPa

Stcak izostatik presleme

Sicak izostaik presleme yonteminde basing gaz vasitasiyla ii¢ eksenden eseksenel
olarak malzemeye uygulanir. Sicak izostatik presleme prosesleri, ¢ok uzun Smiir
istenen kalip yada takim ucu malzemelerinden havacilik komponentlerine kadar

birgok malzeme igin vazgegilmez bir tiretim teknigidir.

Basing, basing odasina yollanan gazin miktar: ile belirlenir. Kontrol parametreleri
zaman, sicaklik ve basingtir. Sinterlenmek istenen malzeme sisteme iki tiirlii
beslenebilir; toz olarak ve on sinterlenerek. Kapali por yapisma on sinterlenmig
malzemelerin sonradan sicak izostatik preslenmeleri sinter-hip olarak da bilinir.
Amag¢ malzemenin kendini tasiyacak bir mukavemete erigtikten sonra
HIP’lenmesidir. Dogrudan tozlarin beslendigi diger yontemde ise metal yada cam
kaliplar kullamlir. Kalip malzemesi se¢iminde en énemli parametre etkin sinterleme
sicakiginda kalibin basinci iletecek deformasyonu gésterebilmesidir. Camlar, celik,
paslanmaz gelik, titanyum, tantalyum en ¢ok kullanilan kalip malzemeleridir. Proses
esnasinda kalip, sinterlenecek malzeme ile doldurulur. Vakuma alinan sistem

degazing islemine tabi tutulurak buharlasan iiriinler uzaklastirilir, Vakum ve gaz
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bosaltim islemlerinden sonraki adim sistemin vakum ile sizdirmaz hale getirilir.
Ortamda gaz kalmamasi ¢ok Snemlidir ¢iinkii ortamda kalcak istenmeyen gazlar
sinterlenen malzemede porozite anlamma gelir. Tozlarin igerisinde bulundugu kap,
icten 1sitmal1 bir haznenin igerisindedir. Bu yontem; Al,Os, ZrO,, SipNj gibi seramik
malzemelerin; WC-Co, TiC-Fe, Al,05-ZrO, gibi kesici takim uglarinin; nikel ve
titanyum alagimlar gibi havacilik malzemerlinin, alagim ¢eliklerinin, kompozitlerin
ve elektronik seramiklerin iiretiminde kulanilmaktadir. Bu yontemin en &nemli
dezavantajlart sistemin maliyetinin ¢ok yiiksek olusu vede olduk¢a zahmetli bir

yontem olmasidir.[17]
Stcak presleme

Giiniimiizde artik yaygin olarak bazi1 malzeme ve alagimlar i¢in hem presleme hemde
yiiksek sicakliklart birlestirerek pekisme ve sinterlemenin aym stireglerde birlesik
gergeklestirildigi teknolojik stiregler, geleneksel presleme ve sinterleme siireglerinin
yerini almaktadir. Sicak presleme bu ihtiyaca cevap verecek en uygun, en yaygm
uygulama ve kullanima sahip olan ySntemlerden biridir. sicak presleme isleminde
¢ift tarafli, etki eden su sogutmali baski plakalari arasina yerlestirilen tozlar 1sitma
etkisiyle ilk olarak preslenir daha sonra baski altinda yiiksek sicakliklarda sinterlenir.
Tek yonlii sicak presleme normal sartlarda gergeklesebilecegi gibi, tozlarn 6zel
kaliplara yerlestirilmesi suretiyle vakum veya azot, argon gibi gazlar altinda
gergeklesebilir. Sekil 2.2°de sicak tek yonlii presleme tekniginin semasi
gosterilmektedir.

Sekil 2.2 Sicak tek yonlii presleme teknigi[26]
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Sicak presleme sisteminde alt pang¢ sabit olabilir. Kuvvet genelikle {ist pang ile
hidrolik bir sistem tarafindan uygulanir. Uygulanan kuvvet her ne kadar egeksenel ise
de kalip ylizeylerinde meydana gelen siirtlinme nedeniyle merkezden yanlara dogru
degisen bir kuvvet dagilimi olusur. Buna bagli olarak meydana gelen eksenel ve
radyal yonler arasindak gerilim farki, toz ylizeylerinin bozulmasina neden olan bir
kayma bolgesi olusturur. Sistemde kullamilan kalip malzemesi genellikle yiiksek
sicakliktaki mukavemeti fazla olan grafittir. Kalip malzemesi olarak kullanilacak
malzemenin ¢esitli 6zellikleri olmalidir. Bunlar malzemenin preslenmesi igin gerekli
sicaklikta kalibin mekanik olarak &zelliklerini yitirmeyip kuvvetli olmasi ve yiiksek
sicaklikta malzemeyi muhafaza edebilecek kapasiteye sahip olmasidir. Bu istenenlere
en uygun malzeme grafittir. Grafit kalibin etrafina yalitim amaciyla yerlestirilmek
tizere li¢ malzeme geligtirilmistir. Bunlar zirkonya, magnezya ve ince karbon
tozlaridir. Zirkonya ve magnezya etkili 1s1l yalitkan olamalarma ragmen, sicak
presleme periyodu sirasinda sinterlenir ve kalip duvariyla karbiir olusturacak sekilde
reaksiyona girerler. Bu nedenle bu tozarin tekrar kullanilmasi ¢ok zor olur.Bagka bir
dezavantajda bu tozlarin kalibin oksidasyonunu yeterince Onleyememeleridir.
Poroziteli toz arasindan giren hava kalip malzmesinin erozyana ugramasina ve kalip
omriiniin  kisalmasina neden olur. Bu nedenlerden &tiirii yalitim malzemesinin
karbon tozu olamasi kullamliglig: ve kolaylig1 agisindan sabitlenmigtir. Grafit disinda
kullamlan kalip malzemeleri tungsten karbiir ve bor nitriirdiir. Sisteme Sicaklik kalip
vasitasiyla yada direncler ile verilebilir. Proses esnasinda tane biiyiimesi ve hacim
difiizyonu etkin mekanizmalardir. Sicaklik yine kritik rol oynar ve kiigiik taneler
yogunlasmay: olumlu etkiler.[18,19]

Sicak presleme yavag bir porsestir. Kullanilan kalip aksami nedeniyle sicaklik
kontrolii zordur. Maksimum sicaklik olan 2250°C’ye grafit direngler kullanilarak
¢ikilabilir. Diger alternatifler SiC, molibden ve tungsten direnglerdir. Bu tip
direnglerde sicaklik daha diistiktiir. Ulagilan basing degerleri uygulanan yiike oldugu
kadar kalip dizayni ve parga geometrisine de bagli olarak degigkenlik gosterir.
Sinterleme sirasinda tercih edilen atmosfer sart1 genellikle vakum altinda ¢galigmaktir.
Vakumun Onemli getirileri firin direnglerinin  ve sinterlenen malzemenin
korunmasidir. Prosesin amacma gére koruyucu gaz atmosferinde de sinterleme
islemi yapilabilir ancak kapali por yapisima gegildiginde vakum ile poroziteyi

tamamen ortadan kaldirmak miimkiin olabilir. Karsilagilan bir problem sinterlenen
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malzemenin kalip yilizeyine yapismasidir. Sinterleme igleminin bitimyle iiriinii
kaliptan ayirirken numune yada kalip zarar gorebilir. Uriinlerin kalip malzeme ile
kirlenmesi ve bilesimlerinin zarar gfirniesi de miimkiindiir. Bunun 6niine gegmek igin
Ozellikle grafit kalip sistemlerinde kalip i¢ g¢eperlerine hegzagonal bor nitriir
uygulanmalidir. Bor nitriir ugucu bir siv1 ile kangtirilarak kalip i¢ yiizeylerine
pliskiirtiiliir. Bu yontemle olas1 yapisma sorunlar1 bir miktar 6nlenebilmektedir.

Sicak presleme 6zellikle kalip maliyeti nedeniyle pahali bir prosestir. Vakum altinda
yapilan iglemlerde maliyet daha da fazladir. Maliyetinin yaninda sinterleme sirasinda
getirdigi avantajlar nedeniyle de nadide pargalarin iiretiminde tercih sebebidir. Cok
uzun Omiirlii kalip yada takim bilesenleri gibi tiretim maliyeti gbze alinabilecek
iirtinler i¢in uygundur. Sicak perslemenin bir diger kullanim alam da bagka iiretim
alternatifinin olmadigi, sinterlenmesi ¢ok zor olan o&zellikle kompozit yapilarin
tiretimidir. Ozellikle diisiik plastisiteye sahip malzemelerin sinterlenmesi icin
elverislidir. Sicak presleme yontemi ile hafif kompozitler, manyetik kayit baglari,
asinmaya diren¢li malzemeler, titanyum havacilik yapilari, yiikksek performans
manyetikleri, yar1 iletken kaplama hedef malzemeleri, yapay implantlar, zith delici

malzemeler gibi ¢cok degisik bir alanda malzeme tiretimi gergeklestirilebilir.[17]

2.4 Bor karbiir titanyum diboriir kompozitlerinin sicak preslenmesi

Karbiirler sahip oduklar1 kovalent baglar nedeni ile sinterlemede bazi zorluklar
gosterirler.  Yogunlagsma iglemi ergime sicakhigmm %80-90’m civarmda
gergeklestirilir. Bor karbiiriin 2450°Cde ergidigi diistintiliirse bu 1950 -2250°C
sicaklik araligimna tekabiil eder. Sinterleme davramsi partikiillerin tane boyutu ve
yiizey alam ile alakalidir. Bir malzemenin birim yiizey alam ne kadar biiyiikse
sinterleme davranisi o kadar iyidir. Ortalama partikiil boyutu 3 mikron olan tozlarin
2250°C de sinterlenmesi neticesinde % 20 sinterleme cekmesi gozlenirken, ortalama
boyutu 10 mikron olan tozlar aym: sicaklikta % 5 civarinda sinterleme gekmesi
gOstermektedir. Bor karbiir tozlarmin sinterlenmesi sirasinda sinterleme hizi 1650-
1800°C’de sicaklik araliginda az olup, 2000-2100°C araliginda hiz artar. 2300-
2350°C sicaklik araliginda ise kismi ergimeler goriilmeye baglandigindan sinterleme

islemi ¢ok dar bir sinir igersinde gergeklestirilir.
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Titanyum dibortiriin yliksek ergime sicakli1 yiiziinden bu malzemenin sinterlenmesi
de yiiksek sicaklik gerektirmektedir. Ayrica bu malzemenin hem iyonik hem de
kovalent bag yapisinda olmasi bu malzemenin sinterlenmesini zorlagtirmaktadir.
Ayrica titanyum diboriir yiizeyindeki ¢ok ince oksijence zengin bir katman
sinterlemeyi gii¢lestirmektedir. Titanyum diboriiriin sinterleme sonrasindaki teorik
yogunlugu maksimum %95civarma ulagilabilmistir. Sicak presleme ile 2100°C
sinterleme sicaklifi ve 2 saat sinterleme zamaninda %99 civarinda bir yogunluga
ulasildigr Oriilmiistlir. Titanyum diboriirlin sicak preslenmesine katki malzemesi

olarak demir, nikel, karbon, tungsten ve tungsten karbiir kullanilmaktadir.

Bor karbiir titanyum dibortir kompozitleri bor karbiiriin 6zellikle yiiksek sertligi ve
bunun yanmda mukavemet &zalliklerinin iyi olmasi, titanyum diboriiriin ise yiiksek
egme mukavemeti ve kirilma toklugunun yami sira diger fiziksel 6zelliklerinin de
yiiksek olmasi nedeniyle ¢aligilan bir sistemdir. Sekil 2.3’deki bor karbiir titanyum
diboriir ikili faz diyagramim inceleyecek olursak, bu iki fazin hi¢ bir bilesik
yapmadan biiyiik bir aralikta ¢alisilabilecegini ve de galisma sicakliinin 2545 K gibi
cok yiiksek bir sicaklifin altina kadar ¢ikabildigimiz saptanabilmektedir.

T, K

3500 }

3000 +
“u!\hg_;!i;ﬁ:

2500 lfﬁ.ﬁ% 2545 K 95.0%
B4C 20 40 60 80 TE?

%A
Sekil 2.3 B,C — TiB; ikili denge diyagrami[21]

Bor karbiir titanyum diboriir ile yapilan daha 6nceki ¢aligmalara incelendiginde bu
konuda ¢ok detayli bir ¢aligma yapilmadig1 saptanmustir. Bu ¢aligmalarin ¢gogunda bu
tip kompozitleri firetirken hammadde olarak titanyum diboriir yerine TiO,
kullamlms ve sicak presleme sirasinda agagidaki kimyasal reaksiyon olusturularak
nihai iirtinde bor karbiir ve titanyum dibortir elde edilmistir [ 22,23 ].

B4C + 2TiO, + 3C = 2TiB, + 4CO
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Yapilan baska bir ¢alismada ise bu c¢aligmadaki gibi hammadde olarak titanyum
diboriir ve bor karbiir tozu kullanilmig fakat tiretilen iiriiniin mekanik 6zelliklerinden

bahsedilmemis sadece mikroyapisma bakilmistir [24]. Tablo 2.8°de daha 6nce

yapilan caligmalarin sonuglar1 gésterilmistir.

Tablo 2.8 Daha 6nce yapilan ¢alismalar[22-25]

Hamil | Sonuglar
Kullanilan | ... . Caligma -
Caligma method TiB, Miktar1 Kosullart Rolatif Egmo mukavemeti Notlar
yogunluk
Hammadde
olarak TiO, ve C
2000 °C kullanilarak
Skorokhod, Sicak % 15 (vol.) 20 MPa 1 ) 550 MPa k1mya§a1 bir
Krstic presleme saat argon reaksiyon
atmosferi olusturularak
yapilan bir
caliyma
Hammadde
olarak TiO, ve C
kullanilarak
kimyasal bir
0 reaksiyon
Yamada, Sicak 52001(3/?1,51 olusturularak
Hirao ve % 15 (vol.) %99.7 650 MPa yapilan bir
arkadaslari presleme saat argon caligma
atmosferi
baslangi¢ B,C
toz boyutu 0,4
pm kadar
oldukea kiigiik
bir deger
Hammadde
793 %983 olrak Ty ve C
deBi kullanilarak
egisen . R
0 degerler en klmyagal bir
% sinterleme daha sonra 350-480 MPa yapilan bir
Skorokhod, | Basigsiz strast ile arasindaki degerler,
. . 5,10,15,20,25 | daha sonra calisma,
Krstic sinterleme 0 %10 %5,10,25,20,15 sirasi
(vol.) 2150°C 9%25.20.15 e basingsiz
argon o; 20’ 1 O’ Ve‘ ) sinterleme dncesi
atmosferi | 7 15 hazirlanan
. karisim 300 MPa
arasmdaki soguk izostatik
farklar 0,01 bii
mertebesinde prese tabil
tutuluyor
Burdaki ¢alisma
direk B,C ve
Cai, Nan Sicak 1900°C 25 TiB, kullanilarak
ve rosleme %20 (vol.) MPa 30 85% - yapilmus. Sadece
arkadaglart P dakika mikroyap: ve x-
1smnlan analizleri
calisilms.
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Kullanilan Hammaddeler

Bor karbiir titanyum diboriir kompozitlerinin iiretiminde kullanilan tozlar Alman
H.C. Starck firmasindan temin edilmistir. Tablo 3.1.’de kullanilan bor karbiir
tozunun fiziksel ve kimyasal 6zellikleri gosterilmigtir. Sekil 3.1.’de ise kullanilan bor

karbiir tozunun SEM goriintiisii gosterilmigtir.

Tablo 3.1 Kullanilan bor karbiir tozunun fiziksel ve kimyasal 6zellikleri

B:C oram 3.8-39
C min. % 21.8
N max. % 0.7
0 max. % 1.0
Fe max. % 0.05
Si max. % 0.15
Al max. % 0.05
diger max. %0.5
BET 6-9m’g
Ham yogunluk 1.5—1.7 g/em’
Boyut dagilimi : % 90 6.5 um

% 50 2.5 um

% 10 0.4 um
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Sekil 3.1 Kullamlan bor karbiir tozunun SEM gériintiisii

Deneylerde kullanilan titanyum diboriir tozunun kimyasal ve fiziksel dzellikleri vede
SEM goriintiisli asagida gosterilmisgtir.

Tablo 3.2 Kullanmilan Titanyum diboriir tozunun fiziksel ve kimyasal 6zellikleri

B min. % 30
C max. % 0.5
N max. % 0.6
0] max. % 1.1
Fe max. % 0.1
BET 4-7mg
Boyut dagilimi : % 90 6-10 pm
% 50 3—-6um
% 10 0.7 -2 pum

Sekil 3.2 Titanyum dibortir tozunun SEM goriintiisii
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3.2. Kullanilan Alet ve Cihazlar

Bor karbiir titanyum diboriir kompozitlerinin iiretimi igin yapilan deneylerde
kullanilacak tozlarin tartimlar: 0.001g hassasiyetli Sartorius marka otomatik terazi ile

yapilmstir(Sekil 3.3). Uretim igin tartilan bor karbiir, titanyum diboriir tozlari

homojen bir karisim haline gelmesi igin Turbula T2C marka karistiricida
kanstirlmiglardir (Sekil 3.4).

L

Sekil 3.3 Sartorious maia terazi Sekil 3.4 Turbula marka karigtirici

Kompozit iiretimi igin elde edilen homojen bir karigim haline gelen tozlar sicak
presleme islemi igin grafit direngler ile kontrollii isitma saglanabilen, diflizyon
pompasi ile yiiksek vakum uygulanabilen 2300°C m maksimum sicaklik, 100 ton
maksimum yiik uygulanabilen inert atmosfer altinda sinterleme yapilabilen Centorr

Vacuum Industries marka sicak pres kullanilmugtir (Sekil 3.5).

Sekil 3.5 Centorr Vacuum Industries marka sicak pres
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3.3 Deneylerin Yapihsi

Bor karbiir titanyum diboriir kompozitlerinin iiretimi igin izlenen yol sirasi ile Sekil

3.6 da gosterilmistir.

Bor Karbiir Titanyum diboriir

A
Karistirica

|

Karisim
v

Sicak presleme

\ 4
Kompozit Plaka

|

Mekanik deneyler i¢in kesme
4 \ 4

Egme mukavemeti v Yogunluk 6lgiimii

Sl Metalografi iglemleri
(Parlatma)

e ~,

Sertlik dl¢timii SEM ile mikroyap1
analizi

Sekil 3.6 Yapilan galigmalarin akis semasi

Deneyler 3 degisik seri olarak her bir seride 4 farkli bilesim olarak uygulanmigtir.
Bilesimdeki titanyum diboriir miktar1 hacimce ylizde 5,10,15 ve 20 olmak lizere 4
farkli bilesimdedir. Deneyler i¢in kullamilacak toz miktarlarimi hesaplamak i¢in ilk
basta her bir bilesimin yogunluklart hesaplanmigtir. Yogunluk hesaplamalar
asagidaki formiile gére hesaplanmigtir.

dpac X drim2

d (pilesimin yogunlugu) = ‘ 3.1
% B4C X dTiBZ + %Tle X dB4C
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yapilan hesaplamalardan sonra her bir bilesim i¢cin yogunluk degerleri Tablo 3.3°de
gosterilmistir.

Tablo 3.3 Degisik oranlardaki bilesimin yogunluk degerleri
B4C’e hacimce eklenen TiB; | % 5TiB; | % 10 TiB, | % 15 TiB, | % 20 TiB,

bilegimi

Yogunluk (g/cm’) 2,577 2,636 2,698 2,765

Bu yogunluklardan yola ¢ikarak 5 x 5 x 0.5 boyutlarinda kompozit malzeme yapmak
i¢in gerekli toz miktarlar1 Tablo 3.4’de hesaplanmisgtir.

Tablo 3.4 Deneylerde kullanilan toz karisimlarinin miktarlar

Bilegim B4C (g) TiB; (g) Toplam (g)
B4C (%95) TiB; (%5) 29,44 2,77 32,21
B4C (%90) TiB; (%10) 27,48 5,47 32,95
B4C (%85) TiB; (%15) 25,625 8,1 33,725
B4C (%80) TiB; (%20) 23,86 10,7 34,56

Belirtilen miktarlarda tartilan karigimlar daha sonra homojen bir karnigim saglanmasi
icin 8 saat boyunca karigtirtlmiglardir. Hazirlanan karigimlar sicak pres islemi igin
5 x 5 x 0.5 boyutlarindaki kaliplara konulmustur. Sicak pres isleminden sonra
¢ikacak numunelerin kaliplara yapismamasi i¢in kaliplar tozlar konulmadan dnce bor
nitriir aseton karigim ile 1slatilmustir. Tozlarin yerlestirilmesi isleminden sonra sicak
presleme islemi 3 farkl seferde yapilmustir. ilk deney grubunda 30 °C/dk 1sitma hizi
ile 1900°C ¢ikilmus burada 45 dk durulmus ve 25 MPa basing uygulanmistir. ikinci
deney grubunda ilk deneyin degerlerinin diisiik oldugu karakterizasyon ¢aligmalar
sonrasinda goriilmiis ve daha yiiksek degerler uygulamaya karar verilmistir. Bu
deneyde 30 °C/dk 1sitma hiz: ile 2100°C’ye cikilmig burada 1 saat boyunca kalmip
100MPa basmng uygulanmustir. Ugtincii deney grubunda ise 30 °C/dk 1sitma hiz ile
2200°C’ye ¢ikilmis burada yine 1 saat boyunca kalmip 100MPa basing
uygulanmustir. Deneyler sirasinda 1900°C’ye kadar vakum altinda calistlmis bu
sicakliktan sonra Argon atmosferine gecilmis ve de sofutma islemi’de Argon
atmosferi altinda yapilmistir. Cikarilan numuneler karakterizasyon caligmalarina
tabii tutulmustur.
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3.4. Karakterizasyon Calismalan

3.4.1. Kesme islemleri

Yapilacak olan karakterizasyon ¢aligmalarina baglamadan 6nce sicak pres isleminden
¢ikan biitlin numuneler kare kesit haline getirilmek i¢in Buehler Marka kesicide
(Sekil 3.7) kesilmislerdir.

Sekil 3.7 Buehler marka kesici

Kesme islemi ¢alismadaki en zor kismi olusturmaktadir. Uretilen kompozitlerin ¢ok
sert ve yiiksek mukavemette olusu bu islemi oldukca zorlastirmaktadir. Kesme
islemleri Buehler ve IAIR marka kesici elmas diskler ile gerceklestirilmistir. Kesme
kosullar 2400-2700 rpm disk hiz1 ve 1.1 mm/dk ilerleme hiz1 ile gergeklestirilmistir.

3.4.2. Egme mukavemeti Olciimii

Egme mukavemeti tayini i¢in {i¢ nokta egme deneyi yapilmistir. Bu deney igin
INSTRON marka ¢cekme basma cihazi kullanilmigtir (Sekil 3.8).

Sekil 3.8 INSTRON cihazi
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Numunenin boyutlar1 ve uygulanan kuvvet degerinin 15181nda ortaya gikan degerler

agagidaki formiilde yerine konularak egme mukavemeti degerleri hesaplanmistir.

3Fl1

Egme mukavemeti =——— (3.2)
2b.d°

F : Uygulanan ytik,

1 : Mesnetleraras1 mesafe,

b : Numunenin genisligi,

d : Numunenin ytiksekligi.[26]

3.4.3. Yogunluk dl¢iimii

Numunelerin yogunluk Sl¢timleri Mettler Toledo PG 503-S (Sekil 3.9) marka
cihazda yapilmigtir.

Sekil 3.9 Mettler Toledo yogunluk Slgme cihazi

Numunenlerin yogunluk &lgtimleri i¢in ilk bagta kuru agirliklar1 daha sonra sudaki
agirhiklan Slgtilmiistiir. Suyun sicaklign Sl¢iiliip buna karsilik gelen katsayl da hesaba
katilarak agagidaki formiilde yogunluklar hesaplanmustir.

Wa
d= X dgy 3.3)
(Wa—Wp)

Wa  :Kuru agirlik (g)
Wi : Sudaki agirlik (g)

dsy : Suyun 6lgiilen sicakliktaki yogunlugu (g/cm®)
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3.4.4. Sertlik dlciimii

Parlatma igleminin kolaylikla yapilabilmesi amaciyla bakalite alma igleminden
gegirilen numuneler sirasiyla 14, 9, 6 ve 3 um elmas pastalar ile parlatilmigtir.
Parlatilan numuneler TUKON marka mikrosertlik cihazinda (sekil 3.10) 1000 g yiik
uygulanarak sertlik Sl¢timiine tabi tutulmustur. Olusan izin uzunlugu 6l¢iiliip Vickers
skalasindaki sertlik degerleri bulunmustur.

Sekil 3.10 Tukon mikrosertlik cihazi

3.4.5. Mikroyap: analizleri
Numunelerin mikroyap1 incelenmesi JEOL JSM-840 marka taramali elektron
cihazinda (SEM) gerceklestirilmistir (Sekil 3.11)

Sekil 3.11 JEOL JSM-840 SEM cihaz1
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4.DENEY SONUCLARI

4.1. Yogunluk Sonuglari

Ug farkl kosul, 1900°C 25 MPa 45 dakika, 2100°C ve 2200°C 100MPa 1 saat,
sonucunda iiretilen kompozitlerin yogunluk degerleri ve yogunluktaki standart
sapmalar agagidaki tablolarda verilmistir. Yogunluk 6l¢timleri her bir numune igin en
az 10 farkli yerden &l¢iilmiistiir.

Tablo 4.1 %5 TiB, igeren numunelerin degisik sicakliklardaki yogunluk sonuglari

Sicaklik (°C) 1900 2100 2200
Ortalama yogunluk degeri (g/cm’) 1,986 = 0,061 2,324+ 0,014 |2,401+0,013
Rolatif yogunluk 77 90,2 93,6

Tablo 4.2 %10 TiB; igeren numunelerin degisik sicakliklardaki yogunluk sonuglar

Sicaklik (°C) 1900 2100 2200
Ortalama yogunluk degeri (g/cm’) 2,1£0,03 |2,389+0,007 | 2,543 £0,049
Rélatif yogunluk 79,6 90,9 96,6

Tablo 4.3 %15 TiB, igeren numunelerin degisik sicakliklardaki yogunluk sonuglari

Sicaklik (°C) 1900 2100 2200
Ortalama yogunluk degeri (g/cm’) 2,15+£0,04 | 2,462+ 0,007 | 2,629 +0,031
Rolatif yogunluk 80 914 97,52

Tablo 4.4 %20 TiB; igeren numunelerin degisik sicakliklardaki yogunluk sonuglari

Sicaklik (°C) 1900 2100 2200
Ortalama yogunluk degeri (g/cm’) 2,31+0,01 | 2,553+0,027 | 2,698 + 0,045
Rolatif yogunluk 82,9 92,4 98
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76 l , . . , ,
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Sicaklik

Sekil 4.1 Sicaklifin yogunluga etkisi

83
82 -
81 -
80 -
79 -
78
77 A

76 T T T T
0% 5% 10% 15% 20% 25%

TiB2 miktari

Rélatif yogunluk

Sekil 4.2 1900°C 45 dk 25 MPa kosullarinda TiB, miktarimn yogunluga etkisi
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Rolatif yogunluk

90,5 -

90 T T T T
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TiB2 miktar:

Sekil 4.3 2100°C 1 saat 100 MPa kosullarinda TiB; miktarinmn yogunluga etkisi

98,5
98
97,5 A
97 1
96,5
™ 08
95,5 +
95
94,5 -
94
93,5
93 T T T T
0% 5% 10% 15% 20% 25%

TiB2 miktari

unluk

Rélatif yo:

Sekil 4.4 2200°C 1 saat 100 Mpa kosullarinda TiB, miktarinin yogunluga etkisi

4.2. Sertlik Sonuclar:

Mikrosertlik cihazinda 1000 g yiik altinda 6lglilen Vickers sertlik degerleri her
numune i¢in 10 farkli yerden alinmis en biiyilk ve en kiiglik degerler dikkate
almmadan alman 8 deger ile sertlik sonuglar1 alinmugtir. 1900°C yapilan deneyden

¢ikan numunelerin poroziteleri ¢ok yogun oldugundan (%75-80 yogunluk)
mikrosertlik degerleri 6lgiilememistir.
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Tablo 4.5 %5 TiB, igeren bilesimin degisik sicakliklardaki sertlik degerleri

Sicaklik (°C) 2100 2200

Ortalama sertlik degeri (kg/mm>) 2060 + 133,15 | 2870+ 202,5

Tablo 4.6 %10 TiB, igeren bilesimin degisik sicakliklardaki sertlik degerleri

Sicaklik (°C) 2100 2200

Ortalama sertlik degeri (kg/mm>) 1995+ 171,2 | 2772 227,12

Tablo 4.7 %15 TiB, igeren bilesimin degisik sicakliklardaki sertlik degerleri

Sicaklik (°C) 2100 2200

Ortalama sertlik degeri (kg/mm®) 1980 + 139,59 | 2660 £ 149,6

Tablo 4.8 %20 TiB, igeren bilesimin degisik sicakliklardaki sertlik degerleri
Sicaklik (°C) 2100 2200
Ortalama sertlik degeri (kg/mm®) 1845+119,8 | 2415+170,5

3100

2900 -

2700 -

2500 - —e—2100C

—a— 2200 C

Sertlik

2300 A

2100 |

1900 -

1700 T T T T
0% 5% 10% 15% 20% 25%

TiB2 Miktar:

Sekil 4.5 TiB, miktar1 ve sicaklifin sertlige etkisi
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4.3. Egme Mukavemeti Sonuclar
Farkli kosullarda elde edilen numunelerin egme mukavemetleri her numune igin en
az 6 farkli deger alinnmstir. Uretilen bilesimlerin efme mukavemetleri ve

hesaplamalardaki standart sapmalar agagidaki tablolarda verilmistir.

Tablo 4.9 %5 TiB, i¢eren bilesimin degisik sicakliklardaki egme mukavemetleri

Sicaklik (°C)

1900

2100

2200

Egme mukavemeti degeri (g/cm’)

92,4+5,5

140+ 12,8

240 + 6,55

Tablo 4.10 % 10 TiB; igeren bilesimin degisik sicakliklardaki egme mukavemetleri

Sicaklik (°C)

1900

2100

2200

Egme mukavemeti degeri (g/cm’)

106 + 9,24

149+ 19,3

250+ 36,3

Tablo 4.11 %15 TiB; igeren bilesimin degisik sicakliklardaki egme mukavemetleri

Sicakhik (°C)

1900

2100

2200

Egme mukavemeti degeri (g/cm’)

120 £ 10,08

220,8 £ 25,5

404,8 = 37,2

Tablo 4.12 %20 TiB; igeren bilesimin degisik sicakliklardaki egme mukavemetleri

Sicaklik (°C)

1900

2100

2200

Egme mukavemeti degeri (g/cm’)

128 £ 11,9

215+ 21,31

305 + 28,6

Egme mukavemeti (MPa)

425

375
325
275 A
225
175
125

75

1800

2000 2100

Sicakhk

2200 2300
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Sekil 4.6 Sicaklifin egme mukavemetine etkisi
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4.4. Mikroyap1 Cahsmalar:

Ug farkl kosulda iiretilen numunelerin parlatma isleminden sonra mikroyapilarina ait
goriintiileri almmugtir. 1900°C’de yapilan deney gurubundaki numunelerin yiiksek
porozite miktari yiiziinden diizgiin gériintii elde edilememistir. Numunelerin

mikroyapilarina ait SEM fotograflar1 asagida gosterilmistir.

Sekil 4.11 2100°C’de yapilan deneyde %10 TiB; igeren numunenin SEM g6riintiisii
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Sekil 4.14 2200°C’de yapilan deneyde %5 TiB, iceren numunenin SEM gériintiisii
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Sekil 4.16 2200°C’de yapilan deneyde %15 TiB, iceren numunenin SEM goriintiisii
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Sekil 4.17 2200°Cde yapilan deneyde%20 TiB; i¢ceren numunenin SEM goriintiisii
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5. DENEY SONUCLARININ IRDELENMESI

5.1. Yogunluk Degerlerinin irdelenmesi

Yogunluk degerlerinde dikkat edilmesi gereken numunelerin rélatif yogunluk
degerleridir. Bir malzemeden beklenen yogunlugunun teorik yogunlugunun aynisi
olmasidir. Bu calismada yogunluk degerlerine bakildiginda her {i¢ sicaklik iginde
titanyum diboriir miktarinin artmasi ile rélatif yogunluk degerininde arttigt
goriilmiistiir. 1900°C 45 dakika 25 MPa sartlarinda yapilan ilk deney grubunda elde
edilen yogunluk degerleri olduk¢a diisiik bulunmustur. Bu kosullarda titanyum
diboriir miktarmin artmasi ile rélatif yogunlukta artig goriilmiis fakat bu degerler
%77-80 arasinda sturl kalmustir. 2100°C 1 saat 100MPa kosullarinda yapilan ikinci
deney grubunda ise yogunluk degerlerinde biiyiik bir artis kaydedilmis yine artan
titanyum diborlir miktar1 ile rélatif yogunluklarmin arttifi gézlenmistir. Bu
kosullarda elde edilen numunelerin rélatif yogunlugu % 90,2-92,4 araliginda
saptanmustir. 2200°C 1 saat 100MPa kosullarinda yapilan iigiincii deney grubunda ise
yogunlugun diger numunelere gore yiiksek oldugu gézlemlenmistir. % 93,6-98
degerlerinde bir rolatif yogunluk saptanan bu deneyde artan titanyum diboriir
miktarma goére yogunluk oranindaki artis diger numunelere nazaran daha fazla
olmustur. Yogunluk degerleri g6z 6niine alindiginda artan TiB; miktarimin B,C —
TiB, kompozitinin sinterleme 6zelligini iyilestirdigi saptanmustir.

5.2. Sertlik Degerlerinin irdelenmesi

Bor karbiiriin sertliginin degeri 3500 civarinda titanyum diboriiriin ise 2400 civarida
oldugu bilinmektedir. Bu degerlere gore bor karbiir titanyum diboriir kompozitlerin
sertligi bu iki deger arasinda olacaktir. Bilegimdeki titanyum diboriir miktar1 arttik¢a
sertligin diismesi beklenmektedir. Bu degerlere bakarken malzemenin yogunluguna
dikkat etmek gerekmektedir. Porozite arttifinda sertligin diistiigii bilinmektedir.

Yapilan deneyler sonucunda ilk deneydeki yiiksek porozite yiiziinden sertlik
degerleri Slgtilememistir. Ikinci deneyde yogunluk oranimn diisiik olmasi nedeniyle
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sertlik degerleri beklenenden diisiik ¢ikmustir. 2100 vickers degeri ile baglayan sertlik
titanyum diboriir miktar1 arttikca sertlikde beklenen diisiis gériilmiistiir. Uglincii
deneyde saglanan yliksek yogunluk oranlari sayesinde sertlik degerleride yiiksek
cikmis ve beklenen deger aralifmin iginde yer almigtir. Bu deneyde de titanyum
diboriir miktarmin artmasi ile sertlik degerlerinde diistis gdzlenmistir.

5.3. Egme Mukavemeti Degerlerinin Irdelenmesi

Yapilan deneyler sonucunda dlgiilen egme mukavemeti degerleri beklenildigi gibi
titanyum diboriir oraninin artmasi ile artmigtir. Burada dikkat edilmesi gereken husus
2100°C ve 2200°C sicakliklarda yapilan deneylede %15 titanyum diboriir oranma
kadar egme mukavemeti yiikselirken %20 oranindaki bilesimde ise %15°e nazaran
bir diisme goriilmiistiir. Yapilan literatiir aragtirmalarda bu olaymm diger
calismalarda’da gergeklestigi goriilmiistlir.[25] %15 oraninin egme mukavemeti
bakimindan en ideal bilesim oldugu anlagilmustir. 1900°C yapilan ¢ahsmada ise her
oranda artan bir sonug¢ elde edilmistir. Fakat bu deneyde elde edilen numunelerin
yogunluklarimin diisiik olmas1 yani porozitenin yiiksek olmasi nedeni ile elde edilen

sonucun diger iki sicakliga gore belirleyici bir etken olmadigma karar verilmistir.

5.4. Mikroyap1 Cahismalarimin irdelenmesi

Numunelerin mikroyapilarina ait SEM fotograflar1 ile yapilan calismalarda artan
titanyum diboriir oram ile porozitenin azaldifi rahatca gériinmiistiir. Mikroyapi
fotograflarinda titanyum dibortiriin bor karbiir i¢inde homojen dagildig:
gozlemlenmistir. Daha 6nceki ¢aligmalar incelendiginde parlak fazmm TiB, oldugu
anlagilmis ve bor karbiir fazi ile bag yaptigr rahatlikla goriilmiistir. Egme
mukavemeti degerinin en fazla oldugu 2200°C’deki %15’lik numune en az

poroziteye sahip goriintii olarak saptanmigtir.

5.5. Sonuclarin Daha Onceki Calismalar ile irdelenmesi

Bor karbiir titanyum diboriir kompozitlerin {iretimi ile ilgili daha 6nceki ¢alismalarda
daha &nce de bahsedildigi gibi kimyasal reaksiyon ile bu tip kompozitlerin sicak
presleme iglemi gergeklestirildiginden ve bu iglemler sirasinda sinterlemeye yardime:

oldugu bilinen Karbon’un da ortamda bulunmasmdan, bu ¢alismalarda yiiksek egme
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mukavemeti ve yogunluk sonuglari elde edilmigtir. Fakat 6nceki ¢aligmalar ile bu
caligmadaki sonuglar birbirlerine yakindir. Bor karbiir titanyum diborlir sicak
preslemesini B4C ve TiB, hammaddeleri ile bu ¢alismadaki kosullara benzer olarak
K.F. Chai ve arkadaglarinin yaptig1 ¢calismanin sonuglari ile bu ¢aligmanm sonuglar

karsilastirildiginda yogunluk sonuglar bu ¢aligmada daha iyi ¢ikmuistir.
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6.GENEL SONUCLAR

1. Bu galigmanin amaci Alman H.C.Starck firmasimdan temin edilen B4C tozlarina
hacimce %5, %10, %15 ve %20 oranlarinda TiB, ilave ederek 1900°C 45 dakika
25MPa basing altinda, 2100 ve 2200°C 100 MPa basing altinda 1 saat stireyle sicak
presleme yontemiyle {iretilmis komporzitlerin yogunluk, sertlik ve egme

mukavemetlerinin tespitidir.

2. B4C ve sirasityla hacimce %5, %10, %15 ve %20 TiB, ilaveli tozlar polietilen

sisede 8 saat stireyle karistirilarak homojenizasyon saglanmugtir.

3. B4C’e hacimce %5, %10, %15 ve %20 oranlarinda TiB, ilave edilerek, 1900°C,
2100°C ve 2200°C’de sicak presleme yontemiyle elde edilen kompozitlerin
yogunluklari; her ti¢ sicaklik igin ilave edilen TiB, ve artan sicaklikla artmugtir,
1900°C’de B4C ilave edilen TiB, oram %5’den %20’ye arttinldiginda kompozitin
rolatif yogunlugu %77’den %82,9’a yiikselmistir. Bu ifade edilen rakamlar
malzemenin poroz bir yapiya sahip olmasma yol agmustir. 2100°C°de TiB, oram
%S5’den %20’ye arttinldiginda kompozitin rélatif yogunlugu %90,2’den %92,4°¢,
2200°C’de ise % 93,6”dan %98’e yiikselmistir.

4. Sertlik olgiimlerinde 1900°C’de {iretilen kompozitlerinin yiiksek porozite
miktarlar yliztinden bu numunelerin mikrosertlik degerlerinin &lgiilmesi miimkiin
olmamigtir. 2100°C°de yapilan sertlik Slgiimleri sonucunda TiB, oramnm %S5’den
%20’ye arttinlmastyla sertlik degeri 2060 kg/mm?® den 1845kg/mm®’ye diismiigtiir.
2200°Cde sinterlenmis numunelerde TiB, oranmnin %5°den %20’ye arttinlmas: ile
sertlik degeri 2870 kg/mm* den 2415 kg/mm®’ye diigmiistiir. %5, % 10, % 15 ve %
20 TiB; ilavesiyle elde edilen B4C-TiB; kompozitlerinde her ti¢ sicaklik icin TiB;
miktan arttikga sertlik diigmiistiir. Ancak ayni numunelerde sinterleme sicaklip
arttinldiginda aym orandaki TiB; ilave miktarlari i¢in daha yiiksek sertlik degerleri
elde edilmigtir.
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5. B4C’e %5 TiB; ilave edilerek yapilan deneylerde sicakligin 1900°C’den 2100°C
ve 2200°C’ye yiikseltilmesiyle elde edilen numunelerde egme mukavemeti degerleri
sirastyla 92 MPa, 140 MPa ve 250 MPa olarak belirlenmistir. Benzer sekilde %10
TiB, ilaveli numunelerde bu degerler az bir artigla 106 MPa, 149 MPa ve 265 Mpa
olarak Slgiilmiistiir. %15 TiB; ilaveli numulerde bu degerler 1900°C igin 120 MPa,
2100°C igin 220 MPa ve 2200°C igin 405 MPa olarak Slgiilmiistiir. Son olarak %20
TiB; ilaveli numunelerde egme mukavemeti degerleri sirasiyla, 128 MPa, 215 MPa
ve 305 MPa olarak belirlenmistir.

Bu &lgiilen degerler sonucunda artan sicaklik ile egme mukavemeti degerlerinin
arttig1 goriilmiigtiir. Artan TiB, miktar ile egme mukavemeti %15°lik bilesime kadar
artt11 %20°’lik numunede ise bu degerin %15°e gore azaldig saptanmagtir.

6. Mikroyap1 caligmalarinda artan sicaklikla diisen porozite gozlemlenmisgtir.
2200°C’de %15 TiB, igeren numune mikroyap: olarak en az poroziteye sahip

numune olarak saptanmigtir.
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EKLER

Ek Al Deney Sonuglan

o . Teorik Relatif . Egme
Deney Bﬂ;&m Si?g/g::l I;llgu)k yogunluk | yogunluk (kSgt/arthk ) mukavemeti
Kosullari (VO"l ) (g/cm3) % mm?2 (MPa)
%s | 1950F | 2,577 77 ) 92
TiB, ’ +35,5
0 %10 2,1 2,636 79,6 106
192(5) C TiB, +0,03 i +9,24
dakika %15 2,158 2,698 80 i 120
%20 2,31 2,765 82,9 _ 128
TiB, +0,01 +11,9
%5 2,324 2,577 90,2 2060 140
TiB; +0,014 + 133,15 +12,8
0 %10 2,389 2,636 90,9 1995 149
2100°C | TiB, | =*0,007 +171,2 +19,3
I saat [—,
100 %15 2,462 2,698 91,4 1980 220
TiB, + 0,007 + 139,59 +25,5
MPa
%20 2,5535 2,765 92,4 1845 215
TiB, + 0,027 +119,8 +21,31
%5 2,401 2,577 93,6 2870 250
TiB; +0,013 +202,5 + 6,55
0 %10 2,543 2,636 96,6 2772 265
2200°C | TiB, | +0,049 +227,12 + 36,3
1 saat
100 %15 2,629 2,698 97,52 2660 405
TiB, +0,031 +149,6 +372
MPa
%20 2,698 2,765 98 2415 305
TiB, + 0,045 +170,5 + 28,6

48




OZGECMIS

1979 yilinda Istanbul’da dogdu. 1990 yilinda Bostanct 23 Nisan Ilkokulu’ndan, 1997
yilinda Ozel Dogus Lisesi’nden mezun oldu. Aym sene girdigi, Istanbul Teknik
Universitesi Kimya-Metalurji Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miih. Bsliimii’'nden
2002 yilinda mezun oldu. Aym yil Istanbul Teknik Universitesi, Fen Bilimleri
Enstitiisti, Uretim Metalurjisi ve Teknolojileri Programi’nda yiiksek lisans egitimine
basladi.

49



