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ONSOZz

Bu calsmada, indirgen in-situ yanma sentezi yontemi ileOATiB, seramik
matrisli kompozit tretimi hedeflengtir ve 600C, 800C ve 1000C sicakliklarda 4,

16, 32 ve 64 saat sure ile oksidasyona maruz bnagkur.

Tez calsmam siresince yardimlarini esirgemeyen, engin bigbirikimiyle bana
yol gosteren ve her zaman yanimda olan ¢gediehocam Sn. Yrd. Dog. Dr. Ozkan
OZDEMIiR’e en icten tgekkirlerimi sunarim. Tezin hazirlanmasinda her kianu
fikir, gorus ve tecrtbeleriyle destek olan Sn. Do¢. fadumarSEN’e, Sn. Dog. Dr.
Ugur SEN’e ve Sn. Yrd. Dog. DrSiikran DEMRKIRAN’a tesekkirii bir borg
bilirim. Deneysel ¢cabmalarda yardimlarini esirgemeyengddi arkadalarim Nuri
ERGIN’e, Osman YUMNU'ye ve Turgay TEHGe sonsuz tgekkirii bir borg
bilirim. Deneysel cabmalarimi gercekkgirdigim ve calsmalarim esnasinda
yardimlarini gérdgim SAU Teknik Bitim Fakultesi Metal Bolumu ile Miih. Fak.
Metallrji ve Malzeme Muhendigii BOIUumu ¢alsanlarina tgekkir ederim.

Ayrica, maddi ve manevi olarak her zaman yanimada skevgili aileme minnet ve

tesekkirlerimi ifade etmek isterim.
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OZET

Anahtar kelimeler: In-situ  Kompozit, TiB-Al,Os, Indirgen Yanma Sentezi,
Oksidasyon

Malzeme bilimi ve teknolojisinde en onemli getfieler “ileri Teknoloji
Malzemeleri” olarak tanimlanan ve genellikle samasanayi ve uzay endustrisinde
kullanilan malzemeler gérilmektedir. Bu malzemealersinda TiB-Al O3 kompoziti
de bulunmaktadir. Yanma sentezi bazi seramik, kampee intermetalik
malzemelerin Uretimi icin basit ekonomik ve hizir pontemdir. Yanma sentezi
yonteminde iki veya cok bijenli reaktan toz kagimindan ekzotermik reaksiyon
sonucu kendi kendini besleyerek Uriin elde edilntkktdBu sentezleme yodntemi,
sgladigl boyutsal hassasiyet sayesinde intermetalik, g&rarkompozit ve
fonksiyonel kademeli malzemelerin tretimine imkaglamaktadir.indirgen yanma
sentezi tekrdinde geleneksel yanma sentezi ile termit esasliksrganun
birlestirilmesi ile Uretim gerceklgnekte ve maliyet diinektedir.

Bu calsmada indirgen yanma sentezi yontemi ile ;FA,03 kompoziti Uretilmesi
hedeflenmitir. Proses girdi maddesi olarak Bi(B,03, Al,O3 ve Al kullaniimstir.
Aliminatermik rediksiyon yontemi ile TiBAl O3 kompoziti Gretilmgtir.

TiB,-Al,O; kompoziti Uretiminde kullanilan toz kammlari, sirasiyla 105C,
1100°C, 1200C'de agik atmosferli firnda 150 MPa basing alti@de 4 saat sure ile
tutulmwtur. 1206C'de 150 MPa basing altinda tutularak Uretimi yapil
malzemelerin, 60, 800C ve 1006C'de 4, 16, 32 ve 64 saat zaman periyotlarinda
acik atmosferli firinda oksidasyon 6zellikleri iteemistir.

Basing destekli hacim yanma sentezi yontemi ildirareyapilan ve oksidasyon
Ozellikleri incelenen malzemelerin yapisal gg@nleri optik, taramali elektron
mikroskobu (SEM-EDS) ve xinlar difraksiyon (XRD) analizi yardimiyla
incelenmgtir. Belirlenen Uretimsartlarinda uretimi yapilan katkili (%10/4bs) ve
katkisiz olarak adlandirilan malzemeleringyoluklari Archimed prensibi esas
alinarak belirlenngi ve sirasiyla %93.1, %94.2 nispi mluk olarak tespit
edilmistir. Sertlik degeri ise 1832.25 £ 496 Hy olarak olculmitir. Oksidasyon
calismalari sonucunda, oksidasyonaskan kararli malzeme 880'de katkili olarak
adlandirilan malzeme ol@u tespit edilmgtir.
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PRODUCTION OF COMPOSITE BASED ON Ti-Al-B BY
REDUCTION COMBUSTION SYNTHESISTECHNIQUE

SUMMARY

Key Words: In-situ Composite, TiBAI,Os, Sintering, Reduction Combustion
Syntehesis, Oxidation

Materials used in the defense industry and aeresjpaltistry is generally defined as
the Advanced Technology Materials, there are comtgdsB,-Al,0; among these
materials. Combustion synthesis is a simple, ecacednand rapid method fort he
producing of some ceramics, composites, interneetahd functionally graded
materials. Combustion synthesis process is syn&hgstechnology for inorganic
materials using the exothermic reaction heat betweactant powders and becomes
self-sustaining to yield the final product. By igihg the process, it is expected that
the near net shape compound can be obtained froi¢imental powder. The cost of
by production reduction combustion synthesis teqpimmibased on the conventional
combustion synthesis by combining with the thernsiteeduced.

The aim of this study is to produce FiBI,O3 composite by reduction combustion
synthesis method. Ti) B,Os, Al,Os, and Al as starting materials were used to
produce TiB-Al,O3 composite by Aluminothermic reduction. The produttof the
in-situ composite was carried out in a electrieaistance furnace in open air under
150 MPa uniaxial pressure at 10%D, 1100°C and 1200C for 2 and 4 hour using
mixture powder. Oxidation properties of the samplech were produced under 150
MPa uniaxial pressure at 126G for 4 hour were invastigated at 600, 800 and
1000°C for 4, 16, 32 and 64 hour.

Optical microscopy, scanning electron microscopy aray diffraction analysis
were used to characterize the produced and oxidsamaples. The XRD analysis
shown that the produced samples consist of, BBd AbO3; phases. The relative
density of the produced samples (called doped (20+%%6) and undoped materials)
measured by sensitive balance 0.001 g using théiredles’ principle and the
relative density of the samples were determine&88.1 and %94.2 respectively.
The microhardness of the samples was approximate®g2.25+ 496 HYi. The
oxidation studies at 808C shown that the materials doped 13@l % are more
stable against oxidation than others. The distiaoubf alloying elements within the
samples was determined by energy-dispersive Xyagtsoscopy.
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BOLUM 1. GiRis

20. yuazyllin ikinci yarisinda dretimin hizla geghiesi, beraberinde sanayinin temel
girdisi olan malzeme biliminde de ggthelerin hizlanmasini gamistir. Cunkl bu
dénemde daha ekonomik, daha mukavemetli ve dalifanmaizemelerin Gretimi icin
yapilan caljmalar y@unluk go6stermytir. BoOylece malzemeyi t&il eden
bilesenlerin, 0zellikleri farkh olan kombinasyonlarinirverdikleri kompozit
malzemeler, biyik bir 6nem kazagtm iki veya daha fazla malzemenin, en iyi
Ozelliklerini bir araya toplamak ya da ortaya yéimi 6zellik ¢ikarmak icin mikro
veya makro seviyede heterojen kan ile elde edilen malzeme bhjie veya
kompozit malzeméenir [1,2].

Al,O3-TiB, kompoziti, yuksek sertlik, yiksek elastik modilikgek ainma direnci
ve Ustun elektriksel Ozelliklere sahip ofgundan dolay! ilgi cekmektedir. Yuksek
sicaklik yapi malzemeleri, kesici takimlar, askenh uygulamalari, @anma ve
korozyona dayanim istenilen yerler bu malzemel@atansiyel kullanim alanidir
[3.4].

Yanma sentezi, inorganik bgi&leri ve caitli 6zel uygulama malzemelerini elde
etmek icin maddenin kimyasal enerji reaksiyonlaamdmaksimum faydalanma
prensibine dayanan bir tekniktir [5]. Bu sentezlengaklagimi, sentezleme
reaksiyonuyla buyuk 1si ¢ikisi sayesinde ¢ok yukseklia, kendi kendine ilerleyen
islemlerden meydana gelmektedir. Katl reaktan yagisahip malzemelerin yanma
sentezi, genel olarak yanma reaksiyonlaringidbdma sartlarina bgl olarak, kendi
kendini destekleyen yuksek sicaklik sentezi (sedppgating high temperature
synthesis, SHS) ve hacim yanma sentezi (Volume @astidn Synthesis) olarak iki
sekilde tanimlanmaktadir [6]. Kendi kendini destgkle yliksek sicaklik sentezinde,
harmanlanmy reaktan tozlar, ham ganluga sahip tabletler seklinde preslenir; daha

sonra bolgesel olarak bir noktadan tiimulur. Tutwturma slemi; lazer gini, 1sitici



bobin, kivilcim gibi ekipmanlarla gercekteilmektedir [7,8]. Hacim yanma
sentezinde ise, reaktan kam tozdansekillendirilmis olan numunenin tamami,
hacimde meydana gelen kendi kendini destekleyeosm# sicakigina kadar,
kontrolli bir bicimde, Gniform olarak isitilirak vganma sirasinda reaktanlar
kendiliginden dong§lime @ramaktadir [9]. Bu yontem; seramikler, metaller ve
intermetalik malzemeleri teorik yanluga yakin, bgariyla birletirebilen verimli bir
sinterleme tekgidir [10,11].



BOLUM 2. KOMPOZ ITLER

2.1. Girig

Gunumuzde 6zellikle otomotiv, uzay, denizcilik, dgmlu tasimacilgl ve spor
malzemeleri gibi endustriyel alanlarin biggmda, kompozit malzemelerin
geleneksel malzemelerin yerine kullanimlari gintigee artarak devam etmektedir.
Bu artsin nedeni olarak kompozit malzemelerin, sk yogunluklarina kag
sergiledikleri mikemmel mekanik oOzellikleri (yorudm tokluk, ainma direnci,
oksitlenme direnci vb.) ve istenilen dayanim Okédline gore farkl
kombinasyonlarda uretilebilmeleri gosterilebiliroMpozit malzemeler, mikemmel
dayanim o6zellikleri nedeniyle, uzun émdirli ve ¢cekmrunumu ile hammadde ve
enerji tasarrufu sgamalari gibi 6nemli dretim girdilerini azaltma resdyle
ekonomik bir malzeme grubunu eturmaktadirlar. Endustriyel alanlarda kullanilan
malzeme gruplarinin siniflandirmgekli kompozitleride kapsayacak tarzdekil
2.1’de gosterilmgtir [12].

Metal+seramik
kompozitler

Metal+polimer
kompozitler

Polimer+seramik
kompozitler

Sekil 2.1. Endustriyel ana malzeme gruplarinin andiriimasi [12]



Kompozitler, metallere seramiklere ve polimerlekeotarak dordincu bir malzeme
grubu olabilirler. Kompozit malzemeler, fizikselrkilklari bulunan iki veya daha
fazla farkli malzemelerin 0©zelliklerini g@li yontemler kullanilarak bir araya
getirilmesi sonucu okan karma yapili malzemelerdir. Farkli bir acidakilaaginda,
kompozitler dger U¢ malzemeden daha kakmka yapiya sahip oldiundan
muhendislik malzemeleri arasinda en ¢ok ilgiyi géktedir [13].

Kompozit malzemelerin teknolojik ve ticari aciddgi gérmesinin en dnemli sebebi

farkl 6zelliklere sahip bilgenlerden olgmasi olmakla birlikte gier avantajlari [13];

1) Kompozitler cok sert ve dayanikli olarak Urddilmektedir, &irlikca cok
hafiftirler, mukavemet-@rlik ve sertlik-&irlik oranlari c¢elik ve aliminyumdan
birka¢c kat daha Ustindir. Bu Ozellikler, ucak yapohan spor malzemelerinin
yapimina kadar pek ¢ok uygulamada istenmektedir.

2) Genellikle yorulma ve tokluk 6zellikleri yaygiolarak kullanilan muhendislik
malzemelerinden daha Gstundur.

3) Kompozitler, celik gibi sinmayacak sekilde dizayn edilebilmektedir. Bu,
otomotiv ve dger uygulama alanlari igin 6nemli bir 6zelliktir.

4) Kompozit malzemeler ile metal, seramik ve polieen tek baina
sgilayamayacaklari 6zelliklerin kombinasyonunu eldaek mimkundur.

5) Daha dizgun yuzey kontroli ve daha iyi bir gémnelde etmek kompozit

malzemeler ile mimkindur.

Avantajlar1 yaninda dezavantajlari ve sinirlamdkewardir. Bunlar [13,14]:

1) Pek c¢ok onemli kompozitlerin 0Ozellikleri anizopiktir. Yani kompozit
malzemenin 6zelikleri dlctlen gaultuya ba&li olarak deisiklik gostermektedir.

2) Pek cok polimer esasli kompozit kimyasallardarselventlerden etkilenmektedir.
3) Kompozit malzemeler genellikle pahalidir, anbakim arttik¢a fiyat dgebilir.

4) Kompozit malzemelegekillendirmek icin kullanilan imalat yontemleri yavve
pahalidir.

5) Diger malzemeler gibi geri dogiimu yoktur.

6) DisUk kirilma uzamalari sergilemektedirler.



2.2. Kompozit Malzemelerin Tarihgesi

Gunumizde gemi yapimindan bina yapimina, ev aletlgetiminden uzay
teknolojisine kadar hemen hemen her alanda cokigaglgrak kullanilan kompozit
malzemenin Uretimi, genel olarak son birka¢ yluazyidgerceklgmis gibi gérinse de
oldukgca eskilere dayanmaktadir. Bu yankaninin olgma nedeni kompozit
malzemenin bir mihendislik malzemesi olarak kullaaya balanmasinin 1930’lu
yillardan sonra olmasidir§ekil 2.2’de kompozit malzemenin tarihsel gehi

gosterilmektedir [15].
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Sekil 2.2. Kompozit malzemenin tarihsel gati [15]

Organik matrisli kompozitler, ikinci dinya savasirasinda mevcut olan yapisal
malzemelerden daha dayanikl ve daha sert malzest@ék icin havacilik alaninda

yapillan cakmalar sayesinde ortaya cilgtm. Bunun yani sira, aliminyum gibi

mevcut yapisal afamlar, korozyona ve yorulmaya maruz kalmaktaydi. Bu
sorunlarin tzerinden gelmek icin organik matris komitler ile ilgili argtirmalar



yapllmg ve savain sonunda, cam fiber takviyeli plastikler, bir kpozit Gretim
yontemi olan iplik sarma (filament-wound) yontert@ roket motorlarinda ve ger
havacilik alanlarinda kullanilgtir. Bu malzemeler 1950'li yillarda daha kapsamli
kullanildi.  Bu malzemelerin  kullanimi ile  6nemli pigal gelsmeler

sglanmstir [16].

Son 30 yilda organik matris kompozitlerin kullanjrhavacilik ve uzay alaninda
artan bir ivme kazanmgtir. Sonraki yillarda, agtirma- gelgtirme, test ve Uretim
alanlari icin kamusal ve 0zel yatirimlar yapilarakkeri, sivil kara ve deniz
araclarinda kompozit kullanimina devam edihmi Ornesin; cam fiberlerin geimi,
bot ve dger deniz uygulamalar icin son derece yararli ghunu Bu yillarda,
kompozit malzeme kullanimi bu malzemelere olan gird@emli derecede arttiggl
icin uretimde buyldk bir yenilik yaratgtir. Montaj ve onarim metotlarinin
gelismesiyle birlikte kompozitlere olan ilgi daha danasitir. Ayrica, bu malzemeler;
yiuksek sertlik, yiuksek dayanim, gk yogunluk, korozyona kar direnc gibi
Ozellikler sergilemesinin yaninda uydu alicilanigidukca nemli olan isil genlae
gibi 6zellikleri de istge gore kontrol edilebilmektedir. Organik matris Kooazit
uygulamasinin yakin zamandaki bir ggnédmerika Birlesik Devletlerine ait F 22
savg ucaldir ki bu ucgn % 24 den fazlasini organik matrisli kompozit
olusturmaktadir [16].

Ilk olarak 1950 ve 1960'li yillarda metal matrisiorkpozitleri geljtirme cabalari
baglamistir. Metalik malzemelerin yapisal verimflni arttirmak istenmesinin
baslica nedeni bu malzemelerin sahip olduklari ylukkekyasal kararlilik, yliksek
kayma mukavemeti ve yiksek sicaklik ozellikleridik calisma olarak, siireksiz
takviyeli metal matrisli kompozit Uretimi icin seienmg aliminyum tozlari
kullaniimistir. 1960 ve 1970'e yakjaken, yiksek dayanim Ozeline sahip
fiberlerin gelstiriimesi (ilk olarak bor sonra silisyum karburbpér takviyeli metal

matrisli kompozitlerin Gretimine imkan tanigtir [16].

1970'li yillarin sonlarinda metal matrisli kompozmalzemede takviye elamani
olarak silisyum karblr (SIC) kristal kilcallar (vgker) kullanilarak Uretilmeye

calisilmistir. Ancak kristal kilcallarin pahall olmasi ve fime esnasinda zarar



gormelerinin 6nine gecilemegiden bunlarin yerine partiktller takviye elamani
olarak kullaniimgtir. Bu malzemeler hemen hemen ayni mukavemet jité gii
sgilamakla birlikte daha diik maliyet ve daha kolay dretim imkani tanimaktadir
Otomotiv ve uzay endustrisi i¢in, aliminyum, magnem ve demir matrisli
kompozitlere partikil ve kristal kilcal takviye édek amaciyla buyuk caba
harcanmygtir. Ayrica, havacilikla ilgili yuksek sicaklik uytamalari igin titanyum

matrisli fiber takviyeli kompozitler gedtirildi [16].

1990’ yilarin sonlarinda Amerika Big#& Devletleri, hava-uzay endustrisi igin
buydk bir yatirm yaparak Hava Kuvvetleri 1l pragni adinda metal matris
kompozit teknoloji merkezi kurulmgtur. Bu program sayesinde buylkshalar elde
edilmistir [16].

2.3. Kompozit Malzemelerin Siniflandiriimasi

Kompozit malzemeler ¢éli sekillerde siniflandiriimaktadir. Fal ve yapay
kompozitler olarak bir siniflandirma yapmak mimkiindasal kompozitler dgada
var olan insanlar tarafindan utretilmenmalzemelerdir. Betonun aksingag dgal

bir kompozit malzemedir. Asfalt ve cakil kami, daggal kompozit yapiminda
kullaniimaktadir. Yapay kompozitler imalat enddstiiile bir batiin haline gelri
modern malzemelerdir. Bienler ilk 6énce ayri ayrn Uretiimekte ve daha sonra
istenen yapi, Ozellik ve parca geometrisi elde &trnggn kontrolli bir sekilde
birlestiriimektedir [13].

Kompozitler farkh yaklaimlarla kendi iclerinde gruplandiriimasina gar genel
olarak takviye ve matris yapisina goére siniflatmiaktadir. Sekil 2.3'de kompozit

malzemelerin gruplandiriimasi gosterilmektedir [1].
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Sekil 2.3. Kompozitlerin gruplandiriimasi [1]

2.4. Kompozit Malzemelerin Bilgenleri

Bir kompozit malzeme birincil faz ve ikincil faz mbk Uzere iki fazdan
olusmaktadir. Birincil faz, ikincil fazin icine yerérildi gi matrisi olwturmaktadir.
Bu vyerlstirilen veya ilave edilen faz mukavemet arttirmakmazi ile
kullanilmaktadir. Mukavemet arttirici faz, fiberarpkil ya da cgtli geometriler
seklinde olmaktadirSekil 2.4’de kompozitlerin bilgen formlari gosterilmektedir.
Genellikle fazlar birbiri icinde ¢6ziinmez olmalicak birbirinin ytzeylerine gucli

bir adhezyon kuvveti ile Eganmalhdirlar [13].

Fiberler, partikiller, tabakalar, pullar, kil kiadfer, dolgu malzemeleri genellikle
kompozit malzemenin destek kismini giumaktadir. Genlikle tipik kompozit
yapisinda ana yapiyl matris giurur, ancak yapisinda matris olmayan kompozitler
de vardir; bir veya birka¢ bgen ana yapiy! okmaktadir15].



Sekil 2.4. Kompozitlerin bilgen formlari [15]

Matris faz; polimerler, metaller ya da seramiklabigherhangi ¢ malzemeden
olusmaktadir. Ayni zamanda ikinci faz da her hangi (slzemeden olabildi gibi

karbon, bor gibi bir elementten meydana gelebilmeit[13].

2.5. Kompozit Malzemelerde Kullanilan Takviye Elamanlari

Metal matrisli kompozit malzemelerin tretimindekvygye elemanlarindan istenilen
mukavemet 6zelliklerini yansitacalekilde farkli tip ve formlarda, tasarima uygun
olacaksekilde secilmektedir. Genellikle takviye elemanldiber, kilcal kristal, ince

plakalar, parcacik ve partikil formlarinda kullamalktadir [12].

2.5.1. Fiberler

Fiberler, malzemeleri mukavim hale getiren liflerdCssitli sekillerde (oval, kare,
hegzogonal) olmasina gmen genellikle dairesel kesite sahip fiberler
kullanilmaktadir. Tablo 2.1'de bazi fiber takviyeli malzemelerin dibri
verilmektedir. Caplari malzemeye ghaolarak 0.0025 mm ile 0.13 mm arasinda
desismektedir [13].
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Fiberler, kompozit yapilarin dayanikfiini arttirmak icin dnemli oranda olanak
sglamaktadir. Fiber takviyeli kompozitlerde, fiberkgin biyuk bir kismini tadigi
icin ¢cogunlukla ana bilgen olarak kabul edilmektedir. @@ malzemelerin lifli yapisi
bulk yapisindan c¢ok daha kuvvetli olglu icin fiber takviye elamani olarak ilgi
gormektedir. Fiber ¢capinin cekme dayanimina etqekil 2.5'de goOsterilmektedir.
Cap azaltildiinda malzeme fiber ekseninde ydnlenerek yapidakuiarr onemli

Olclide azaltmaktadir. Sonug olarak, cekme dayatm@mli 6lcide artmaktadir [13].

3000

1000 4

ielome dayatarn WEFa

& 3 10 12
Fiber capt, pm

Sekil 2.5. Fiber capinin kompozitin cekme dayanizerinde etkisi [12]



Tablo 2.1. Bazi fiber takviye malzemelerin 6zebill[17]
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Yogunluk Cekme | Elastik | Ergime | Ozgul Moddl Ozgul
Malzeme gricm® Dayanimi | Modil | Sicaklg | x10°m?%s’ Dayanim
(MPa) (GPa) (°C) (m?Is)

E cami 2.55 3448 72.4 <1725 28 1.35
S cami 2.50 4483 86.9 <1725 35 1.79
Sio, 2.19 5862 72.4 1728 33 2.68
Al,O; 3.95 2068 172 2015 55 0.66
2rO, 4.84 2068 345 2677 71 0.43
Yuk.day.grafit 1.50 2759 276 3700 184 1.84
Y uk.mod.grafit 1.50 1862 531 3700 354 1.24
BN 1.90 1380 a0 2730 47 0.73
Bor 2.36 3448 379 2030 161 1.46
B,C 2.36 2276 482 2450 204 0.96
SiC 4.09 2068 482 2700 118 0.51
TiB, 4.48 103 510 2980 114 0.002
Be 1.83 1276 303 1277 166 0.70
w 194 400 407 3410 21 0.021
Mo 10.2 2207 359 2610 35 0.022
Polietilen 0.97 2586 119 147 122 2.67
Naylon 1.14 828 2.8 249 2.46 0.726
Kevlar 1.44 3620 124 500 86 2.51
Al,Oswhiskers 3.96 20690 428 1982 108 5.22
BeO whiskers 2.85 13103 345 2550 121 4.60
B,C whiskers 2.52 13793 482 2450 191 5.47
SiC whiskers 3.18 20690 482 2700 151 6.51
SisN, whiskers 3.18 13793 379 119 4.34
Grafit whiskers 1.66 20690 703 3700 423 12.44
Cr whiskers 7.2 3021 241 1890 33 0.42
Cu whiskers 8.92 2945 124 1083 14 0.33
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Kompozitlerde fiberlar sirekli ya da sureksiz okatallanilabilirler. Sekil 2.6'da
fiber takviye edilm§ kompozitlerin farkli morfolojileri gdsterilmektedj13].

Sekil 2.6. Fiber takviye edilmgi kompozitlerin farkli morfolojileri (a) surekli tekyonlu fiberler,
(b) rastgele yonlenmistirekli fiberler, (c) ortogonal (enine boyuna)dfiter, (d) acili yerlgirilmis
fiberler [17].

2.5.1.1. Surekli fiber takviyeli kompozitler

Yonlendirme oOzelliklerinden dolay! gier takviye elamanlarina goére daha Ustin
Ozelliklere sahiptir. Kompozitin kullanilgh yer ve lizerine gelen yiklemede ¢ekme,
basma ve @lme gerilmeleri icin istenilen dayanima gddoilmektedir. Tek yonde
cekme dayanimina maruz kalan bdélgeler, yonlendiilmaun fiberler nedeniyle fiber
dogrultusunda maksimum performans gdstermektedirlercak fiber eksenine dik
dogrultuda diguk 6zellikler elde edilir ¢ciinkti matris dayanimi £sdmaktadir. Fiber
eksenine hem dik, hem de paralel yok uygulgamdia mekanik 06zellikleri
iyilestirmek icin deisik acilarda takviyelendirme yapilarak bugdoltularda daha

yuksek 6zelliklerin elde edilmesi mimkin olabilmeskt [1].
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2.5.1.2. Kisa fiber takviyeli kompozitler

Kisa fiber olarak adlandirilan fiberler, yakla 1-5 pum capinda ve 0,5-6 mm
uzunlygunda Uretilmektedirler. Kisa fiberli kompozitlenieimek icin en uygun olan
metot sikgtirmali dokim tekrdidir. Toz metalurjisi ve plazma puskurtmeli cokedtm
metotlari aracifii ile de kisa fiberli kompozitler Uretilmektedir.oZ metalurjisi
metodunda mekanik kuvvetlerden dolay! fiberler hagdrebilmekte iken plazma
puskirtme metodunda isekil ve dlcl faktorlerinin sinirli olmasi sebebiyileetilen
kompozitin 6zellgi disuk olabilmektedir. Ancak surekli fiberlere gore &igberli
kompozitler, Uretim gleminin hizh ve maliyetinin dgilk oluu sekil verme

yetenginin yiksek olmasi nedeniyle tercih edilmektediftdr

2.5.1.3. Sureksiz fiber takviyeli kompozitler

Cogu kompozitler; kirpilmy, kisa boylu veya whiskerlegeklinde kesikli fiber
icerirler. Busekilde kompozitler ayni fiber hacim oranlarindaeklir fiber takviyel
kompozitlerden daha dilk dayanimi vermektedir. Ancak daha uzun kesikli
fiberlerden olgan kompozit daha dayanikhdir. Cok uzun fiberlein iclayanim
surekli fiber takviyeli kompozitlere yalkdmaktadir.Sekil 2.7’de kesikli ve strekli
fiberli kompozitlerde fiber uzunfgunun fonksiyonu olarak c¢cekme dayanimi

oranlarinin dgisimi gosterilmektedir [1].

._.
fm]

{f/__,—

=
2

e
/

=
[

=
I

=
(X

Eesikh kompoztin day.
surekl kompoztin day

[}

5 10 15
Fibetlerin uznlugn

Sekil 2.7. Kesikli ve surekli fiberli kompozitlerdder uzunlgunun fonksiyonu olarak ¢ekme

dayanimi oranlarinin geimi [1]
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Fiber Boyunun Etkisi: Fiber takviyeli kompozitlerin mekanik 6zellikleriadece
fiberin Gzelliklerine bgh degil ayni zamanda uygulanan yuki matris tarafindan
fiberlere iletim derecesine de @alir. Bu iletilen yikin miktari, fiber ve matrig
arasindaki ara yuzey gaile ilgilidir. Uygulanan gerilim altinda, fiber-atris bai
fiberin sonunda kesilmektedirSekil 2.8'de c¢cekme yukinin matriste meydana
getirdigi deformasyon gosterilrgtir. Diger bir deygle, matristen fiberlere §anacak

yuk aktarilmaz ya da yukuin ¢ok az bir kismi akiaril

Kompozit malzemelerin sergini ve dayanimini arttirmak igin kritik boya sahip
fiberler gereklidir. Bu kritik boy ¢), fiberin capina (d) ve onun kopma dayanimi
(of) ve fiber-matris ba kuvvetine ¢ balidir ve aagidaki sitlik ile
hesaplanmaktadir. [18].

2.1)

Sekil 2.8. Cekme yuku uygulanginda fiber ¢evresindeki matriste meydana gelenrdesyon
ornezi [1]

Pek cok cam ve karbon fiber takviyeli kompozitleinj bu kritik boy 1 mm dir ve
fiber capinin 20-150 kati arasindggenektedir.

Sekil 2.9'da fiber gerilim-pozisyon profilleri fibeuzunliguna gore verilmektedir.
Fiber uzunlgu kritik uzunlusa sit oldugunda, maksimum fiber yikl sadece fiberin
merkez eksenini tarafindansiamaktadir. $ekil 2.9.a). Fiber boyu kritik uzunluktan
blyuk old@gunda, fiberdeki gerilme uclarda gik olup belirli bir mesafede
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maksimum dgerine ulamakta ve fiberin orta kisimlarinda sabit kalmakeafier
daha fazla maksimum kuvvetstmaktadir §ekil 2.9. b). Fiber boyu arttikca, fiber
takviyesi daha etkili olmaktadir [11]. Fiber uzuglukritik fiber uzunlgunda ise
maksimum fiber gerilmesine uléamaz, vyeterli miktarda yUk g¢mamaz
(Sekil 2.9.c) [1].
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Sekil 2.9. Gerilim-pozisyon profilleri (a) fiber lya I' nin kritik boy I’ ye esit olma durumu, (b) fiber
boyu I' nin kritik boy L’den daha buytik olma durumu ve (c) fiber boyu H &ritik |, den kiiclik olma
durumu [18]

2.5.2. Kilcal kristaller

Kilcal kristal (whiskers) ya da tek kristalli paogl olarak tanimlanan takviye
elemanlari, genellikle 1 mm’ den daha kuguk capmabwy/cap oranlari da 10'dan
daha kicuk olan takviye elemanlaridir. Kilcal lailr, yapilarinin tek kristalli

olmasi, ebat olarak oldukca kicik cap ve boy/camioa sahip olmalari, yapisal

Ozelliklerinin ve kimyasal kararliliklarindan dolaymuikemmel bir dayanim,
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elastikiyet moduli ve kirlma uzamasina sahiptirl€akat strekli fiberlerle
kiyaslandiklarinda kompoziti giiglendirme yonundixeder kadar etkili dgildirler.

Buna rgmen MMK malzemeler ve SMK malzemelerde takviye elamolarak
kullanildiklarinda, ginma direncinin ve tokigun gelstiriimesi bakimindan katkilar

g0z ardi edilmemektedir.

Kilcal kristallerde mekanik Ozellikler Gzerinde #itlolan en dnemli faktor kilcal
kristalin capidir. Capin artmasiyla boy/cap oramimazalmasi ile dayanim
Ozelliklerinin muhtemelen artagabilinmektedir. Balica kullanilan kilcal kristaller,
karbon, SiC, Safireat-Al»O3), SkN4, SIO, esasli takviye elemanlardir [12].

2.5.3.ince yassi parcaciklar ve 6zel form verilnsi plakalar

Ince plaka halindeki parcaciklar genellikle, herdgeyaklaik olarak ayni kalinlikta
fakat ylzey alanlar ggsebilen, mikron seviyesindeki ince yassi parcacdilar
Parcaciklara ve fiberlere nazaran kompozit malzerdel kullanimlari sinirlidir.
Sekil 2.10'da ince plaka halindeki parcaciklarin Skdbgrafi gorilmektedir.

Sekil 2.10.ince plaka halindeki bor nitriir (BN) yassi plakavige elemani (Olgek:3Qm) [12]

Ozel form verilm plakalardan en yaygin kullanilan ve bilinen tipal petesi
formunda metal levhalardaekillendirilmis takviye elemanlaridir. Ozellikleri sadece

bilesen malzemelerin 6zelliklerine gia degil ayni zamanda géli yapisal parcalarin
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geometrik tasarimina da@alir. Bunlar genellikle biyik hacimli parcalardakgek
dayanim ve dfilk agirhk oOzelligi ve esneklik istenilen pargalarin imalatinda
kullaniimaktadir. Dger bir deysle, petekli kompozit yapilar, 6zellikle carpma
sonucu ortaya c¢ikan enerjinin absorbe eglildiiksek mekanik dayanim gerektiren
tasarimlarda kullanilir. Oldukga hafif sistemledesletmek icin, sandvi¢ yapilarin i¢
ve ds tabakalari arasina bu petekli yapilar ygndmektedir. Tabakalar arasina
petekli yapinin yerlkgdiriimesi, yapinin atalet momentinin vesikne dayaniminin
artmasini sglamaktadir. Ondule edilmiplakalarin birlgtiriimesi sonucu elde edilen
petek yapili  hicreler, sandvic yapilarin  i¢  (dolgu)malzemesini
olusturmaktadir [12,17].

Gunumuzde kullanilan petekli yapilarin baytk biggolugu bir yapstirici sayesinde
hicrelerin birbirleri ile yagtiriimasi sonucu okturulmaktadir. Petekli yapilar
genellikle sandvi¢ yapilarda dolgu elemani olarakailirlar. Bir sandvi¢ panel,
petekli yapinin alt ve Ust yizeylerin ygimci kullanilarak yizey ortuleri ile
yapstiriimasi sonucu elde ediliSekil 2.11’de sandvi¢ panelin yaprilarak elde

edilmesi gosterilmektedir [12].

Sekil 2.11. Sandvi¢ panelin yarilarak elde edilmesi [12]

Celik, titanyum ve nikel akamli metal hiicre yapili petekli yapilar ysipici yerine
daha cok kaynak ve lehimleme ile bgtiglirler. Bu tir hicreler dncelikle yuksek

sicaklik uygulamalarinda kullantlir. Yuksek rijklve dayanim/arlik oranina sahip
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olan sandvi¢ yapilar son derece hafif konstrukdshr. Petek yapili kompozitler,
diger sandvi¢ konstriiksiyon ara malzemelerine oraalagahalidir ve sandvig yapi
haline dongturilmesi daha 6zelsgilik gerektirmektedir. Bu nedenle, genellikle
denizcilik, havacilik ve uzay sektorinde ylksek amek dayanim sdamak

amaciyla kullaniimaktadir [12].

2.5.4. Parcacik ve partikiller

Kullanim miktarlari bakimindan, kompozitlerin imatie en yaygin kullanilan
takviye elemanlari arasinda mikrondan, nanometiegga@ar dgisen boyutlari ile
parcaciklar ve partikiller yer almaktadir. Boyutlarum’den daha buyik olanlar
parcacitk, 1 pum’ den daha kicuk boyutlular ise partikil olarak
adlandiriimaktadir [12].

Parcacik takviyeli kompozit malzemelerde, Unifordarak da&ilmis sert gevrek
malzeme, yumgak ve daha sinek bir matrislesitiimistir. Aslinda yapi, iki fazh
dagilm mukavemetlendirilngi metal alaimlarina benzemektedir. Buna ki,
kompozitlerde dalan parcaciklari okturmak igcin faz dongimi kullaniimaz.
Partikdl takviyeli metal matrisli kompozitlerin kima tokluzu disuk oldusu icin

yapisal uygulamalarda kullaniimazlar.

Parcacik kompozitler, tanecik boyutu ve taneciklekompozit 6zelliklerine etki
durumuna dayall olarak iki genel alt gruba ayrilabBu iki sinif (a) d&ilim
mukavemetlendirilny kompozitler ve (b) gercek kompozit parcacikkgklinde
siniflandiriimaktadir [17,19].

2.5.4.1. D& lim mukavemetlendirilmis kompozitler

Dagilim mukavemetlendirilngi kompozitlerin parcacik boyutu c¢ok kucuktar
(parcacik capi  100-2500A). Cunkii kuguk parcaciklar dislokasyonlarinin
hareketlerini engelleyerek belirtilen mukavemetlenetkisini olgturmaktadir. Cok
az miktarda dalim malzemesine ihtiya¢ duyulmaktadir. Tablo 2e€’da&ilim

mukavemetlendirilngi kompozit drnekleri ve uygulamalari verilmektedir.
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Tablo 2.2. DgIlim mukavemetlendirilngi kompozit drnekleri ve uygulamalari [17]

Sistem Uygulamalar

Ag-CdO Elektrik kontak malzemeleri

Al-Al , Oy Nuikleer reaktdrlerde muhtemel kullanim

Be-BeO Uzay ve nikleer reaktorler

Co-ThQ,Y, O Muhtemelen siirinme direngli manyetik malzemeler
Ni-% 20 Cr-ThQ Turbin motor elamanlari

Pb-PbO Batarya 1zgaralari

Pt-ThG Flemanlar, elektrik elamanlari

W-ThO,,ZrO, Flemanlar, isiticilar

Dagilim malzemesi seciminde dikkate alinmasi gerekesuslar [17]:

1. Dagilan faz tipik olarak sert, kararli bir oksit fakaymaya etkin bir engel
olusturmalidir.

Dagilan malzeme, optimum hacigekil, dggihm ve miktara sahip olmalidir.

3. Dagihm malzemesi matris malzemede sdki cozinurlge sahip olmalidir.
Dahasi dgilan malzeme ile matris arasinda kimyasal reaksglogmamalidir.
Alimina, aliminyumda kolayca ¢o6zilmez. Bu nedeniégmaa aliminyum
alasimlari icin etkin bir dgihm malzemesi daldir. Buna kasin bakir oksit
yiksek sicakliklarda bakirda cozingceicin Cu-CypO sistemi  etkin
olamayacaktir.

4. Takviye malzeme ile matris arasinda iyi bigbalusumu sglanmalidir. Matris
icersine dgilim malzemesinin diilk bir miktardaki ¢ozunebilirdii iyi ve sglam

bir bazin olusmasina yardimci olabilir.

2.5.4.2. Gergek parcacik kompozitler

Gercek parcacik kompozitler, kaymayi etkin olaraigaedlemeyen fazla miktarda
kaba parcaciklar icermektedir. Parcacik kompozitierkavemeti iyilgtirmekten
daha c¢ok, aytimisin dsinda 0©zellik kombinasyonlari ajturmak igin

tasarlanmaktadir [17].
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Karisim Kurali: Kompozit malzemelerin 0zellikleri bgen malzemelerinin
fonksiyonlariyla ilgilidir. Kompozit malzemelerinibelirli 6zellikleri karsim kurah
yardimi ile hesaplanabilirSekil 2.12’de kompozit malzemelerin mukavemet

Ozelliklerinin karsim kural yardimiyla belirlenmesi gosterilmektedir.

* E Eksenel

- bdatris
Takviye
Fiberler %
—_— 3 Kompozit
Ee
¥ Genleme

(a) (b)
Sekil 2.12. Kompozit malzemelerin mukavemet 6zedlikhin karsim kurali yardimiyla belirlenmesi
() Fiber takviyeli kompozit malzemenin eksenel yékinda kagim kurali yardimiyla elastik
modulinin tahmin edilmesine aiekil. (b) Kompozit malzeme ve bilenlerinin arsindaki gerilim-
genleme ilgkisini gosteren diyagram, matrisin yugak ve siinek olmasina kdrk fiber sert ve
kirilgandir [13]

Bu hesaplama, bgen malzemelerin ortalamagidiginin hesaplanmasini igerir.
Yogunluk, bu kagim kuralina bir érnektir. Kompozit malzemenin kgtlematrisin
toplam kitlesi ve takviye fazin toplaminasiter ve aagidaki bainti ile

hesaplanmaktadir.
M= Mp+ m .2
Burada; m = kutle ( kg ) ve ¢, m ve r, sirsiyla kwnit, matris ve takviye fazi

gOstermektedir. Benzer olarak, tum bkdalerin, kompozit hacmi ile olan gkisi

asagidaki baintida gosterilmektedir.
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Ve=Vm+ Vi + V, (2.3)

Burada; V = hacim, cfh V, = kompozit icersindeki herhangi bir ok ( 6rnesin;
porozite ) Kompozitin ygunlugu, kitle ile hacmin oraningi#ir ve asagidaki esitlik

ile hesaplanmaktadir.

I My, +1my

Ve Ve

Pc = (2.4)

Cunku matrisin ve takviye fazin kitleleri, hacimlde yogunluklarini ¢carpimina

esittir.

Mmn =pmVmVve m=p V, (2.5)
Bu ifadeleri yerlerine yerktirdigimizde;

pc=fmpm+ fipr (2.6)
Burada; = Vi / Ve ve § =V, / V. takviye fazin ve matrisin hacime oranlari.
Kompozitlerin mekanik 0Ozelliklerin belirlenmesindailesenlerin sahip olduklari
Ozellikler 6nemli rol oynar.

Ee= frEm+ f. E 2.9)

Burada; E, E, ve E, kompozit malzeme ve bienlerinin elastik moduludur ve
birimi MPa dir [13].

2.6. Matris Malzemeleri

Matris malzemelerin kompozit icersindesitk i slevleri vardir. Bunlardan birincisi,
matris kompozit malzemelerden yapimirinlerin ya da pargalarin biyuk bir
kismini olgturur. ikinci olarak, matris icinde bulunan takviye elanmanietrafini

cevreler ve bir arada tutar. Uglincli olarak, bir wiygulandginda matris bu yiik ve
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gerilimi takviye elamani ile pay$a. Oyle ki bazi deformasyon gerilmeleri, aslinda
mukavemet articilar tarafindan ghoaktadif13].

2.6.1. Metal matrisli kompozitler ( MMK)

Metal matrisli kompozitler, ikinci faz tarafindarukvetlendiriims metal matristen
olusur. Yaygin olarak kullanilan takviye fazlari; setiknparcaciklar cgtli fiber

malzemeleri ve gier metaller, seramikler, karbon ve bor kullaniinaakt. Metal
matrisli kompozitlerin ilk tirt genellikle sermetacak adlandirilmaktadirSekil

2.13'de sementit karbrin mikro yapi fgtafi gortlmektedir [13].

Sekil 2.13. %85 WC ve %15 Co iceren sementit karbiimikro yapisi [13]

Sermet, metalik matris icinde seramiklerden meydayelen bir kompozit
malzemedir. Seramik ganlukla bu kombinasyona hakimdir ve bazen bu ora®6%
ya kadar ulgabilmektedir. Sermetler, sementit karbirler ve pkszl sermetler

olarak ikiye ayrilabilinir [13].

Sementit karburler: Sementit karbirler, metalik matris icinde bir ya daha fazla
karbir bilgiklerinden olymaktadir. Cgu sementit karburler, tungsten karbir (WC),

titanyum karbir (TiC) ve krom karbirlerden §Cjs) olusmaktadir. Tantalyum
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karblir (TaC) ve dgjer karbirlerde az da olsa kullaniimaktadir. Kobadt nikel
baslica ba yapicilardir [13].

Sementit karbir parcalar, parcacik tretim tgkihe Uretiimektedir. Tungsten karbir
(WC) icin balayici olarak kobalt, titanyum karbir (TiC) ve krdaarbir (CgCy) icin
ise nikel kullaniimaktadir. Bdayicilar yapinin sadece % 5-15" ini glurmasina
ragmen, kompozit malzemelerin mekanik 6zeliklerini Gie derecede
etkilemektedirler. Orngin WC-Co kompozitinde, kobalt orani arttirgenda, sertlik
azalmakta ve enine kopma mukavemeti artmakt&ekil 2.14’ de kobaltin enine
kopma mukavemetine etkisi gérilmektedir [13].

[0}
94 | & 2300t
.Bn' ]
a3 §245|:| L " Enme Kopma
= hlulavemet
% 92| & 2100F
! =
% 91 F 3 1750F
'1-‘ oy
“* 90p 5 1400 o Sertlic
o
89k § 1050F
ki

o3 & 9 12 15
E obalt muilrtan %o

Sekil 2.14. WC-Co kompoziti icin kobalt mikatarinemine kopma mukavemetine etkisi [13]

Tungsten karburlerin en sik kullanim alani kesigkitlardir. Dger kullanim
alanlari; tel cekme kaliplari, sadelme parcalari, madencilik endustrisinde, toz
metalurjisi icin kalip yapiminda, sertlik vesiama direnci istenen vyerlerde
kullaniimaktadir.

Yuksek sicaklik uygulamalarn igin titanyum karbirleullaniimaktadir. Yuksek
sicaklikta oksidasyon direnci kobalttan daha Ustiimas| sebebiyle tgayici olarak
nikel tercih edilmektedir. Gaz turbin nozullari,Ifler, termokupul koruma ttpleri,
sicak § takim malzemeleri 3aca kullanim alanlaridir. Ayni zamanda TiC-Ni kasi
takim malzemesi olarak kullaniimaktadir. Nikelghskrom karburler, kobalt kg
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tungsten karburlerden daha kirilgandirlar. Bunaikanikemmel kimyasal kararllik
ve korozyon direncine sahiptirler. Bu kombinasygnbir asinma direnci ile birlikte,
johnson mastari, valf gomlekleri, sprey nozullahi @lanlarinda kullanimini tercih

edilir hale getirmektedir [13].

Oksit bazli sermetler: Kompozitlerin bir ¢gunda partikil takviyesi olarak AD; ve
bazen de MgO kullanilmaktadir. Metaller gogapici olarak kullanilabilmelerine
ragmen, ¢@u metal matris kromdur. Bu malzemeler, kesici tdinmmekanik

salmastra ve termokupul korumasi gibi kullanim Eana sahiptir [13].

Metal matrisli kompozitler, yuksek elastik modulijiiksek akma ve cekme
dayanimlari gibi mekanik 06zellikleri yiksek sic&klsartlarinda da korurken,
nispeten dgiik yogunluk ve 1sil genlgme katsayisi, yiuksek elektrik ve 1si iletimi gibi
istenilen sekilde ayarlanabilen fiziksel 6zelliklerinin yanendnikemmel strtiinme
davrangl ve ginma direnci gibi tribolojik 6zellikleri ile sbnlUmime yeteng ve

cevresel etkilere direnc gibi 6zgln niteliklere igéin

MMK’ lerin mekanik 6zelliklerini metal matrisin cB1, takviye malzemesinin cinsi,
boyutu, boyut dalimi, miktari, Gniform dgilmasi, kompozitin tUretim yontemi ve
islem parametreleri, mikro yapi icinde ¢&un fazlar, matris ile katkinin uyuml@u,

ek olarak termomekanik ve isgleme tabi tutulmasi gibi bircok etken MMK’ lerin
Ozelliklerinin belirlenmesinde rol oynar. Surekibér katkih MMK’ lerin ¢esitli
uygulama alanlari ve bunlara uygun fiber, matriszeraesi ve Uretim metotlari
Tablo 2.3'de verilmitir. YUksek maliyetli surekli fiber katkih MMK’ le yuksek
mukavemet ve 1siI direnci gerektiren ancak maliyefinemli olmadi veya
kacinilmaz olarak katlanilgh alanlarda (havacilik ve uzay endustrisi ile anerj
sektorinde Ozellikle nikleer santrallerde) uygulaaaas bulmaktadir [14].



Tablo 2.3. Bazi metal matrisli kompozitlerin kullemalanlari [14]
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Kompozit Turi

Uygulama Alanlari

Bazi Ayirt Edici Oz ellikleri

Aliminyum-Grafit

Yataklar

Daha ucuz, daha hafif, kendi
kendine yglama. Cu. Pb. Su.

Zn tasarrufu

Aliminyum-Grafit
Aliminyum-o-Al,03
Aliminyum-SiC/ ALOs

Otomobil pistonlari,
silindir gdmlekleri,

biyel kollari

Asinma direnci, sguk
calistirma, daha hafif, yakit

tasarrufu, gefimis etkinlik

Kaymal elektriksel

Miukemmel iletkenlik,

Bakir-Grafit .

kontaklar yapsmama 6zelki
. ] Turbosar] Yuksek sicaklik

Aliminyum-SiC .
pervaneleri kullanimi

Aliminyum- Cam veya Turbcsarj ]

. . Ultra hafif malzemeler
Karbon mikrobalonlari pervaneleri

Magnezyum-Karbon fiber

Uzay yapllari i¢in
boruseklindeki

kompozitler

Sifir 1sil genlgeme, yuksek
sicaklik mukavemeti, iyi

6zgul mukavemet ve modul

Aliminyum-Zirkon.
Aliminyum - SiC.

Aliminyum-silika

Kesici takimlar,
makine Ortlleri,

pervaneler

Sert. abrasivanma direncli

malzemeler

Aliminyum-Kémar.

Aliminyum-Kil

Dusik maliyetli ve
disik enerijili

malzemeler

Sert. abrasivanma direncli

malzemeler

Metal matrisli kompozit malzemeler, dokim ve toz tahgrjisi yontemi ile
Uretilmektedir. Dokum yontemi ile, @dim takviyeli partiktller, plakalar, surekli ve
sureksiz fiberler ile takviye edilmikompozit malzemeler yani sira partikil ve
fiberlerden olgan hibrid takviyeli kompozit malzemelerde Uretilnegkr. Toz
metalurjisi yontemi ile, dalim takviyeli partikiller, plakalar, surekli ve msaksiz

fiberler ile takviye edilmi kompozit malzemeler tretilmektedir [20].

2.6.1.1. Fiber takviyeli metal matrisli kompozitle

DusUk yogunluklu metaller ile fiberin yiksek elastik modulie yiksek cekme

dayanimini birlgtiren metal matrisli kompozitlere ilgi duyulmaktadi Bu
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malzemeler, iyi mukavemegalik ve modul-&irlik oranlarina sahip olmaktadir.
Dustk yogunluklu olarak aliminyum, magnezyum ve titanyum atfleti

kullaniimaktadir. Kompozit malzemeler icinde kulliaam bazi dnemli fiberlar Tablo

2.4’de verilmitir.

Tablo 2.4. Sdrekli ve acih fiberlar ile takviye ikwis metal matrisli kompozitlerin bazi

Ozellikleri [13]

Fiber Matris Fiber Yogunluk | Elastik Modul Cekme
Miktar! gr/cm® (GPa) Dayanim
(%) (MPa)
Karbon 6061 Al 41 2.44 320 620
Bor 6061 Al 48 - 207 1515
SiC 6061 Al 50 2.93 230 1480
Aliimina 380.0 Al 24 - 120 340
Karbon AZ31 Mg 38 1.83 300 510
Borsic Ti 45 3.68 220 1270

Fiber takviyeli metal matrisli kompozitler anizopi& 6zellige sahiptirler. Surekli
fiberlarin kullanimi ile metal matris de guglugogapisi elde edilmekte ve istenilen
maksimum cekme dayanimigianmaktadir. Kompozit malzemenin elastik modull
ve cekme dayanimi fiber ganlugu arttikca artmaktadir. Fiber takviyeli metal
matrisli kompozitler, yiksek sicakliklarda iyi muamet Ozellgine sahiptir. Ayni
zamanda bu kompozitler iyi elektrik ve isil iletkge sahiptirler. Bu kompozitler
cogunlukla hava araclarinda ve tirbin kanatlarinddekulmaktadir [13].

Otomobil dreticileri son zamanlarda Uurlnlerinde a@hematrisli kompozitleri
kullanmaya bglamislardir. Orngin; bazi motor parcalari, aliiminyum oksit ve
karbon fiber takviyeli aliminyum ajani matristen meydana gelmektedir. Metal
matrisli kompozitler hafif ve @anmaya kag1 direnclidir. Bu kompozitler ayni

zamanda otomobilde tahrik mili olarak kullaniimaktg18].
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2.6.2. Seramik matrisli kompozitler (SMK)

Seramikler, rijitlik, yliksek sertlik, sicak sertlikdisiik yogunluk ve basma
mukavemeti gibi ilgi cekici 6zelliklere sahiptirlehyni zamanda seramiklerin, gik

tokluk, disuk cekme dayanimi ve yiksek sicaklikta 1sil catliakma riski gibi bazi
kusurlari da vardir. Seramik matrisli kompozitlesgramiklerin olumsuz yonlerini
telafi ederken istenilen ozellikleri ise ggitilmis oldugunu temsil etmektedir.
Seramik matrisli kompozitler, birincil seramik famd ve icine gomulmgiikincil

fazdan olgmaktadir. Bugiine kadar, pek ¢ok @inana-gelstirme calgmalari ikincil

faz olarak fiberlerin kullanimgeklinde yapilmgtir. Seramik matrisli kompozitlerin
Uretimi sirasinda meydana gelen 1sil ve kimyasagmg zorluk arz etmektedir. Ayni
zamanda, herhangi bir seramik malzemenin parca @em sinirlamalari goz

onidnde bulundurulmaldir.

Seramik malzemelerde, matris olarak alimina@3), bor karbir ( BC), bor nitrir
(BN), silisyum karbur (SiC), silisyum nitrir ($B,), titanyum karbir (TiC) ve gdli
cam turleri kullaniimaktadir. Bu malzemelerden bkazi hala geltiriime

asamasindadir.

Seramik matrisli kompozitlerde ilave faz ya kishefilerden ya da uzun fiberlerden
olusmaktadir. Kisa fiberli Grlnler partikil prosesi lamilarak baariyla
Uretilmektedir. Fiberler bu malzemelerde toz formamlem goérmektedir. Seramik
matrisli kompozitlerde takviye amacli uzun fibeiterkullanimi performansi

artirmasina rgmen, bu prosesin ekonomik olarak zorluklari vardir.

Seramik matrisli kompozitler; uzay, askeri ve baikleer ya da balistik uygulama
alanlarinda kullaniimaktadir.gér bu kompozitlerin sicak yapisal uygulamalar igin
yuksek teknoloji malzemeleri ol@u distunulirse, son on yilda sadece ucaklarin fren
diskleri degil ayni zamanda yagiarabalari ve motosikletlerde de kullangidg6z
ondnde bulundurulmalidir. Ayni zamanda bu malzenrelgirkag yil iginde yiksek
hizli trenlerin, tawyicilarin, yeni teknoloji arabalarin Uretiminde llamimi
beklenmektedir [21]. Bu malzemeler kesici takim zeahesi olarak sementit

karburlere rakip malzemelerdir [13].
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Seramik malzemelerin tokluk ve kirilma dayanimiigeimede yapiyr bir destek
malzemesi ile destekleme yani, seramik matrisli gomit malzeme Uretme en lyi
yollardan biridir. Alimina, zirkonya gibi oksit ssmniklerin oksitlenme problemleri
yoktur, ancak bu seramiklerin sertlikleri desdittr. Bu nedenle yiksek dayanim
gerektiren yapisal uygulamalarda yapiya tetragamibnya eklenmelidir. Zirkonya
ile desteklennyi aliumina seramikler, oda sicakhdaki mikemmel dayanimlari,
tokluklari ve dayanimlari nedeniyle; kesme aletlerfiltrelerde, protez
malzemelerinde siklikla kullaniimaktadir. Bu Ustidzellikler icin zirkonyanin
alimina faza % 100 temas etmesi gerekmektedir. &leme zirkonya okumu
dikkatle takip edilmeli ve alimina matrisin i¢indarkonyanin homojen olarak

dagiimasi sglanmalidir [14].

Seramik matrisli kompozitlerin Uretimi iki samali olarak gercekdérilir. 1k
asamada takviye malzemeleri matris icine verilir vkinci asamada matris
yogunlastirilir. Infiltrasyon, sicak izostatik presleme, sol-jel, ip@r prolizi,
kimyasal reaksiyon ve toz metalurjisi kapsamindzelenebilecek tim yoéntemler,

seramik matrisli kompozitlerin yéntemlerine 6rndlrak gosterilebilir [22].

2.6.3. Polimer matrisli kompozitler (PMK)

Polimerler, metal ve seramiklere gére cok daha ksikmyapidaki malzemelerdir.
Matris olarak kullanilan polimerler ucuz ve kold&ya calsilabilir malzemelerdir.
Diger taraftan dgilk elastik module ve @ik kullanim sicakliina sahiptirler.
Termoset ve termoplastikler olarak iki gruba ayrilpolimer matrisler genelde
surekli fiberlerle kullanilir. Bunlardan en 6nenalianlar1 surekli fiberlerle takviye

edilen polyester ve epoksi regine matrislerdir.

Epoksi recine matrisli kompozitlerin en 6énemli ulagmalarindan biri havacilik
uygulamalaridir. Polimer matrisli kompozit malzesret kullanildgi ortamlarda g6z
online alinmasi gereken en onemli faktorler sicakiknemdir. Ozellikle bu iki
faktorin beraber etkin olgu sartlarda polimer matrisli kompozitlerin mekanik
Ozelliklerinde hidrotermal etkilerden dolayi giiler meydana gelmektedir. Polimer

matrisli kompozitlerin Uretilmesinde en c¢ok bilineme en fazla kullanilan
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metotlardan bazilari; elle sivama, telle sarmakedglama glemi, sivi akg teknigi,
takviyeli reaksiyon enjeksiyon kaliplama, ekstrizyee i1sil olgum metodlandir.
Polimerlerde kullanilan takviye malzemelerinden &memli olanlari; cam fiber,
kevlar fiber, bor fiber ve karbon fiberlerdir [23]2

2.6.3.1. Fiber takviyeli polimer matrisli kompozitler

Fiber takviyeli polimer, bir polimer matris ve igngdmulmg yiksek dayanim
Ozelligine sahip fiberden meydana gelen kompozit malzemdglber, polimer

matrisli kompozit icersinde surekli, sureksiz yaldakumag gibi dokunmy olarak

¢esitli formlarda bulunabilir. Cam, karbon ve kevlarashca kullanilan fiber

malzemeleridir. Cok yaygin olmamakla birlikte bailisyum karbir, alimina, ve
celik de kullaniimaktadir. Cam, ginimuzin en yayfiper malzemesidir ve 1920
den beri takviye malzemesi olarak kullaniimaktadir.

Teknolojik kompozitler terimi 1960’ Ii yillarin sdarindan bu yana fiber takviyel
kompozitlerin gekimi ile baglantili olarak kullaniimaktadir. Bu kompozitler
genellikle yiksek oranda (%50 'den fazla) fibenvatetmekte ve yuksek dayanim
ile yuksek elastik module sahiptirler. Fiber talelijkompozit malzemelerde iki veya
daha fazla fiber kombine edifginde buna hibrid kompozit adi veriimektedir.
Hibridlerin geleneksel ya da teknolojik fiber takeli polimerlere sgladig

avantajlar; sertlik, tokluk, darbe dayanimi, ve iftif olarak siralanabilir. ileri

teknoloji ve hibrid kompozitler hava-uzay teknosojide kullaniimaktadir. Tablo
2.5'de fiber takviyeli polimerlerin 6zelliklerinimmetal alaimlari ile kiyaslanmasi

gosterilmektedir [13].

Muhendislik malzemesi olarak fiber takviyeli polirtex birgok ilgi ¢ekici 6zelliklere

sahiptir. Bunlar [13]:

1) Yuksek mukavemetgrlik orani,
2) Yuksek modul-girlik orani,
3) Dusuk spesifik yercekimi,

4) lyi yorulma mukavemeti,
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5) Polimer kimyasallardan etkilenmeleringgnaen iyi korozyon direnci,
6) DuUsuk 1sil genleme ve boyut kararlin,
7) Anizotropik 6zellik,

olarak siralanabilir.

Tablo 2.5. Fiber takviyeli polimerlerin 6zellikl@in metal alamlari ile kiyaslanmasi [13]

Malzeme Spesifik Yer | Cekme Mukavemeti| Elastik Modill
Cekimi (MPa) (GPa)
Dusuk karbonlu celik 7.87 345 207
Alasimh celik(isil 7.87 3450 207
islemli)
Aliminyum algimi(isil 2.70 415 69
islemli)
Cam fiber takviyeli 1.50 205 69
polyester
Karbon fiber takviyeli 1.55 1500 140
epoksi
Karbon fiber takviyeli 1.65 1200 214
epoksi
Kevlar takviyeli epoksi 1.40 1380 76
matris

Son otuz yilda fiber takviyeli polimerlerin kullanialanlari oldukca geili. Yiksek
dayanim ve dguik agirhk gerektiren triinlerin imalinde kullaniimayaskandi. ileri
teknoloji kompozitlerin en buyuk kullanim alanledam biri hava-uzay teknolojisidir.
Tasarimcilar, ucak galigini azaltmak, yakit verimini ve yik gigna kapasitesini
arttirmak icin camalar yapmaktadirlaileri teknoloji kompozitler, hem askeri hem
de ticari ucak yapiminda kullaniimaktadir. Gunumuzicak ve helikopterlerinin

blyuk bir kismi fiber takviyeli polimerlerden glmaktadir.

Otomotiv endustrisi de ger bir 6nemli kullanim alanidir. Arabalarin vagitacilarin
karoserleri bu malzemelerden yapilmaktadir. Ornekilise, Chevrolet Corvette
uzun yillardan beri fiber takviyeli polimerlerdemetilmektedir. Ayni zamanda cam
fiber takviyeli polimerler 1940’h yillardan bu yanbot yapiminda kullaniimaktadir.
Gunumiuzde fiber takviyeli polimerler, spor malzeenglin buyidk bir kisminda da
kullaniimaktadir. Tenis raketleri, futbol kasklaomk ve yay, kayak ve bisiklet
tekerlekleri bunlara dahildir [13].
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2.6.3.2. Polimer matris malzemeleri

Polimerlerin yg@unluklari diguktir ve polimerlerle karmygk sekilli parcalar
Uretmek cok kolay olup birbirleriyle ve @r malzemelerle birkgirilebilirler ve tala
kaldirma glemleri kolaydir. Fakat bir kisminin 1sil dayanimlaistuktir ve bir
cogunun cevresel etkilere karkullanimi tehlikeli olup, d§iik mekanik Ozelliklere
sahiptirler. Kompozitler malzemelerin % 901 polimeesash matrislerle
Uretilmektedir [1]. Termosetler, termoplastikler elastomerler olmak tizere ¢ gruba

ayrilan polimer matrisler genelde surekli fibentigteli olarak kullanilir [24].

Elastomerler: Uc¢ boyutlu sebeke yapisi oluracak yiiksek esneklik gosteren
polimerlerden meydana gelmektedir. Zayif kuvvedlalkeforme olabilen bu kuvvet
kaldirildiginda kolayca eskjeklini alabilen ayni zamanda is1 ve basin¢ uygutama
ile bir enjeksiyon veya ekstriizyon cihazla bicindeitlebilen yuksek mol grlikh

polimerlerdir [24].

Termosetler: Bu tip polimerlerin ise isitilip sekillendirildikten sonra
sogutulduklarinda artik mikro yapida gln deisim nedeniyle eski yapiya dogiim
midmkin olmamaktadir [23]. Epoksi ve polyester fildakviyeli kompozitlerde

yaygin olarak kullanilir. Bunlarin fiziksel ve meakl 06zellikleri, molekil

.....

Termoplastikler: Termoplastikler, oda sicaginda kati malzeme olarak
adlandirihirlar. Bunlar cizgisel molekll zincirlebirbirine zayif Van der Waals
baglari ile baglanmaktadir. Rijit bir yapiya sahip gigir. Isitilirsa yumugar, sicakhk
arttikca vizkositesi djinektedir. Bu 6zellik bunlardan yapilan Uurinleri dah
ekonomik yapar ve kolayekillenmesini sglar. Bu tekrar sgutuldusunda yeniden
sertlair. Sivi halde bulundgu sicakliklarda vizkosite hali yuksektir. Bu nedeara
ylzey bg@ termosete gore daha zordur. Ancakkillendirme kapasitesi iyi

oldugundan kullanimi yayginiaaktadir [24].
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2.7. Kompozit Malzemelerin Karakterizasyonu

2.7.1. Mekanik karakterizasyon

2.7.1.1. Ug noktadan gilme testi

Egme testinde, cubuk seklinde bir numune mesnetleriasina yerlgirilir. Daha
sonra Orngin ortasina, standart bir gekla ve belirli bir hizla; érnek kirillana kadar,
yuk uygulanir. Sekil 2.15'de u¢ nokta @me test diyagrami gosteriimektedir.
Cubuysun kirlmasina neden olan gig, g¢meen yuksek gme guclu olarak kayit
edilir. Deney sirasinda kullanilan érnekler, herarilgne” hem de "basma'ya maruz
kalmaktadir [1].

Fi2 L ﬁ;"Z

Sekil 2.15. Ug nokta @me test diyagrami [26]

c=(BFL)/(24&)

¢ . Egilme mukavemeti,

F: Uygulanan kuvvet,

L: Mesnetler arasi mesafe,

a: Numunenin kirilan yerdeki kalirg,
b: Numunenin kirilan yerdeki gegtigi.
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2.7.2. Termal karakterizasyon

Termal analiz, bir maddenin kontrolli bicimde Ismasi ya da sgutulmasi
sirasindaki fiziksel 6zellik dgsimlerinin sicaklgin fonksiyonu olarak olculdiii ve

yorumlandgi bir grup tekniktir.

Tam bir termal analiz sisteminde maddengwleék kaybi, dongum sicakliklari ve
enerjileri, boyut dgisimleri, viskoelastik dzellikleri gdzlenir. Bu ol¢Uer kimyasal
tepkimelerin ve dinamik 6zelliklerin aydinlatiimasbilesim analizi, Grin kalite
kontrolii agisindan faydali olur. Bu yontemler pamnilag, killer ve mineraller,
metaller ve alamlar gibi ¢cok ¢eitli endustri Grtnlerinin hem kalite kontrol hem de
aragtirma calgmalarinda yaygin olarak kullaniimaktadir Termal lemma en geng
uygulandgl alanlar arasinda seramik malzeme, plastikler,thgak toprak ve kil
endustrisi sayilabilir.

Bu yontemler arasinda diferansiyel taramali kaletne (DSC) ve termogravimetrik
analiz (TGA) en cok kullanilan iki tekniktir [1].

2.7.2.1. Diferansiyel taramali kalorimetre (DSC)

Diferansiyel taramali kalorimetri, numune ve refea I1s1 aky arasindaki farki,
kontrolll bir sicaklik programi uygulayarak sicgkh fonksiyonu olarak inceleyen
termal bir yontemdir. Diferansiyel taramali kalodtn, termal yontemler icinde
gunimuizde en fazla kullanilanidir. Diferansiyelataali kalorimetre yonteminde
ornek ile referansin sicakliklarinin ayni olmasilaar. Orngin, erime gibi bir 1sil

geck noktasina gelinginde polimer 6rng 1s1 absorplamaya klar. Tim o6rnek

eriyinceye kadar da Is1 absorpsiyonu surer. Budaitanek polimerin sicalgi sabit

kalir, referansin sicalgi ise yiukselmeye devam eder. Ornek polimer ve aefer
madde arasinda ortaya ¢ikan bu sicaklk farkippaiin bulundgu taraftaki isiticiya
daha fazla elektrik akimi (is1) uygulanarak giderilYontemde, incelikle
Olculebilecek bir nicelik olan elektrik akimi izldiginden dger termal analiz

yontemlerine gore daha guvenilir gesicakliklari elde edilmektedir.



34

Diferansiyel taramali kalorimetre ile camsi gegicaklgi, termal bozunma sicagly
capraz bglanma sicakfil, erime sicakfii ve kristallenme sicalgh 6lculebilir.

Diferansiyel taramali kalorimetri verilerinin eldedilmesinde iki tip ydntem
uygulanmaktadir. Gu¢ dengeli DSC'deimune ve referans maddeler ayri isiticilarla
sicakliklari gitleninceye kadar sicakliklari gausal olarak arttirihr (veya azaltilir).
Isi aksli DSC'de ise numuneye ve referans maddeye 11 &auki, numunenin
sicaklgl dogrusal olarak artarken (veya azalirken) olcilur. Heryontem ile ayni
bilgiler elde edilebilmesine gmen, iki yontem icin kullanilan cihaz temelde
birbirinden farkhdir [1].

2.7.2.2. Termogravimetrik analiz (TGA)

Termogravimetrik analizde kontrol edilen bir atmegsieki bir numunenin kutlesi,
sicaklgin veya zamanin fonksiyonu olarak artan sigak(zamanla dgrusal olarak)
karsi kaydedilir. Kitlenin veya kitle yuzdesinin zamakers! grafigi termogram

veya termal bozunmazasi olarak adlandiriilmaktadir.

Termogravimetride kullanilan firinlarin gonda sicaklik arght oda sicaklindan
1500 °C'a kadar uzanir. Firini 1sitma vguma hizlari, sifirdan biraz daha buyik
deserden 200 °C/dk kadar bir aralik icinde secilebilkirin isisinin teraziye
aktarimindan kaginmak icin firin yahtilir vesohdan s@utulur. Azot veya argon

firina gonderilerek numunenin yukseltgenmesi 6niektexdir.

Termogravimetrik yontemden elde edilen Dbilgiler, gati termal analiz
yontemlerinden elde edilenlere oranla daha siolup, bunun baslica nedeni sicaklik
desisiminin analitin kitlesinde bir dgsim olusturmasi gerektirgi icindir. Bu
ylzden termogravimetrik yontemler buyidk Olcide buma ve ylkseltgeme
reaksiyonlari ile buhartma, stblimleme ve desorpsiyon gibi fizikseklémlerle

sinirlandiriimaktadir [1].
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2.7.3. Yuzey karakterizasyonu

2.7.3.1. Taramali elektron mikroskobu (SEM)

Taramal elektron mikroskopta, kati numune ylzegter dizeninde yiksek enerjili
bir elektron demetiyle taranir. Bu teknikte yluzeydssitli tir sinyaller oluturulur.
Bunlar geri sacilmi elektronlar, ikincil elektronlar, Auger elektronla X-isini
floresans fotonlarl ve geik enerjili diger fotonlardir. Bitin bu sinyaller yuzey
calismalarinda kullanilngiolmakla beraber, bunlarin icinde en yaygin olanakesi
(1) taramal elektron mikroskopinin temelini gluran geri sacilmgi ve ikincil

elektronlar ve (2) elektron mikroprob analizde kallan X-gini emisyonudur.

Taramali elektron mikroskobuyla galmasi en kolay olan numuneler elektri
iletenlerdir. Cunkl engellenmegniveya yavaatiilmams bir sekilde toprga akan
elektronlar, yik birikimi nedeniyle ojan gercek olmayan yapay verileri en aza
indirir. Ayrica, elektrikce iyi iletken numuneleregellikle 1siy1 iyi ilettiklerinden
Isisal bozunma olasill en azdir. Ancak, ne yazik ki g@o biyolojik ve mineralojik
numuneler iletken deldir. iletken olmayan numunelerin SEM géruntilerini elde
etmek icin ceitli teknikler gelistirilmistir. Fakat en ¢ok uygulanan tekniklerde
numune ylzeyi tozlana veya vakum buhagiarma uygulanarak ince bir metalik
film tabakasiyla kaplanir. Kaplamalemlerinde dikkat edilecek noktasia kalin
kaplamanin yiizey ayrintilarini Ortegodir. Bu nedenle optimum bir kaliggn
secilmesi gerekmektedir.

Taramal elektron mikroskopi, kati yizeyler haklandorfolojik ve topografik bilgi
sglar. Bu genellikle yuzeylerin davragarinin anlailmasi icin gereklidir. Boylece
bir katinin ytzey 6zellikleriyle ilgili cagmalarda elektron mikroskobik incelemenin
ilk adimi olwturur. Taramali elektron mikroskoskopisi 6zellikleompozit
malzemelerde kirilma yuzeylerinin incelenmesindéakularak; takviye sistemi ile
matris sistemi ara yuzeyi ve aralarindaki etkite matrisin takviye sistemini

Islatabilirligi ve matris icindeki partikal dalimi hakkinda bilgi verir [1].



BOLUM 3. YANMA SENTEZ i

3.1 Giris

Yuksek sicaklik refrakter malzemelerinin geleneksedtotlarla Gretiminde, hem
yuksek enerji firinlari hem de uzuslem sureleri gerekli oldtundan tretimi
maliyetlidir. Son zamanlarda, seramikler, seramigmbozitler ve intermetalik
bilesikler gibi refrakter malzemeleri sentezlemek icianyna sentezi yada kendi
kendine ilerleyen yuksek sicaklik sentezi (SHS)ldtulmaktadir. Bu yontem,
preslenmy toz kargiminin acik ya da inert atmosfer altindaskseerek yeterli 1si
meydana gelginde kimyasal reaksiyonun (ekzotermik reaksiyon}ldraasi ve

kendi kendine ilerlemesi esasina dayanir [27].

Yanma sentezi (Combustion Synthesis) veya kendiikenlerleyen yiksek sicaklik
sentezi (Self Propagation High Temperature Synsheseknolojik olarak istenen
tum oOzellikleri birletiren tek yontem olmasi nedeniyle son 20 yildirugigh ilgi
cekmektedir. Bu yontem, aslinda kolay Uretilemeyerya geleneksel olarak
Uretimlerinde uzun sureli yiksek sicakliklemleri gerektiren bazi inorganik
malzemelerin hizli sentezlenmesine imkan tanimaktaBu yeni sentezleme
yaklasimi, sentezleme reaksiyonuyla blayuk 1si ¢ikisi sage cok yuksek hizda,
kendi kendine ilerleyerek siuregidmlerden meydana gelmektedir. Yanma sentezinin
mikroyap! karakterisgi, geleneksel proseslerde gozlenenlere benzemekiethma
sentezisematik olaralkSekil 3.1'de gosterilmektedir. Saf tozlardan @o reaktanlar,
genellikle sirasiyla kuru ortamda uygun stekiondetkarstirilip, sguk presleme ile
silindirik tabletler halinde sekilendiriimektediBu tabletler daha sonra kontrolli
atmosfer ortamina yedtrilerek elektriksel 1sitici bobini, lazegini veya elektrik
akimi bagaltimi ile tutgturulmaktadir. Yanma sisteminin termokimyasal ve
termofiziksel 6zellikleri uygun ise 6n yuksek sibkkeaksiyonu (1500<T<3500 °C)

olusmaktadir.
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Bu reaksiyon sistemi, tek fazl reaktanlar icernedkt ve bu yaklgm nitrarler,
hidrirler ve oksitlerin sentezlenmesine izin verteedk. Bu yontem, saadig
boyutsal hassasiyet sayesinde seramik, kompoziernmetalik ve fonksiyonel
kademeli malzemelerin Uretimine imkan tanimaktadiiksek reaksiyon hizi ve
distk enerji ihtiyacinin yaninda, bu teknik, deneysilazlarin basitfi, 6zellikle
reaksiyon kabina ihtiyacin olmamasi gibi geleneksetotlardan farkli avantajlara
sahiptir. Kanitlanny diger bir avantaji ise, elde edilen cok yuksek siéddali
sayesinde kararsiz empdritelerin uzaktdmasiyla yiksek saflikta urun elde
edilebileceidir.

Reaksiyon urlnleri genellikle gbzeneklidir amagyolastirma, reaksiyon bittikten
hemen sonra veya ayni anda olan mekanik ylklereeldlaylikla elde
edilebilmektedir. Kararli reaksiyonlarin glumu ve ilerlemesindeki tim faktorler
detayli olarak analiz edilginde bu tekniin herhangi bir malzeme tirine
uygulanabilmesi icin malzeme bunyesinde ekzoterméaksiyonlarin olmasi

gerekmektedir [6].

@ Karsnon

B Soguk Presleme
Nihai Uriin Yanma Tutusma

Sekil 3.1. Sadece Katl Reaktanlari iceren Klasik iarSentezinifgematik Gosterimi [28]
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3.2. Yanma Sentezi ve Uygulama Yontemleri

Yanma sentezi litaretirde kendi kendine ilerleydiksgk sicaklik sentezi ya da
reaktif sentez olarak gecmektedir. MpSie WC gibi teknolojik seramikleri ve
intermetalik bilgikleri Gretmek i¢cin 1940°h yillarin sonu 1950’liiljarin baindan

beri kullanilmaktadir. Basitgce yanma sentezinidikler ya da elementel kompozitler

olusturmaktadirlar. Aagidaki reaksiyon ile tanimlanmaktadir.

XA + yB—» ABy (3.1)
ya da
ABy+ xC — AG+yB (3.2)

Bilesigi olusturan negatif is1, reaksiyon icin itici kuvvettBerbest enerji sonucu (1sI
olarak) reaksiyon ilerler ve devam eder.

Yanma sentezi ¢ ana sinifa ayrilabilinir. Bunderdirincisi aagidaki esitlik ile

ifade edilmekte ve elementlerden gazsiz yanma aitte

Zn: X© = Zm: PED +Q (3.3)

i=1 =1

Burada X® elementel reaktan tozlari ( metal yada metal ¥ BR®" triinleri, Q
reaksiyon isisini, (1) ve (s) kati ve sivi durumla gostermektedir. Bu
siniflandirmaya en yaygin ornek olarafa@daki reaksiyon sistemi olan titanyumun

karblrizasyonu verilebilinir.
Ti+ C =TiC + 230 kJ/mol (3.4)

Ikinci tip yanma sentezisagidaki aitlik ile ifade edilmekte ve gaz-kati yanma
sentezi olarak adlandirilmaktadir. Ana yanma reaksinda en az bir tane gaz
reaksiyonu icermektedir.

n-p p m
QXTI DR 4Q (3.5)

i=1
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Burada Y@ gaz reaktanlarini (NO,, H,, CO ) gb6stermektedir. Bazi durumlarda, bu
reaktanlar numunedeki gotzeneklere infiltrasyon yla@lupenetre oldgundan bu
yanma sentezi yontemine ayni zamanda infiltrasyamma sentezi de denilmektedir.
Titanyum ve silisyumun nitrirlenmesi bu yontemeeaityaygin orneklerdir.

Ti(s) + 0.5 I\b(g) = TiN(s) + 335 kJ/mol (36)

BSi(S) + 2 NZ(g) = SbN4(S)+ 750 kJ/mol 3.1)

Yanma sentezinin tguncu tipi indirgen yanma sediexe aagidaki sitlikle ifade

edilmektedir.

n-g-r r q m-k

> (MO,) +3 28 +3 X = 3 MEV+Y(20,)64+Q (3.8)
i=1 i=1 i=1 j=1

Burada ( MQ)i® oksidi, Z® indirgenen metali ( Al, Mg, Zr,Ti ), sitli gin kars
tarafindaki (ZQ);®" daha kararli oksidi ve M indirgenen metali gostermektedir.
Bu reaksiyon, istenilen riinleri;® wretmek icin M®? ile diger elementel
reaktanlarin X® reaksiyona girmesiyle meydana gelmektedir. Boylgemel olarak,
indirgen yanma sentezi ikisamall slem olarak nitelendirilir. Bunlardan birincisi

termit reaksiyonudur vesagidaki eitlikle ifade edilmektedir.

n-q-r r

k 1
> (MO, +3° 29 =Y (Z0,)60 + 3 M +Q, (3.9)
=1 =1

i=1 i=1

Ikinci adim aitlik 3.3’e benzemekte ve elementlerin sentezlerintesy meydana

gelmektedir.

1 q m-1
z M i(SJ.) + z Xi(S) = z Pj(syl) + QZ (310)
j=1 i=1 j=1
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toplam agta cikan 1siQ= Q1+ Q> dir. Bu tip yanma sentezine bir 6rnek;

BzO3(s)+ 2A|(s)+ Ti(s): Al 203(1)+ TiBz(s|1)+ 700 kJ/mol (3.11)

Burada TiB istenen Urandur. AD; uzaklgtirilip ayri ayri kullanilabilinir. Ya da
Al,O3; + TiB;, seramik kompoziti elde edilebilmektedir. Bazi dutarda, indirgen
reaktan (4, ( Xi)’ yi sentezlemek icin kullaniimakta ve benzer r@gkn meydana

gelmektedir. Orngin;

2 8203(5)+5 Ti(s): 3 Ti02(5)+ 2 TiB,+ 140 kj/mol 13)

Yanma sentezi yontemi ile tretilen Grinlerin mikta®70 ve 1980’ li yillarda hizh
bir sekilde arty gostermg ve 400 den fazla farkli bge Uretilmistir. Bu malzemeler;
karburler (TiC, ZrC, SiC, BC,....), bortrler (TiB, ZrB,, MoB,,.....), silisitler (T§Sis,
TiSiz, M0oSh,....), nitrirler (TiN, ZrN, SN4, BN, AIN), ve intermetaliklerdir (NiAl,
NisAl, TiNi, TiAl, CoAl,...) [29].

Yanma Sentezi Esnasinda PoroziteningGrou

Yanma sentezi esnasinda birkag faktér porozitegemelmaktadir. Bunlar [29]:

- Kirkendall ve Frenkel etkileri: Elementlerin difiayu dengesizdir. (A
elementinin B igine diftizyonu, B elementinin A igidifizyonundan daha hizlidir).
Sonu¢ olarak, reaksiyon meydana geldikten sonstamgicta partikil olan tozlar
porozite olgumuna neden olabilmektedir.

- Gaz olyumu: Isi olgumu, yanma sentez reaksiyonurglamasiyla meydana gelir
ve bglangic¢ tozlarinin yizeylerinde bulunan kalinti imfgleri buharlatirmak igin
yeterli olabilmektedir. Gaz ofumu, istenen Grin Yoinlugunu etkileyecelksiddette
olabilir ya da nihai Grinde porozite meydana gbtine

- Molar hacim dgisiklikleri: Urtin, reaktanlardan farkli molar hacmehptir.
Genellikle driin, reaktanlardan dahagyodur. Seramiklerin aksine altiminidlerin
yogunlu % 12’ den daha az artmaktadir. Arboldukca 6nemlidir ve %15 ila 30

arasinda dasmektedir. Elementel tozlardan, intermetalik ve Bs®ka Uretim
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esnasindaki i¢ hacim ve §onluk desisimi Tablo 3.1'de verilmgtir. Baslangi¢
bilesenlerinin aksine, meydana gelen Urinurg lve atomik yapisi gege ortaya
cikan hacimsel dgsiklik kendine 6zguduar. ger Grinin boyutlarinda @siklik
meydana gelmez ise reaksiyon sonucu meydana gelacim dgisikli gi aynidir ve
drtinde porozite meydana gelecektir.

- Baslangi¢ gbzeneklifii: Baslangicta preslenmitozlar hacimce %20 ila 50 arasinda
porozite icermektedir. Ygun bir Orin elde etmek icin bu ortadan kaldiriimak

zorundadir.

Reaktif sinterlemenin amaci; intermetalikleri, seila bilesikleri, alasimlari ya da
kompozitleri direk olarak elementel tozlardangya hale getirmektir. Yukarida
bahsedildii gibi, belirli bilesiklerin yanma sentezi esnasinda, poroziteswtuunu
engelleyebilmek icin reaksiyon kontroll ve/yadaktéasinterleme esnasinda, reaktif
sicak pres (RHP) yada reaktif sicak izostatik pfRs$iIP) kullanilarak basing
uygulanmaktadir [29].

Tablo 3.1. Elementel tozlardan, intermetalik veas@k Uretim esnasindaki hacim ve gymluk

deisimi [29]

Ordin Hacim degisimi( AH), % e/ @
MoSi, -40,6 1.39
sic -28.4 1.39
Tisi, 275
TiC 244 1.32
e -23.8 1.31
TiB, 233 1.29
NiAl 126
TiAl 5.3
NizAl 5.2
ReHf 2.2
3TiC + 2 ALO; 22 ile-28 1.28 ile 1.39
3TiB, +5 Al,O; 27 ile-28 1.37 ile 1.39
9Fe + 4 AJO; 22 1.28
3Fe + ALO; -19 1.23

pp/pr'(a) Urdndn teorik ygunlugu / reaktanlarin teorik ygunlugu
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Sinterleme esnasinda meydana gelen reaksiyonlar

A — A (1)
Kristalografik faz déntsimu
A + B — (2)

Kati-eriyik olusumu

A + —> o +p 3)

Kati-eriyik olusumu

A + > a +Svi 4)

Sivi faz sinterlemesi

A + B —» AB (5)
Bilgik olusumu

Ay + Sivi — A, + Sivi (6)

B—> a Sis Ny, sivi ile birlikte

Ajat + Bswvi — ABian (7)

Yok olan sivi faz, reaktif infiltrasyon

2 ve 3. reaksiyonlar, oOtektik alti sicakliklarda yt@na gelen basit reaksiyon
sistemleridir. Nihai Uriin, ya tek faz () yada iki faz (o + B ) dir. Otektik tsti
sicakliklar harig, 4. reaksiyon ile 3. reaksiyomberdir. 6. reaksiyonda sivi iginde
¢cozelti yardimiyla faz dogiimi meydana gelmektedir [29].

Bircok durumda, yanma sentez reaksiyonu gecici $aa olsumuna glik
etmektedir. Herhangi bir sivi faz sinterlemgemi gibi yogunlastirma, kapiler
etkilerin sivi olgumu ile ilgili oldusundan meydana gelmektedyekil 3.2’'de AB

ikili faz diyagrami ve A-B tozlarinin kanmindan olgan AB bileiginin reaktif
sinterlenmesinde meydana gelen sirali olaylar gtstktedir. Balangicta
kompakt, elementel toz kammlarindan meydana gelmektedir ve Isi eshasinda
diftizyonal etkilgim gerceklemektedir. En dgiik likidus sicakfiina ulgildiginda
kompakta kismen ergime meydana gelmektedirguvitestirma sonucunda kati

partikiller arasindaki gozeneklerin icine sivi akkyni zamanda sivi, bigé&k olusum
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yolunu kolaylgtiran elementler arasinda hizli bir difiizyon yolud&B nihai Grint
tek fazli ve ygundur [29].

Reaktif sinterleme Nihai .
A+B— AB kompozisyon

Reaktif sintetleme AHE —p AR —p sicakiik artiss

AR
bilegigi

Baglangigtali Koty hal difimypon  Kateswn | oeun bilegigin
kangim tozlarin g, aksiy o reaksiyon g0t durim
s

Sicakllk —

& Kompozisyon

Sekil 3.2. AB ikili faz diyagrami ve A-B tozlarinikarisimindan olgan AB bilsiginin reaktif

sinterlenmesinde meydana gelen sirali olaylar [29]

Gegici sivi faz olgumu slem esnasinda ygon bir tGrin garanti etmemektedir. Sivi
fazin katilamasi esnasinda gozeneklilik azaltilabilinir. Kohttamamen sivi faz

olusumundadir.

Reaktif sinterleme esnasinda, uriin kompozisyonsinerlemesartlari gibi ¢aitli
islem parametreleri mikroyapiyi etkiler. Birbirine gi@nan reaktan tozlar reaktif
sinterleme esnasinda minimum go6zenekstalurlar. Sinterlenmengi yapi da
reaktanlarin dalimi, toz partiktl boyur karakterigfi ya dasekillendirme metodu
degistirilerek ayarlanabilmektedir. Isitma hizi, singerle atmosferi ve uygulanan
basing, reaktif sinterlemeyi etkileyen sinterlemargmetreleridir. Yanma sentezi
esnasinda uygulanan basin¢ sonucungaryanalzemeler elde edilmektedir. Ancak
homojen olmayan mikroyapil Grtinler elde edilebiliygulanan basing kuvveti, kati
tozlar arasindaki gbzeneklerden sivi gagisaslayarak hem ygunlastirmayr hem de
homojensizlgi iyilestirebilmektedir. Sonug olarak, Griiniin kompozisyemeubuna ek
olarak alaim elementleri ve seyreltici (diluent) fazlari (iheyliksek ergimeli takviye
fazlar) reaksiyonu etkileyebilmektedir. Bunlar, eyir gecici sivi faz dalimini ve

ayni zamanda elementler arasindaki difiizyon hetlileyebilmektedir [29].
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Adyabatik yanma sicakhlarinin termodinamik hesayalkari caitli  sistemler
kullanilarak yapilmakta ve deneysel olcimgeieri kasgilastiriimaktadir. Tam

donsum sartlarinin gerceklgigini gosteren teorik ve deneyselggeler Tablo 3.2’de
verilmektedir.



45

Tablo 3.2. Cgitli reaksiyon sistemleri i¢in 6l¢ctlen adyabatik yenma sicakliklari [29]

Sistem Adyabatik Yanma  Olgiilen Yanma Faz Diyagraminda En
Sicaklgi Sicaklgi Dusuk Ergime Noktasi,
°Cc °c °c
Karburler
Ta+C 2427 2377 3022 (Ta)
Ti+C 3017 2797 1648 (Otektik)
Si+C 1417 1727 (a) 1417 ( Si)
Bordrler
Ta+B 2455 2427 2092 (B)
Ti+ 2B 2920 2917 1537 (6tektik)
Ti+B 2187 2227 1537 (6tektik)
Silisitler
Mo + 2Si 1652 1647 1400 (6tektik)
Ti + 2Si 1500 1497 1327 (6tektik)
5Ti + 3Si 2130 2077 1327 (6tektik)
Intermetalikler
Ni + Al 1639 1627 648 (tektik)
3Ni + Al 1313 1327 648 (otektik)
Ti + Al 1244 N/A 660 (Al)
Ti + Ni 1145 N/A 942 (ttektik)
Ti + Fe 769 N/A 1085 (6tektik)
Nitrirler (b)
2Ta+ N 2892 2227 2727 (Ta)
2Nb + N, 3049 2527 2400 (NbN)
2Ti+ N, 3173 2427 1670 (Ti)
2Al + N, 3366 2027 660 (Al)
3Si+2N 2157 1977 1417 (Si)
2B+ N, 3164 2327 2077 (B)
Termit tip
B,Os+ Mg 2257 2147 1142 (6tektik)
B,Os+ Mg + C 2127 1997 N/A
B,Os+ Mg + N 2557 2427 N/A
SiO+ Mg 1977 1927 1543 (6tektik)
SiO+ Mg + C 2127 2057 N/A
La,Os+ Mg + B,0s N/A 2127 N/A
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N/A: uygulanamaz.
(a) on 1sitmall,

(b) T3, 1atm. basing icin hesaplandi.
3.3. Yanma Sentezi Yontemleri

Yanma sentezi, ileri teknoloji seramikleri (yapisa¢ fonksiyonel), kompozitler,
alasimlar, intermetalikler ve nano malzemelerin islesmee sentezlenmesi igin
kullanilan 6nemli bir tekniktir. Yanma sentezindkzetermik redoks (indirgeme,
yukseltgenme veya elektron transferi) kimyasal sealaundan yararlanilarak

malzemelerin Uretiminde kullaniimaktadir

Yanma sentezi d@l reaktanlarin yapisina (kati, sivi veya gaz klalkn element
veya bilgik) ve ekzotermik reaksiyon isisina (adyabatik ldika Tad) bl olarak

cssitli sekillerde isimlendiriimektedir. Bunlar;

a) Kendi kendine ilerleyen yiksek sicaklik sentgself-propagation high
temperature synthesis, SHS),

b) Ddusuk sicaklik yanma sentezi (low-temperatambustion synthesis, LCS),

c) Solisyon yanma sentezi (solution combustionh®sis, SCS),

d) Jel-yanma (gel combustion),

e) Sol-jel yanma (sol-gel combustion),

f) Emulsiyon yanma (emulsion combustion),

g) Hacim yanma (volume combustion synthesis, (WCS
olarak tanimlanir [30].

Yanma sentezinde meydana gelen iki mod vardir. 8uidendi kendine ilerleyen
yuksek sicaklik sentezi ( SHS ) ve hacim yanmaezeiitvVCS ) dir.Sekil 3.3'de bu
modlar gosteriimektedir. Her iki durumda da, reakda pelet seklinde
preslenebilmektedir. Numuneler harici bir i1s1 kagingarafindan (tungsten bobin,
lazer) ya lokal olarak (SHS) yada Uniform olarakC&) ekzotermik reaksiyon

baslatmak icin 1sitilmaktadir [29].
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Sekil 3.3. Yanma sentezi modlari. a) kendi kendiadayen yuksek sicaklik sentezi ( SHS ), b) hacim
yanma sentezi ( VCS) [29]

3.3.1. Kendi kendine ilerleyen yuksek sicaklik seazi (SHS)

Kendi kendine ilerleyen yliksek sicaklik senteziiagaamanda yanma sentezi olarak
da adlandiriimakta ve seramik, seramik-metal kontj@og intermetalikleri ve nano
malzemeleri, borurleri, karburleri, nitrarleri, isitleri, karbonitrurleri, sentezlemek
icin yayginca kullaniimaktadir. Bik maliyet, yiuksek verimlilik, basitslem ve
yiksek saflikta Orin eldesi bu yontemin avantaji@andir. SHS tekginin
kontrolind verimli birsekilde sglamak ve istenilersekilde trin elde etmek igin
reaksiyon mekanizmalarinin bilinmesi olduk¢a 6ndmli31,32,33]. Gunumizde bu
yontem 65 Ulkede calimakta ve nanomalzemelerin Uretiminde cok populer

olmustur [34].

SHS, Rusya’da Merzhanov ve arkglda tarafindan 1975 yilinda yaptiklan

calismalarla taninmgtir. Ancak tarihi, bilinenden cok daha eskidir. Ieinelerin
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sentezlenmeleri icin yanmgemi ilk olarak 1825 yillarina dayanmaktadir. Béiuze
1825 yilinda, Zr metal tozlarinin, oksitlere kayanaraksekillendigini bildirmis ve
islemin  termodinamikleri 1898'de  Goldschmidt tarafand aciklannytir.
Goldschmidt dgrudan SHS reaksiyonlarinin alt grubu olan, alungnmoik
yontemini bulan ki olarak soylenebilir. 20. ylzyilda ise sistem Adexler 1941,
Krapf 1964 gibi isimlerle geyjme goOstermsitir. Bu kesiflere rggmen, Merzhanov’'un

yaptgl aragtirmalara kadar yonteme bilimsel anlamda bir ilgyadimamstir [8,35].

SHS, inorganik bilgkleri ve ¢aitli 6zel uygulama malzemelerini elde etmek icin ve
ayni zamanda yuksek verim$ie sahip teknolojik metotlari duzenlemek igin
maddenin kimyasal enerji reaksiyonlarindan maksimiaydalanma prensibine
dayanan bir tekniktir [5]. SHS sistemi Ui¢ analikaaltinda aciklanabilir; tugma, on
yanma ve urunun gomasidir. SHS, kendi kendini devam ettiren yukdetogermik
reaksiyonlarin kabiliyetine [ghdir. Tipik yanma sentezi reaksiyonlarinda,
harmanlanmy reaktan tozlar, ham ganluga sahip tabletlegeklinde preslenir; daha
sonra bolgesel olarak bir noktadan veya hacimselrakl 1sinmy tabletler
tutusturulur. Tutyturma slemi; lazer §ini, 1sitici rezistans bobini, kivilcim ve firin
gibi ekipmanlarla gercelgérilir. Ekzotermik reaksiyon, tugma sicakiginda balar
ve maksimum veya yanma sicgkhda (Tc) net olarak gozlenen, 1sI @gI
cikmaktadir. Elde edilen maksimum sicaklk, seioidrin eklenmesiyle kontrol
edilebilir. Yanma sentezi UrUnleri genelliklesim derecede porozitelidir. Sicak
presleme ve sicak izostatik presleme gibi teknikiamlerin y@unlastiriimasinda
kullaniimaktadir. Prosesin bu avantajlari, malzemel mekanik, elektriksel, optik
ve kimyasal 6zelliklerinin iyilgtirilmesini mumkidn kilmaktadir. SHS yénteminin
sematik gosterimiSekil 3.4’de verilmektedir [7,8,36]. SHS yodnteminiemel
prensipleri gagidaki gibi siralanabilir [37]:

a) Kendi kendini destekleyerek hizli kekilde ilerleyen dalga reaksiyonu sayesinde
istenen kompozisyon ve yapida Urin elde edilmesi,

b) Balangicta kismen kullanilan disinin ekzotermik reaksiyon sonucugaccikan

i¢ 1s1 ile desteklenmesi,

c) Ekzotermik is1 cilgt hizi ve iletiminde farkhliklarin, Urdnlerin yapve

kompozisyonunu, dégtiim derecesini sicaklik ve hizi kontrol etmesi.
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SHS’nin en o6nemli 6zelli ekzotermik reaksiyonlar boyunca g&i ¢ikan isi
olusumuyla elde edilen yiksek yanma sicgikicin ¢cok kisa zaman gerektirmesidir.
Bu 6zellik, empuritelerden kismen kendi kendin@@imnma, yiksek oranda doyum
ve sekil, boyut, servis parametreleri ve arzu edilepigtaki malzemeyi dgrudan
sentezlemek gibi ger spesifik parametreleri agiklanmaktadir. SHS gswsn tipik
karakteristikleri Tablo 3.3'de verilrgtir. Burada verilen Tm, maksimum yanma

sicaklgini, U ise 6n yanma hizini gostermektedir [7,8,38].

t=027s t=0.37s =047 s t=057s t=0E7s I=077s t=087s

W
o

I=08Ts t=107s t=1.17s 1=12Ts 1=1.37s t=14Ts 1=168Ts

Sekil 3.4. SHS ydnteminigematik gdsterimi [36]

Tablo 3.4. SHS prosesinin tipik karakteristiklef] [

Partiktl Boyutu, ngm)

Metaller i¢in 5-100
Ametaller icin 0,1

Nispi Yogunluk, A 0,3-0,6
Yarigap, d(mm) 5-20
Uzunluk, L(mm) (2-9)d

ik Sicaklik, To(K) 300-700
Gaz Basinci, P(MPa) 0,1-15
Yanma Hizi, U(cm® 0,1-20
Yanma Sicakfii, Tm(K) 2300-3800
Isitma Hizi, W(K § 10-1000000
Tutusma Akisi q(kJ crh ) 42-840
Indiiksiyon Periyodu, tign (s) 0,2-1,2

Tutusma Sicakig!, Tigy(K) 800-1200
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SHS urunleri, 6zellikle @gidaki inorganik bilgikler icin 6nemli bir yontemdir [5]:

Refrakter bilgikler — metal oksitler, silisitler, nitrirler, bod@r, karbirler;
Metal hydridler;

Intermetalikler — altiminidler, nikelidler, germaredi

Kalkojenler — sulfidler, selenidler, telluridler;

Metal ve ametal fosfidler;

-~ ©® a0 T p

Tek fazli kati ¢ozeltiler ve heterojen ¢cok kéali sistemler.

SHS, gagidaki drtinleri elde etmek igin kapsamli kakilde kullaniimaktadir [5]:

Sert alaimlar ve aindiricilar,

Yuksek sicaklik yapisal ve isiya direncli seranrikle

Elektrik ve elektronik muhendigii igin stiper iletken malzemeler,
Korozyona direncli koruyucu vesi@maya direncli kaplamalar,
Kimya endustri icin katalizorler,

Tibbi sekil hafizali alaimlar ( SMA ),

Isitici direng elemanlar,

-~ ® a0 T p

= «Q

Kesici aletler ve parlatici tozlar,

Fonksiyonal kademeli malzemeler ( FGM ),

3.3.2. Hacim yanma sentezi

Ekzotermik kimyasal reaksiyonlarla, kam durumundaki reaktanlari kendilnden
donistirebilen isleme en genel tanimiyla kendi kendiedayen yiiksek sicaklik
sentezi adi verilmektedir. Yeni bir proses olantipuyanma sentezi son zamanlarda
gelistiriimistir.  Bu metot, cgitli seramik ve kompozitin sentezlenmesinde
kullanilmaktadir. Bu malzemeler genellikle sdéd adyabatik yanma sicagii ile
karakterize edilir ve bu yizden kendi kendine dgdn yanma senteziyle glodan
sentezlenmeyebilir. Bu durumda daha kompleks sistemhtiya¢c duyulmaktadir
[39,40]. Hacim yanma sentezi (simultane yanma v‘egaal patlama), kendi kendine
ilerleyen yiksek sicaklik sentezinin iki metodundaindir ve ihtiyaclara cevap

verecek niteliktedir. Bu metot, nispeten kisa zamamlginda, tek adimda
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malzemelerin  ygunlsstiriilmasi ve ¢ zamanl sentezlenmesinde basariyla
kullaniimakta olup; seramikleri, metalleri ve hattatermetalik tozlar teorik
yogunluga yakin basariyla bir@rebilen verimli bir sinterleme tekgidir [8,9].
Hacim yanma sentezinde, reaktan §amdan ibaret olan numunenin tamami,
hacimde meydana gelen kendi kendini destekleyeosma sicakigina kadar,
kontrolli bir bigcimde, uniform olarak isitilir veagma sirasinda reaktanlar
kendiliginden doéngime @ramaktadir. Cok kisa zamanda, ¢ok ylksek yanma
sicaklgina ulgmasi sebebiylesok dalgasi veya termal patlama olarak da bilinen bu
sentezleme modu, tufma Oncesi on Isitma gerektiren daha zayif ekzokermi
reaksiyonlar icin oldukca verimli bir yontemdir. &lam yanma sentezi, a@ c¢ikan
reaksiyon Isisinin oranina ve ortam ilegiden Isi oranina @gadir. Sentezleme
reaksiyonlar sirasindaki etki alanini, dinamik spainlarin (reaksiyon orani,
reaksiyon mekanizmasina) etkisi ve trunlerirgay (kompozitlerin faz bikemleri

ve kati ¢Ozeltideki elemental giimlari) belirlemektedir [9,41]Sekil 3.5'de hacim

yanma sentezinigematik gosterimi verilmektedir.

Basme¢ Uygulama
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Sekil 3.5. Hacim yanma sentezingamatik gdsterimi [11]
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VCS yontemi ile daha az bilgi mevcut olmasindaragoSHS yontemi ¢caimalarda
daha buyik 6nem yer tutmaktadir [29].

3.4. Yanma Sentezinin Avantaj ve Dezavantajlari

Yanma sentezinin baslica avantajlarinigitkiislem sicaklgi, dolayisiyla dgtk
islem enerjisi, kisaslem suresi, geleneksel tretim ekipmanlarinin kuliddoilirli gi
(distik ilk yatinm maliyeti), sonsekle yakin ve yiksek saflikta Grinlerin elde

edilmesi olarak siralayabiliriz [36].

Yanma sentezi, geleneksel metotlarla kagsriédiginda dger avantajlari:

a. Meydana gelen yuksek sicakliklar,sidki kaynama noktasindaki empduriteleri
buharlatirabilir ve bdylece yuksek saflikta Griinler eldilmektedir.

b. Basit ekzotermik yontem, pahali ekipman ve taghiihtiyacini ortadan
kaldirmaktadir.

c. Kisa glem siresi, daha az enerji tuketimi vesidgki Gretim maliyetini beraberinde
getirmektedir.

d. Yuksek 1si arft ve hizli sguma orani, dengesiz fazlarin elde edilmesini
sglamaktadir.

e. Inorganik malzemeler, sentezlenebilir ve reaktanlakimyasal enerjilerinin

kullaniimasiyla tek adimda nihai trtin elde edilneelkt

Prosesin bu avantajlari, malzemelerin mekanik, telek optik ve kimyasal
Ozelliklerinin iyilestirilmesini mumkin kilmaktadir. Yanma sentezi pisée

500’uUn uzerinde bikggin sentezlengi tahmin edilmektedir [42].

3.5. Literatlrde TiB »-Al,03 Uretimine Yonelik Olarak Yapilan Calismalar

Sundaram ve arkaglari [43], TiO, ve B,Os'in alliminotermik reduksiyonu ile TiB
Al,O3 kompozitlerinin Uretimini argirmiglardir. Argon atmosferi altinda yapilan
deneysel caymalarda ilk 6nce aliminyum ve,B3’lin reaksiyonu ile elementel bor,

TiO2'nin aliminotermik rediksiyonu ile de Al pblustugunu, olgan AlTiz ve borun
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reaksiyonu ile de TiB meydana geldini saptamglardir. Ayrica aliminotermik
reduksiyonu ile olgan ALO; ile reaksiyona giren 3 reaktani A{gB4Os;3
olusturarak TiB nin verimini diglrmekte oldgu gozlenmgtir. Bu reaksiyonun TiB
olusum reaksiyonlarinin ilerlemesini 6nleyen aliminyumksit tabakasinin
harcanmasini  ghadigi disinulmektedir. Sistemde gercejd®m ana olgum
reaksiyonlari (3.20), (3.21), (3.22kittikleriyle ve toplam reaksiyon ise (3.23)

esitli gitle verilmistir.

6Al + 3B,03 5 3Al,0; + 6B (3.20)
3TiO, + 5Al S AlTis + 2AL,0; (3.21)
AlTi3 + 6B 3TiB, + Al (3.22)
10Al + 3B,05+ 3TiO, 5 5Al,05 + 3TiB; (3.23)

Sundaram ve arkaglari [43] acik atmosferli ortamda yaptiklari dengys
calsmalarda aliminyum etrafinda gan oksit tabakasinin 1176C’ye kadar
aliminyumu atmosferik oksidasyondan korgdwayrica bu sicakia kadar olgan az

miktarda TiB' nin de oksitlenerek bozulgunu saptamtir [43] .

Plovnick ve arkaddar [44] TiB,-Al,O3 kompozitlerinin Gretimi icin ikinci bir yol
onermglerdir. Bu yonteminde temeli Sundaram ve arlgéata gibi aliminotermik
rediksiyona dayanmaktadir fakat hammaddelep@QAB,O3 kullaniimasinin sebebi
bu hammaddenin B3 kadar neme duyarli olmamasidir. Bu yontemle ;3AB,0;

kompozitinin tretimi gagidaki sitlik sayesinde gercekiégi belirlenmistir.

3TiO, + 3(2Ab03.B,05) + 10Al 5 11ALO; + 3TiB, (3.24)

Reaksiyon, hammaddelerinin pelet haline getiriliert atmosfer altinda cgdin
mikrodalga firinda isitilmasi ile gerceddieilmistir. Firin sicaklgl yaklasik olarak
700-750C olup, reaksiyon sonucu elde edilen Urindeki fazaAl,Oz ve
TiB,' dir [44].
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3.6. TiB,

TiB,, kovalent bgli bir gecs metali borlri olup, Ti-B sistemineS€kil 3.6) ait
agirhikca % 31.1 bor iceren bir titanyum borUrdlr.-Hisistemindeki en kararh

bilesiktir. TiB,digsinda TiB ve TiB4 gibi iki titanyum borir daha mevcuttur [45].

TiB,, yiiksek ergime noktasi (3225, disiik yogunluk (4.5 g/cm), yilksek sertlik
(25 GPa), iyi termal iletkenlik (96 W/m/K), iyi dteriksel iletkenlik (22x16Q cm)
ve kimyasal kararliia sahip yuksek sicaklik yapisal uygulamalar wenraa
uygulamalari i¢cin aday malzemelerden birisidir [4BB, esash malzemeler nukleer
endustride noétron absorbe edici olarak kullanilmdkt Monolitik TiB, zayif
sinterlenebilme 6zellinden dolay! sadece yiiksek sicakliklarda (>200@e basing
altinda ygunlastirilabilmektedir. Ancak bu yiksek sinterleme sicakanormal tane
blyumesine ve mikro catlaklara sebep olmaktadi-4@b TiB,' nin basingsiz
sinterlenmesi ile yiuksek saflik elde edilebilir &ksivi formda demir, krom ve

karbon gibi yardimcilara ihtiya¢ vardir [49].
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Sekil 3.6. Titanyum — Bor faz denge diyagrami [50]
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TiB2'nin yuksek sertli guclu kovalent bgina atfedilmektedir. Gugli kovalent
bagida, kendi icerside yayinimi (self diffusion) aradikta ve boylece yuksek ergime
noktasi sglamaktadir. Sertlik ve Hailiskisini anlamak icin atomlar arasindaki yik
toplami ile elektriksel anlamda yukstz (notral) best atomlarin elektronlarinin
yeniden dailimini anlamak gerekir. TiBaltigen (hegzagonal) simetriyegraen,
sertligi yone giri derecede Rgdir (anizotropik). Elektriksel iletkenlik metali&lup,
Ti'den 5 kat daha fazladir. Fakat iletkgimlyone b&li degildir (izotropik). Sonuc
olarak, TiB'nin mekanik ozellikleri yone kaml, elektriksel o6zellikleri yone
bagimh degildir. Yone ba&iml olarak dgisen 6zellikler % 30 kadar bir farklilik
olusturabilir. Dolayisiyla kaplama 6zelliklerslem gérmemy ham haldeki TiBnin

Ozelliklerinden farkli olabilmektedir [51].

TiB, 1000C nin Gzerinde hava ile oksidasyonaskatirenclidir. HCI ve HF kan
direncli olsa da E5O,ve HNG; ile etkilesir. Alkaliler ile kolayca etkilgir.

Yuksek sertginden dolayr pek cok sanayi alaninda tercih edilneesgmen
nispeten yuksek ymnlugu ve sekil vermekteki zorluklari, slenebilirligini
zorlastirdigl icin  TiB,'yi tek baina kullanmaktan ziyade kompozit olarak
kullanmaya itmektedir [49].

3.6.1. TiB2'nin fiziksel ve mekanik ozellikleri

Hegzogonal yapiya sahip olan TGiBin kristal yapisiSekil 3.7'de verilmektedir.

TiB>'nin fiziksel ve mekanik 6zellikleri Tablo 3.4’desvilmektedir.

TiB, parcalarinin sicak preslenmesi, vakumda > 4@8G0cakliklarda ya da soy gaz
atmosferinde 190C'de yapilir. Sicak preslenmiparcalar, genellikle > 99 teorik
yogunluga sahiptir. Sicak preslengniparcalar icin kullanilan tipik sinterleme
yardimcilari; demir, nikel, kobalt, karbon, tungstee tungsten karburdir. Tilain
basingsiz sinterlenmesi, nekil parcalarini tretmede daha ucuz yoéntemdir,TiB
yliksek ergime noktasindan dolayi, genellikle 2a00in (zerinde sinterlemenin

meydana gelmesi i¢in zorunludur [51].
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Sekil 3.7. TiB,'nin kafes yapisi [51]

Tablo 3.4. TiB'nin fiziksel ve mekanik 6zellikleri [45]

Mol Agirligi (g/mol) 69,54
Renk Gri
Teorik Yogunluk (kg/n.10%) 4,52
Ergime sicaklii (°C) 2920
Kristal Yapisi Hegzogonal
a (nm) 0,3030
Latis Parametreleri b (nm) -
¢ (nm) 0,3230
Termal Genlgme 300-1300 K 4,6
Katsayisig (10%K) | 1300-2300 K 5,2
Termaliletkenlik 300-1300 K 24,0
Katsayisix (W/m.K) | 1300-2300 K 26,3
Mikro sertlik (1N) (GPa) 25,5
Young Modiili, E (GPa) 541
Poison Oraniy 0,09-0,11
Egme Mukavemetgeme (MPa) 450470
Basma mukavemetsy,,smd{ MPa) 1350
Cekme Mukavemetigpasm(MPa) 127
Krilma Toklugu, (MPa.m"”) 6,420,4
Elektriksel Direngp x 10° (Q.m) 9
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Sanayinin her alninda kullanilan demir vesatdarinin y@gunluklari 7-9 g/cri
arasindadir. TiBnin yogunlugunun diguk olmasi da pek c¢ok sanayi dalinda

avantajdir [49].

3.6.2. TiBy'nin kullanim alanlari

TiB2'nin Ustin mekanik ozellikleri, yuksek ergime naktave kimyasal kararlgi
gibi 6zellikleri nedeni ile 6nemli bir mihendislikalzemesidir. Bu sebeple TiBin

¢cok geng uygulama alanlari her gecen gun yaygimaktadir.

TiB, yogun monolitik yapisi sayesinde Hall-Héroult hiicreglde gerceklgtirilen
aliminyum elektrolizinde kullaniimaktadir. Tifain ergimis aliminyum ve kriyolite
karsi inert olmasinin yani sira yuksek elektrik ilethgme sahip olmasi, bu
malzemenin aliminyum metalurjisinde katot, elektroel termogift kilifi olarak
kullanilmasini  sglamaktadir. TiB ayrica aliminyumun vakum altinda
buharlgtiriimasi icin kullanilan sicak preslenmiTiB,-AIN-BN kompozitlerden
yapilan kayik¢iklarin hammaddesidir. Bunlarigiada TiB,, balistik zirh ile metal
ve seramik matris kompozitlerde dispersan olaragulgma alani bulmaktadir.
Amerika Birlesik Devletleri silahli kuvvetlerinin envanterindekafif zirhli aracglarin
bazilarinda TiB kompozitleri balistik zirh olarak kullaniimaktadifiB,, ntkleer
reaktorlerde kontrol culu, fiber optik kablolarin koruma algh, kesici takimlar,
asinma parcalar, noziller ve refrakter malzemesi i giblanlarda da

uygulanmaktadir [45].

3.6.3. TiB; Uretim yontemleri

Metalotermik reduiksiyon ile TiB, uretimi: Metalotermik rediksiyon, bir metal
oksit veya metal halojenir ile @ir bir metal arasinda meydana gelen bir yer

desistirme reaksiyonudur vesilik 3.25 ile ifade edilebilir [45].

MeX + Me, + 2 Me, + Mg, X (X=oksijen, halojen) (3.25)
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Metalotermik rediksiyorsiemi, redikleyici olarak aliminyum kullaniginda slem
aliminotermik rediksiyon, magnezyum kullangidda magnezyotermik rediksiyon,
kalsiyum kullanildginda kalsiyotermik rediksiyon, silisyum kullangchda

silikotermik rediksiyon olarak adlandirilir [45].

Metalotermik redtksiyonsiemlerinin spesifik 1s1 deeri, reaksiyon sonucu alacak
metal ve curuf fazlarinin eridikten sonra,gyaluk farki ile birbirinden ayrilip
ayrilmayacgini belirten bir dgerdir. Bir reaksiyonun spesifik I1sI gleri, reaksiyon
entalpisinin  reaksiyon drunlerinin galiklarinin ~ toplamina  bolinmesi ile
hesaplanmaktadir. Bu gler -4500 J/g’dan daha kuguk ise reaksiyon patleydaki
kadarsiddetli olmakta, -2250J/g’dan daha buylk isezagikan isi ergitme ve metal-
curuf faz aymgmasi icin yeterli olmamakta, -2250 ila -4500 J/gasanda ise
metalotermik reaksiyon kontrolli ve kendihden devam eden bir seyir
gostermektedir. ger reaksiyonun kendginden ilerlemesi icin vyeterli 1si
sglanamiyorsa;sarj 6n Isitmaya tabi tutulabilir, ortama redukleymmetal ile
reaksiyona girdii zaman iIs1 verebilen maddeler (Nag|I@rG; vb.) ilave edilebilir

veya reaksiyon elektrik ark firini kullanilarak geklestirilebilir [45].

Metalotermik reduksiyonlar igin kullanilan indirgeyer silisyum, aliminyum,
magnezyum ve kalsiyumdugekil 3.8'de metalotermik tretimde ismi gecen metall
ve ametallerin oksitlerinin obwm serbest enerjileri gérulmektedfekil 3.8’e gore
TiO, termodinamik olarak Si ile rediuklenemgdicin silisyum TiB, Uretimi igin
uygun bir indirgeyici dgildir. Aliminyum, magnezyum ve kalsiyum hem Gi@em
de BOs; U redukleyebildgi icin, literatirde TiB dretimi icin kullanilan
indirgeyicilerdir. 3.26, 3.27, 3.28 no’'lusidiklere bakildginda, magnezyum,
aliminyum ve kalsiyum icin reaksiyon spesifik 1segérinin reaksiyonun

kendiliginden ilerlemesi icin yeterli oldiw gorilmektedir [45].

TiO, + B,Os + 5SMg 2 TiB, + 5MgO AHz9g= 3949,59 J/g Uriin (3.26)

TiO, + B,O3 + 5Ca=2 TiB,+ 5Ca0 AHz9g= 3538,98 J/g uriin (3.27)

TiOz + B,Os + 3.333Al2 TiB2+ 1,6665A03 AH9s= 3572,91 J/g Urilin (3.28)
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Sekil 3.8. Bazi metal oksitlerin ajum gibbs serbest enerjileri [45]

Mekanik alasimlandirma yontemi ile TiB, Uretimi: Mekanik algimlama glemi,
toz kargimin doldurulmasi, @itme suresince oksitlenme ve nitrghey! onlemek
velveya en aza indirmek icin) koruyucu bir inerrg@ vb.) atmosfer altinda
kapatilmg paslanmaz celik bir kap icinde bulunan (genelligktigtiriimis veya
tungsten karbir bilyeler) cekilmesi ve arzu edi#me boyunca gitme sleminden
ibarettir [49].

3.7. AbOs

Endustride kullanilan toz halindeki aliminyum olksidlimina veya alimin adi
verilmektedir. Alimina, aliminyumun “AD3” kimyasal formull ile gosterilen
amfoterik bir oksididir. Aliminyum oksit aliminasinda korund, safir, aloksit vb.
isimlerle de bilinmektedir. Aluminanin gadaki saf olarak bulunan haline de korund
denilmektedir. Alumina rombohedral bir kristalogkayapiya sahiptirSekil 3.9'da
sematik olarak altiminanin kafes yapisi gosterilmeikig 4].
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Sekil 3.9. Aluminanin (korund) kafes yapisigematik gosterimi [14]

Saf alimina, d§ilk sicaklikta birka¢ formda bulunur. Fakat butlirfdmmnlar, zaman,
1600°C’nin Uizerinde yapilan 1sitma bu dgtini hizlandirir. Aliminaning-fazina
donsUmu tersinir dgildir [14].

Alimina hem asitlere kar hem de bazlara karayni direnci gosterir. Elektrik
Ozellik acisindan alimina cok iyi bir yalitkand¥iksek elastik moduiline~880
GPa) ve sertfie sahip olan alimina kirilgan olglundan zirkonya katkisi ile tokdu

ve dayanimi artiriimakta ve yakik 800°C'ye kadar bu 6zelliklerini korumaktadir.

Ergime noktasi 2000+36C olan aliminyum oksit orta sicakliklarda kimyasal
maddelere ve ylklere karen dayanikli malzemelerden birisidir. Alimina auce
sayet iyi kalsine edilmise, ne mineral asitlerinde ne de bazlarda ¢6zinAiémina,
HF asidine kan dayaniklidir. Sodyum karbonat, kostik soda veysad peroksit saf
alumina potalarda c¢ok az bir tahribatla eritilabilil700-1800C gibi yiiksek
sicakliklarda flor gazi dinda biutiin gazlara kardireng gosterir [52].

Alimina ileri teknoloji uygulamalarinda ger oksit seramiklerinden daha c¢ok

kullaniimaktadir. Sinterlenmi aliminanin mikemmel seama, oksidasyon ve
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korozyon direncine sahip olmasi nedeni ile kesigi motor pargalari ve biyolojik
parca yapiminda kullaniimaktadir. Boyle ileri telajo uygulamalari icin saflik
derecesi yuksek ve iyi @dima sahip ince tozlar gerekmektedir. Geleneksel t
hazirlama teknikleri olan g@gemen ile toz Uretiminde safsizliklar nedeni ile
sinterlenmg yapida hatalar gorulmektedir. ¥gapida gorilen aglomerler tniform
olmayan bir sinterlenmgi Griine neden olmaktadir. Tablo 3.5'de yuksek datfkik

aliminanin fiziksel ve mekanik 6zellikleri verilmieklir [52].

Tablo 3.5. Yuksek safliktaki aliminanin fiziksel nekanik 6zellikleri [52]

Termal iletkenlik katsayisi 28W/mK
Yogunluk 3,98 Mgn?
Ergime sicakii 2030°C
Elastik moduli ~360 GPa
Genlame katsayisi 7-8.8x10m/K
Spesifik yiizey alani 115"
Mikrosertlik 25GPa

3.7.1. AbOs'Un kullanim alanlari

Yapisal amacli muhendislik uygulamalarinigibda korozif olan ve olmayan pompa
salmastralarl, musluk ve vana contalari, tekstikt@é&nde kullanilan iplik
kilavuzlari, madencilik ve ¢imento sektdriinde kaillan ginmaya direncli plaka
kaplamalari, biyolojik amacli metalleri stamada kullanilan tdama elamanlari
sayilabilir.

Al,OzUn askeri bir uygulamasi roket ve ucak kisimlaan&ullanilan radar

dalgalarina gecirgen radomejeklinde kendini gosterir [52].
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3.8. ALO3-TiB; Kompoziti

Alumina, yuksek ergime noktasi, yuksek sertlik, kararlilik ve korozyon direncine
sahip bir seramik malzemedir. Aluminaianaya dayanikli malzemeler ve kesici
takimlar gibi ¢cok geni kullanim alanina sahiptir. Ancak bu malzemelempeien
daha dguk isil sok direncine, zayif sinterlenebilme ve kirllgan lzene sahip
olmalarindan dolayr yapisal uygulama alanlari Bchir Bu malzemelerden
kompozit Uretilerek bu problemler azaltiimaktad8on yillarda, AIO; matris
icersine TiC, TiN, TiB, ZrO,, SiC gibi takviye faz ilave edilerek AD; esasli
seramik takim malzemeleri Gretim konusunguwaasiimistir [4,53].

TiB, mikemmel yapiya ve ADsile termodinamik olarak uyuma sahip ofgundan
dolay! ikinci faz olarak secilebilecek mikemmel biralzemedir. Ayrica TiB
partiktlleri cok yuksek sertlik ve kirilmazlik sédegmektedir [4].

Al,O3-TiB, kompoziti, kompozitin bilgenlerini olgturan saf AJO; ve TiBy'nin
gelismis ©Ozelliklerini sergilemektedir. Tablo 3.6'da As-TiB, kompozitinin

Ozellikleri ile Al,Ozve TiBy'nin Ozellikleri verilmektedir [54].

Tablo 3.6. AJOs-TiB, kompozitinin 6zellikleri ile AJOzve TiB,'nin ézelliklerinin kiyaslanmasi [54]

Al,03-TiB> Al,O3 TiB,
Yogunluk (g/cn) 4.12 3.99 4.52
Basma mukavemeti (MPa) 2470 - 3032 2470 -2730 33B6
Vikers sertlik (GPa) 15-30 15-20 15- 36
Kiriima toklugu (MPa.ni’) 3.6-6.7 5.7 -6.3 6.7 —8.0

Elektriksel direncigohm.cm) | 1x16- 8x10*" | 1x10°-1x107“| 8.99 - 17

Isil iletkenlik (W/m.K) 28.8-48.1 28.8 — 31.4 87 96.0
Ergime NoktasI“C) 2096 - 2350 2004 - 209¢ 2916 - 3045
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Darbe dayanimi malzemelerin sdietkenlere kan goOstermg oldugu direng

yetengidir. Al,Os3-TiB, kompoziti yiksek darbe dayanim Ozgltie sahiptir. Bu
Ozellik bu malzemeyi uzay gemilerinde meteor komwywlarak kullaniimasina
yonelik aday malzeme yapmaktadir. Bu malzeme yilksekma direncine sahip
oldugundan dolayr otomobil ve ucgaklarin fren sistemindaullanimini

disundurmektedir [54].

Sertlik, kirilma toklgu ve mukavemet zirh malzemelerinin karakteristikllikderi
olarak kabul edilmektedir. ADs-TiB, kompozitinin askeri zirh Uretiminde
kullanilmak istenmesinin sebebi, TiBeramik zirhlara nazaran dahssiaki tretim

maliyetine sahip olmasi ve hemen hemen ayni pedonsmsergilemesidir [54].

Fren ve fren sistemini ojturmak igin malzemelerin sahip olgiu sertlik, ergime
derecesi veanma direnci onemli ozelliklerdir. Yiksek hiza gdhilen ve kisa fren
mesafesine sahip araclarin fren sistemindgATIB, gibi sert ve ylksek ergime

derecesine sahip malzemeler kullaniimaktadir [54].

Bir malzemenin yuksek sicakliklarda kullanilabibimasi o malzemenin spesifik
sicaklgina ya da sicaklik geime kagl vermi oldusu tepkiye bghdir. Ancak,

ergime noktasi gibi 1sil 6zellikler ve 1sil iletddn sadece yiksek sicaklik
uygulamalari icin gerekli o6zellikler @édir. Bir malzemenin yitksek sicaklik
uygulamalarinda hava ya da ger oksitleyici ortam sartlarinda kullanimi

disUnuldiginde bu malzemenin oksidasyon direnci ve dayragok o6nemli

olmaktadir [54].

Al,O3-TiB;, kompozitinin oksidasyon 6zedii detayl olarak argiriimamasina karn
bu malzemenin 200Q Uzerinde ergime derecesine sahip gldwe isil iletkenlik

ozelligi Al,Oz'e benzer oldgu bilinmektedir [54].
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3.9. Oksidasyon

3.9.1. Metal esasli malzemelerin oksidasyonu

Icinde yagadgimiz atmosferin oksitleyici karakterde ofglinu bilmekteyiz. Bu
nedenle yer kalunu olgturan bilgenlerin timid kararl bir yapiya sahip olan
oksitler, silikatlar, aliminatlar, veyaghr oksijen bilgikleridir. Buna kasgilik altinin
disindaki dper metaller kararli olmayip hava ile temas ettikide
oksitlenmektedirler. CF esasli polimerlerin  gindaki polimerlerde karal
degildirler [55].

Bir metalin oksidasyonu icin zorlayici kuvvet, akslusumu icin serbest enerjideki
desisime balidir. Olusacak oksit tabakasinin kaliglive oksit miktari, yalnizca
olayin termodinangine bal degil kompleks kinetik ve mikroyapisal yaklanlara
da balidir. Sekil 3.10’da goruldgu gibi oksidasyon sirasinda iki benzer meydana
gelmektedir. Metal oksit ara ylzeyinde nétral metamlar elektronlarini kaybeder
ve oksit tabakasi icersinden gecip, oksit-cevre famana ulaacak iyonlar haline
gelmektedirler. Serbest kalan elektronlar, oksiyumra hareket eder ve ylzeyde
oksijen molekdillerinin, oksijen iyonlarina indirgaesine yardimci oluSayet metal
katyonlar, oksijen anyonlarindan daha hizli hareddsrlerse (Fe, Cu, Cr,Co gibi )
oksit olisumu, oksit-cevre ara fazinda meydana gelmektedisi Aurumda yani
metal iyonlari oksijen iyonlarindan daha yavaareket ediyorlarsa, oksit glumu
oksit-metal ara fazinda meydana gelmektedir (Tj, Srgibi). Onemli bir farklilik
Al, O3 ve SiQ gibi oksitlerde g6zlemlenmektedir. Bu tip koruyuaksitlerde,
elektron hareketinin kolayca meydana gelmemesirditday! oksitlenme olayi ¢ok

daha yavailerlemektedir [55].
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Oksit
a) b)
MC—»é— M

Y2 0, + 26 —» O?

Sekil 3.10. Oksitlenme mekanizmasi ve reaksiyonkriOksit-cevre ara fazinda oksit glunu,
b) Oksit-metal ara ylizeyinde oksit lumu [56]

3.9.2. Oksidasyon termodinangi

Bir metalin oksitlenmesi sirasinda meydana gelenyksal reaksiyonlar sonucu
sistemin serbest enerjisinde (G) bigden meydana gelmektedir. Serbest enerjideki
bu deisim, oksitlenme reaksiyonu sirasindaadiya kagl yapilan ve absorbe edilen
ise e&degerdir. Oksitlenme olayinin meydana gelmesi icinstesnin serbest
enerjisindeki dgisim negatif olmasi gerekmektedir. Aksi halde oksittee meydana

gelmez. AG serbest enerji @gesimi asagidaki formdl ile ifade edilmektedir [55].
AG = G (reaksiyondan ¢ikan urtinler) 4 Greaksiyona giren maddeler)

Hemen hemen tim oksitlerin glumu icin gerekli olan serbest enerji gtémi
negatiftir. Buradan da oksitlerin atmosfer icindea ve dayanikli olup, metallerin
ise dayanikli olmagh sonucu ¢ikmaktadir. Bu ise oksitlenmenin devastdcasini

gostermektedir. Standart serbest enegigeni icin asagidaki ornekler verilebilir;

1) Mg + HOsy+/2 O; —»Mg(OH)z AG = -142.600 cal (3.29)
2) Cu + HOsy+ 120, —»Cu(OH) AG =-28.600 cal (3.30)
3) Au + HOy+ /20, —» Au(OH) AG = +15.700 cal (3.31)
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1 ve 2 numaral reaksiyonlarin standart serbesijikmmin negatif ve oldukca buyuk
olmasi magnezyum ve bakirin havalandiglsu ortaminda oksitlenmeiémlerinin
blyuk old@gunu gostermektedir. Magnezyum icin standart sertlesim enerjisinin
daha fazla negatif olmasi, magnezyumun oksitlenrgéiménin daha ylksek
oldugunun gostergesidir. 3 numarali reaksiyonda ise es¢riolyum enerjisinin
pozitif olmasi bu reaksiyonun kenghiinden olgmasinin imkansiz ol@unu
gostermektedir [55]. #agidaki Tablo 3.7'de oksitlerin serbest glum enerjileri

verilmektedir.

Tablo 3.7. 273K’da oksitlerin ojum enerjileri [57]

Malzeme(oksit) Enerji kJ/mb| Malzeme(oksit) Enerji kJ/mbl
Berilyum  (BeO) -1182 Kalay (SnO) -500
Magnezyum (MgO) -1162 Nikel (NIO) -430
Aliminyum (ALOs) -1045 | Kobalt (Co0O) -422
Zirkonyum (ZrQ) -1028| Cogu polimerler CFRP -400
Uranyum  (Os) -1000 | Elmas,grafit (CQ) -389
Titanyum  (TiO) -813 |Tungsten karbir sermet (W -349
Silisyum  (SiQ) -826  |Kursun (PEOg) -309
Tantal (T20s) -764 | Bakir (CuO) -254
Niobiyum (NBOs) -757 |GFRP 200
Krom (Cs0s) -701 |Platin (PtQ) -160
Cinko (Zn0O) -636 | GUm (AgO) -5
Silisyum nitrar (3Si@+2N,) -629 |PTFE 0
Silisyum karbir (Si@+ CO,) -580 |Altin (AuOs) +80
Molibden  (MoQ) -584 | Alkali halojenler +100 - +1400
Tungsten  (Wg) -510 |Manyezit (MgO)
Demir (F€Dy) -508 | Silis (SiQ) pozitif ve yluksek

Alimina (ALO3) degerler

Berilya (BeO)
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Metallerin ¢c@u dazada oksitler halinde veya hgigler halinde bulundgu igin,
metalin oksitinin serbest enerji g&i daha negatif olacaktir. Dolayisiyla serbest
enerji daha negatif ise metal oksitlenecek ya dbaest enerji daha pozitif ise metal
oksitlenmeyecektir. Oksit ojumu i¢in standart serbest enerjigdderinin verildgi

Ellingham diyagram§$ekil 3.11’de gdrulmektedir [58].
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Sekil 3.11. Sicakfiin fonksiyonu olarak oksitlerin ojum standart serbest enerijileri [59]
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3.9.3. Oksit tabakalarinin bilyiime mekanizmasi

Oksit filminin tipi, oksidasyonun oldiu hizi ve oksitin metali pasif yapmaya neden
olup olmadgini belirtmektedir. Nispi oksit ve metal hacmineghaolarak Ug¢ tip
davrang gozlemlenmektedir. Bu davrantipleri Sekil 3.12'de verilmektedir. Bu
oran, @&agidaki oksidasyon reaksiyonlari icin Pilling-Bedwortesitli ginden
belirlenmektedir [17].

nM + mG, —» MnO2py, (3.32)
Mg <20
Magnezyum E ¥ it | Al |

| B)

Gy ¢y @7 Fed
lF_u W @‘; -

anennn @
Deir "5.3‘2[ Fr I
st Tiste L )
\ geline /’ [';5 &.
FeO Fe
J

Sekil 3.12. Metal ve oksidin arasindaki hacim oranib&li olarak U¢ tip oksit olgmaktadir
a) Magnezyum go6zenekli bir oksit filmi chwrmaktadir. b) Aliminyum koruyucu yagan
gdzeneksiz oksit filmi olgturmaktadir. c) Demir yiizeyden dokilen ve zayifkmruma sglayan bir

oksit filmi olusturmaktadir [17].

Pilling-Bedworth orani;

- _ -
oksitlenme ile olan oksitin hacmi  _(Moksit) (pmetal)

P-B orani =—; — ) D= ; —
okzitlenme ile tiiketilen metalin haemi ni(Metal) (poksit)

(3.33)
Burada M; atomik veya molekuler kitley; yogunlugu ve n ise oksitteki metal
atom sayisini tanimlamaktadir. P-B orani 1'den kiige metal oksit gozenekli
olacak ve tabaka koruyucu olmayacaktir (gingMg). Oran 1'den ¢ok buyik ise
basma kuvvetleri meydana gelgrelen, olgan oksit tabakasi catlayarak dokulme
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egiliminde olacaktir; ve oran 1l'e yakinsa ve ayriedaka iyi yapma, yuksek
ergime noktasi, diik buhar basinci, duk kirilganlik, elektrik iletkenfii, disuk
diftizyon katsayisi 6zelliklerine sahip ise @o oksit tabakasi koruyucu olacaktir
[58]. Pek cok metal-oksit kombinasyonlari icin Pidj-Bedworth ornekleri Tablo
3.8'de gosterilmektedir [17].

Tablo 3.8. Bazi metal-metal oksit sistemleri icitiy-Bedworth oranlari [17].

Metal ve oksit | Oksit ygzunlugu | Pilling-Bedworth
(Mg m™) Orani
Mg-MgO 3.6 0.8
Al-Al ;03 4.0 1.3
Ti-TiO> 5.1 15
Zr-ZrO; 5.6 15
Fe-FeOs 5.3 2.1
Cr-Cr,03 5.1 2.1
Cu-CuyO 6.2 1.6
Ni-NiO 6.9 1.6
Si-SiO, 2.7 1.9
U-Uo; 11.1 1.9
W-WO3 7.3 3.3

Demir 1sitildgi zaman sicakia bali olarak iki oksit tabakasi ojmaktadir.
575°C’nin Uzerinde oksit tabakasi sirayla FeO;(zeve en dsta FeOs tabakalarini
icermektedir. 575C’nin altinda ise FeO karall gidir ve sadece R©, ve FeOs
tabakalari mevcuttur. Sicaklik gtiikce FgO, tabakasinin kalinki azalir ve sadece
FeO; tabakasi bulunmaktadir. Tek cins tabaka, farkinscitabakalarin yer

almasindan daha koruyucu 6zellik gostermektedif. [55

3.9.4. Oksidasyon hizi

Metal ve alaimlarinin oksitlenme hizlari genellikle birim aladd agirlik degisimi

ile oOlculmektedir. Metal ylzeyine surekli bir olesi yayilimi s6z konusu ise
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oksidasyon hizi lineerdir. Odan oksidasyon tabakasi go6zeneklidir ve kolay
catlamaktadir (6rngn; Mg) [17,58]

Am =K t (3.34)
BuradaAm; gairlik degisimini, t;stireyi, k ise kinetik sabitini ifade etmektediekil
3.13'de oksidasyon hizggleri verilmektedir. k genellikle pozitif dgerdir (fakat
malzemelerden bir kagi kisa stirede buhar fazingkggcicin agirlik kaybederler bu

nedenle k sabiti negatif dgere sahip olmaktadir) [57].

Metallerin oksitlenme hizini elektron veya iyontadifiizyonu kontrol ediyorsa (Fe,
Cu, Ni, Co gibi) hiz paraboliktir [58].

(AmY* = ko t (3.35)

Burada ise Kk diger kinetik sabiti ifade etmektedir. Bu g her zaman
pozitiftir [57].

‘Lineer Arm=krt
Ta Mg Hh

Parabolik (Ao = byt
Fe, M1 Cu, Co, 31

‘w Siret

S\ Lineerkayp,lg ()

e uguon okzitler
R R

A gk Degigimi, Am
[}

Sekil 3.13. Oksidasyon hizgleri [57].
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Arrhenius gitli gine gére oksidasyon higekil 3.14'de verilmektedir. kve k, kinetik

sabitlerinin sicaklikla d@simi;
ko= AL €%/ RTve k=A, eQ/RT (3.36)

denklemleri ile ifade edilmektedir. Burada,A\,, Q. ve Q, kinetik sabitleridir.

mli

Swcakhk artis

Egne-CnR yada OR

Inky, Ink,

1T

Sekil 3.14. Oksitlenme hizlari, Arrheniusitli gine gore sicaklik artmaktadir [57].

Oksitlenme sirasinda ya pozitif gelikli metal iyonlari ve elektronlar ytizeye gho
yayinarak oksijen iyonlari ile kafasacak ya da oksijen i¢ kisma @a yayinarak
pozitif degerlikli metal iyonlari ile i¢c kisimda kadasacaktir. Oksijen
konsantrasyonu gradyani, c/x (c: oksijenin havadakisantrasyonu ve X: oksit
filminin kalinligini gostermektedir) ve filmin ilerleme hizi dx/dbksit filmine

yayinan atomlarin aiile orantihdir[55]. Boylece I.Fick Kanunu’na g&r

dx dc

EP R (3.37)

ifade edilmektedir. Burada D yayinma katsayisiadé etmektedir. Bu denklem

zamana gore integre edigthde;
X? =Kyt (3.38)

esitli gi elde edilmektedir. Burada,ke D, €?R" dir. Bu aitlige gére, bazi oksit
filmlerinin neden koruyucu o6zellik $adigini anlamak kolaykmaktadir. Dgik

yayinma katsayisi ve yuksek ergime sigaklh sahip oksit filmleri dierlerine
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kiyasla daha koruyucu karakterdedir. Bu nedenkOABliminyumu, CfO3; kromu
ve SiQ silisyumu koruyucu 0Ozellikte filmler olturmaktadir. Buna karnik Cu,O ve
FeO’nun ergime noktasi giik olduzundan daha az koruyucu 6zgdi sahiptir.
Ayrica bir bgka 6nemli sebep daha mevcuttur, bu daz;Qalfilminin yalitkan
olmasidir (elektrik direnci FeO’nun direncinden®1@aha fazladir). Bu nedenle
elektronlarin filmi gegcerek metalle reaksiyona gggnzordur. Dier taraftan Mo@
WO; gibi bazi oksitler cok ugucudur. Mo ve W’in yuksakaklikta oksidasyonun da
olusan oksitler hemen buhagla ve oksitlerin koruyucu etkisi ortadan kalkmaktad
Dolayisiyla bu malzemelerde oksitlenme hizla deweslar ve malzeme kaybi da o
oranda fazla olmaktadir [55].



BOLUM 4. DENEYSEL CALI SMALAR

4.1. Giris

Alumina, yuksek ergime noktasi, yuksek sertlik, kararlilik ve korozyon direncine
sahip bir seramik malzemedir. Aluminaianaya dayanikli malzemeler ve kesici
takimlar gibi ¢cok gesi kullanim alanina sahiptir. Ancak bu malzemelempeisen
daha dguk isil sok direncine, zayif sinterlenebilme ve kirllgan lzene sahip
olmalarindan dolayr yapisal uygulama alanlari bBchir Bu malzemelerden
kompozit Uretilerek bu problemler azaltiimaktad8on yillarda, AIO; matris
icersine TiC, TiN, TiB, ZrO,, SiC gibi takviye faz ilave edilerek AD; esasli
seramik takim malzemeleri Gretim konusungwaasiimistir [4,53].

TiB, mikemmel yapiya ve ADsile termodinamik olarak uyuma sahip ofgundan
dolay! ikinci faz olarak secilebilecek mikemmel biralzemedir. Ayrica TiB
partikulleri cok yuksek sertlik ve kirilmazlik sédegmektedir [4].

Tam bu 6zellikler TiByi ve TiB2'nin kompozitlerinin (6rngin TiB2-Al O3 gibi)
Onemini arttirmaktadir. Bu malzemeler kesici talamlginmaya kag direncli
parcalar ve hafif zirh gibi &#li uygulama alanlarinda c¢ok ©Onemli yer
tutmaktadir [44].
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4.2. Deneysel Cagmalar

4.2.1. Kullanilan tozlar

Deneysel cagmalarin ilk gamasi olan metalotermik rediiksiyon deneyleri icatol®
4.1’de genel dzellikleri verilen Ti§) B,Os, Al,O3 ve Al tozlar kullaniimgtir. B,Os,
Marmara Metal firmasinin borik asidinin §BIOs) celik pota icinde 80F°C'de
kalsinasyonu ile wretilngtir. Uretilen BOs; sagsumasini takiben celik potadan
cikartilip @utilmis ve 38 um lik elekten gegirilmgtir. Kullanilan TiG, tozu
Eczaciba firmasindan temin edilmgir ve 0.31 um toz boyutuna sahiptir.
Aliminyum tozu Goodfellow Cambridge Ltdingiltere) isimli firmadan temin
edilmistir. Deneylerde kullanilan tozlarin bgien ve boyutlan Tablo 4.2'de

verilmistir.

Tablo 4.1 Kullanilan tozlarin genel dzelliklerid®4,60]

Al Al,O; TiO,

Yogunluk (g/cm) 2.7 3.98 4
Poisson orani Yunyak Sert Polikristal

- - 0.345 0.22 0.27
Elastik modull (GPa) - - 70.6 ~360 230
Elektriksel direnc 2.67 (20°C) >10 10" (25°C)
(nohm.cm)
Termal Genlgme Katsayisi 23.5 (0-100°C) 7-8.8 9 (1000°C)
(x10° K™
Termaliletkenlik (W/m K*) 237 (0-100°C) 28 11.7 (25°C)
Ergime sicakhi (°C) 660 2030 1640
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Tablo 4.2. Deneylerde kullanilan tozlarin kife oranlari ve boyutlari [50,54,60]

Malzeme bilgim oranlari
Baslangic| Saflik Toz boyutu _ _
1.Bilesim 2.Bilesim
tozlari (%) (um) (ag?/o) (ag?/o)
TiO, 98.8 ~0.31 33.4 22.5
Al 99 <15 37.5 38.07
B,O3 99.9 ~29,4 29.1 29.43
Al,O3 100 ~0.32 - 10

4.2.2. Numunelerin tretiminde kullanilan cihazlar

Basin¢ destekli hacim yanma sentezi yontemi ile it malzemelerin Gretimi
sirasinda basing uygulamak amaciyla 600 k@j@rkadar basing uygulayabilen tek
eksenli hidrolik pres ile birlikte silem sicakigina isitma igin agik atmosferli, 1sitma
hiz kontrolli elektrik direng firini kullanilmgtir. Deney dizeng sematik olarak
Sekil 4.1’de verilmgtir. Numunelerin Uretiminde kullanilan celik kalye Gretilen

numunelerisematik gosterimgekil 4.2°de verilmgtir.
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Sekil 4.1. Basing destekli hacim yanma sentezi delizgnginin sematik gosterimi
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Sekil 4.2. Numunelerin Uretiminde kullanilan a) &ekalip ve b) Uretilen numunelerigematik

gosterimi

4.3. Kompozit Malzemelerin Uretimi

Bu calsmada Ti-Al-B esasli kompozit Uretimi icin in-sitadirgen yanma sentezi
yontemi kullaniimgtir.  Optimum numunetretimsartlarinin  belirlenmesi igin
stokiometrik olarak hazirlanan toz kami kalip icersine yerktirilerek 150 MPa
basincta preslenerek 108) 1106C ve 1200C’ye isitiims ve bu sicaklikta 2 ve 4
saat sire ile bekletilgtir. Islem sonunda numune firindan cikartilarak oda

sicaklgina s@utulmus ve faz analiz incelemeleri yapilgtr.
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4.4. Metalografik incelemeler

Metalografik incelemeler icin Gretilen numunelertaredart numune hazirlama
yontemlerine uygun olarak sirasiyla 60, 180, 24@0,4600, 800, 1000 ve 1200
meshlik SiC zimpara ile zimpara kademelerinden rij@gitir ve sonra 3pum’lik
elmas pasta ile parlatilgtir. Optik mikroskop cadmalart icin  numune
mikroyapilari, 1IHNQ + 4HF + 3HO bilesimi seklinde hazirlanan c¢ozelti ile
daglanarak agia cikariimgtir. Hazirlanan numunelerin mikroyapi incelemeleri
NIKON ECLIPSE L150 marka optik mikroskop ile gerdasitirilmi stir.

4.5. X-Isinlari Difraksiyon Analizi

Uretilen numunelerde elde edilen fazlarin tespgith iRIGAKU D MAX 2200 PC
marka x-ginlari difraktometresi kullaniingtir. Analiz sirasinda Cuk(A=1,5418°A)
Isin  demetleri kullanilarak okan bilgiklerin tespitinde ASTM kartlarindan

yararlaniimgtir.

4.6. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve Elementé Analiz incelemesi

Al-Ti-B esasli toz kagiminin yanma sentezi yontemi ile Uretilen kompozit
malzemelerin morfolojilerinin incelenmesinde JOESMF6600 marka taramali

elektron mikroskoplari (SEM) kullanilgtir.  Farkli morfolojide gozlenen fazlardan
noktasal EDS analizleri alinarak elementeligienler tespit edilmitir.

4.7. Mikrosertlik

Hacim yanma sentezi yontemi ile (Uretilen kompozitalzemelerin sertlik
Olcimlerleri, metalografik olarak hazirlandiktanneo FUTURE TECH. FM 700
marka mikrosertlik cihazinda Vickers sertlik ucull&oilarak 100 gr yuk altinda

gerceklatirilmi stir.
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4.8. Yaggunluk Olgtimi

Numunelerin ygunluk o&lcimleri, suyun kaldirma kuvvet prensibi lkullarak
Precisa XB 220 A marka yonluk olcim cihazi ile yapilrgtir. Bu yontemde,
numunelerin timunun kurugaliklan (Wy) olctlmistir. Daha sonra numunelerin
tum0U su igersinde kalacakekilde behere su ilave edilerek bir ocak Uzerinde
Isitimaya bglanms ve kaynama anindan itibaren tekrar 5 dakika bisktek
soggumaya birakilmgtir. Oda sicakfiina s@utulmus numunelerin saf su icersinde
askidaki girhgl (Wy) tespit edilmgtir. Bu tartimlar sonucundaslik 4.1 ve 4.2’den

yararlanilarak numunelerin bulk onlugu ve nisbi yuzdesi bulunngtur.

p = Wi/ [(Wi-Ws)/ d 4.1)

p = bulk yasunluk, gr/cn?
W= numunenin kurugrh g, gr
Ws= numunenin saf su igindekgali g1, gr

ds= suyun y@unlugu, gr/cnt

% N.Y = (p/dr) x100 (4.2)

N.Y = nispi ygunluk, dr = teorik ygunluk

4.9. Oksidasyon Deneyleri

Metalografik olarak hazirlanan numunelerin oksiadesyleneyleri, 18C/dak 1sitma
hizinda 606C, 800C ve 1000C sicakliklarda 4, 16, 32 ve 64 saat sureyle aclk
atmosferli elektrik direncli firinda gercekteilmistir. Oksidasyon deneyleri sonrasi
numunelerin oksidasyon direnclerinin hesaplanmasiniirim alandaki g@rlik
degisim yontemi kullanilmgtir. Islem 6ncesi ve sonrasi numunelerigirbk
Olcimleri 0.0001 gr hassasiyet ve 1§0 6lcim yapabilme kapasiteli elektronik
hassas terazi ile yapilgtir. Esitlik 4.3'de verilen formul kullanilarak her bir
numunenin parabolik hiz sabiti (kp) gkleri bulunarak Arrhenius sili ginden

aktivasyon enerji deerleri (Q) hesaplanrstr.
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(iT)Z =kpt (4.3)

Burada, Am (gr), agirlik farkini, A (cnf), numune yiizey alanini, t ise oksidasyon
suresini (sn) ifade etmektedir. Ayrica oksitsalmunu ayrintili incelemek amaciyla,
600, 800 ve 1000C sicaklikta 4, 16, 32 ve 64 saat sureyle oksitlgmlenine tabi
tutulan numunelerin ylzeyindeki glgimleri tespit etmek amaciyla SEM-EDS
analizleri ve 600, 800 ve 10%'de 64 saat stireyle oksitlenen numunelerigixiari

difraksiyon analizleri yapilngtir.



BOLUM 5. DENEYSEL SONUCLAR VE iIRDELEMELER

5.1. Kullanilan Elementel Tozlarin Ozelliklerinin incelenmesi

In-situ sentezleme tekniklerinde kendi kendini ddsteen yanma ile metal veya
seramik matrisli kompozit malzemeler Uretilebilmekt. Kompozit icinde meydana
gelen kimyasal reaksiyon sonucu katkilar direk akarkendilginden elde
edilmektedir. Busekilde Uretilen kompozitlerin pek cok ustiinliklegrdir. Orngin
temiz katki-matris araylzeyi, ince ve termodinanaigidan kararl Kkatkilar, iyi
uyumluluk, katki-matris araylzeyinde yukseksbaukavemeti ve djilk dretim
maliyeti gibi [61].

Indirgen yanma sentezi tekinde geleneksel yanma sentezi ile termit esasli
reaksiyonun Dbirlgtirilmesi ile Gretim gercekignekte ve maliyet dimektedir.
Al,O3-TiB, kompozitinin tretmek icin Ti-B yanma sistemindeaydalanilan

Al-TiO ,-B,0O3 termit kargimi kullaniimstir. Aluminatermik reaksiyon;

3TiO,+3B,03+10Al - 5Al1,03+3TiB; (5.1)

seklindedir. Yukaridaki reaksiyona gore duretilen munmaler ile birlikte ayrica
ag.%10AkL0; katki malzemesi ilave edilerek de numune Uretinncelestirilmi stir.
Bu katki ilavesi kompozit malzemenin mekanik 6Zédini ( kirllma toklyu, darbe
direnci, oksidasyon direnci, ...) ggdirmektedir. Ayrica termit kagima ilave edilen
Al,O3 oraninin artisiyla birlikte reaksiyon sicakhin ve yanma dalgasinin hizinin

distigl tespit edilmgtir [36].

Numunelerin Uretiminde o6zellikleri Tablo 4.1'de Wen tozlar kullaniimgtir. Bu
tozlarin buyukliklerini, safiyetlerini ve tagklinin belirlenmesi amaciyla SEM-EDS
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analizleri yapilarak numune dretiminde kullanilaresldngic toz ozellikleri
belirlenmitir.

Analiz sonuclarina gore atomizasyon yontemi ildil@e aliminyum tozunun genel
olarak kuresel forma yakin olgu ve 2 farkli noktadan alinan SEM-EDS analiz
sonucuna goére ¢ok az oranda oksijen icgrrdespit edilmgtir (Sekil 5.1). 1 nolu
noktadan alinan EDS analiz sonucuna gdie%91.1 Al ve & %8.9 O, 2 nolu
noktada ise @ %95.9 Al ve & %4.1 O icerdii tespit edilmgtir. Aliminyum’un
oksijene affinetesinden dolayi toz boyutu @ olan bu metalik tozlarin ylzeyinde

bir miktar Al,Os olusumu beklenen bir durumdur.

41 1 41 2

Al Al

Sekil 5.1. Aliminyum tozunun SEM — EDS analizi
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Al,03; tozunun SEM-EDS analiziekil 5.2'de verilmstir. Katki malzemesi olarak
kullanilan alumina tozunun genel olarak dortgeRlinde k@eli yapida olup kalin
plakalarseklinde oldgu gortlmigtir. SEM gorintistinden en buyldk toz boyutunun
yaklasik olarak Jum olduu ve cok daha ince tozlarir=Q.15um) bulundgu
gorulmektedir. SEM-EDS analizinde ise bu tozlargh 8044.96 aliminyum ve
ag%55.04 oksijen icerdi tespit edilmgtir.

ZEEW  :ZE. 808 B. Som

¥y —
-
)

Sekil 5.2. Alumina tozunun SEM — EDS analizi

Tablo 5.1. Alimina tozunun noktasal EDS analigetteri

Element | Airlikga Dagilim (%)
1
O 55.041
Al 44,959
Toplam 100

Bor kayna& olarak kullanilan bor oksitin SEM-EDS analiz gétieri Sekil 5.3'de
verilmistir. B,Os, borik asitin 800C’de yapilan kalsinasyonu ile elde ediftmi
Borik asit (HBOs3) bor oksitin hidratesekli olarak tanimlanabilir. Ortoborik asit
B,0s.3H,0 veya B(OHj seklinde ve metaborik asit;Bs;. H,O veya HBQ seklinde
tanimlanmaktadir. Bor oksit ¢B3), ortoborik asit i1sitildii zaman sonug¢ Urln
seklinde elde edilmektedir. Ortoborik asit #03), 100C’nin Uzerinde su
molekillerini kaybetmesiyle metaborik asite (HBQd6nigmekte ve viskoz bir
akiskan seklindeki karsimdan normal atmosfegartlarinda 17€C civarinda BO3

elde edilmektedir. Orto ve metaborik asitler 104 2@0°C aralginda yuksek



83

ucuculgga sahiptir. Ortoborik asit beyaz renkte, triklikikstal yapili, ergime noktasi
171°C ve ygunlugu 1.52gr/cni dur [33].

Ortoborik asitin kalsinasyonu ile elde edilen boksith camsi fazseklinde
katillastiktan sonra gutilmis ve 3&m lik elekten gecirilmitir. Gevrek
karakterinden dolayr SEM goéruntulerindeSekil 5.3) iri tozlarin yilzeyinde
catlaklarin olgtugu gortlmektedir. SEM-EDS analizinde atom capiningiiki
olmasindan dolay! bor icgritespit edilemensiancak §.%100 oksijen icedi tespit

edilmistir.

Sekil 5.3. Bor oksit tozunun SEM — EDS analizi

Tablo 5.2. Bor oksit tozunun noktasal EDS analigedkeri

Element | Airhkca Dasilim (%)
1
O 100.000
Toplam 100

Yapilan bu ¢abmada termit kasimda HBO;s; yerine BOs; tozu tercih edilmtir.

Karisimda HBOs tozu kullaniimasi durumunda;
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10Al+ 3TiOx+ 6H:BO3; —» 5A1,05+ 3TiB,+9H,O (52)

reaksiyonu elde edilmektedir. Bu reaksiyon sonudde eedilecek AJOs-TiB;
seramik kompozitinde ¥BO3'in ayrismasindan dolayr suyun buharizasiyla ilave

kutle kaybi olgacagindan daha poroziteli bir yapi elde edilmekted8,{3!].

4Al + 3TiO,+ 6B - 2Al1,03+ 3TiB, (53)

Reaksiyonundaki B elementinin yerine,@'in kullaniimasi ekonomik acidan
maliyetin dnemli oranda durtlmesine imkan tanimaktadir. TiGQre B,O3 gibi
metalik oksitler elementel Ti ve B’dan oldukca uduz B,O3'Un maliyeti elementel
borun maliyetinin ¢ok altinda <(/100) ve TiQde Ti'dan oldukca d§iik
maliyetlidir (<1/10) [35,33,36].

TiO, tozunun SEM goruntilerindersékil 5.4) yuvarlaksekle yakin oldgu ve
yaklasik olarak 0.3um boyutlarinda oldgu tespit edilmgtir. Yapilan SEM-EDS
analizinde ise eser oranda aliminyum igeriespit edilmgtir. Tozun icergi
ag.%41.48 oksijen, @%57.69 titanyum ve @%0.84 aliminyum olarak analiz

edilmistir.
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Sekil 5.4. Titanyum dioksit tozunun SEM — EDS aniliz

Tablo 5.3. Titanyum dioksit tozunun noktasal ED&lamdezerleri

Element | Airlikga Dagilim (%)
1 2
O 63.789 41.478
Al 1.232 0.837
Ti 34.980 57.685
Toplam 100

5.2. Metalografik incelemeler
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Metalik oksitlerin kullanildgl Esitlik 5.1’deki reaksiyon teknolojik agidan sHik
5.4’deki reaksiyonundan ¢cok daha dnemlidir ¢ciinlduta digiik maliyetlidir.
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Ti+2B - TiB, (5.4)

Al,05:TiB,=5:3 oraninda in-situ seramik matrisli kompozit sukiaki reaksiyonla
iki adimh islemle (SHS+@itme+Sicak presleme) Uretilebilmektedir. Reaksiyon
sonucu nihai Urdndn dogiimu sirasindaAV=-%28 oraninda hacim g@gimi
olmakta ve faz doniimi gerceklgtiginde numunenin oldukca poroziteli olmasina
neden olmaktadir [35]. Bu nedenlegym numunelerin Gretimi icin \Eunlastirma
islemine tabi tutulmasi gerekmektedir. Sonradan gaphk sicak presleme icin hem
oldukca ytiksek sicakliklar (6r: 190D) gerekli olmakta hemde ilavglem olarak
maliyeti artirmaktadir. Bu nedenle bu salada hem daha glik sicakliklarda ve
daha kisa siurelerde hem de faz donil sirasinda ygunlastirma kleminin
gerceklatirilip ikinci adim igslemi ortadan kaldirilarak maliyet acisindan dah@iris

Uretim imkani elde etme hedeflerytim.

Al,0s3-TiB; in-situ seramik matrisli kompozitsilik 5.5’deki toz kargimindan ve bu
karsima ilave edilen @ %10ALO; bilesiminden olmak Uzere 2 farkli numune

Uretilmistir.

3Ti0,-3B,05-10Al (5.5)

Optimum dretim sartlarinin belirlenmesi icin stokiometrik oranlardezirlanan
homojen toz kagimlar 150Mpa basing altinda 10%0ve 1200C sicakliklarda 2 ve
4 saat sireyle bekletilgtir. Uretilen numunelerin optik mikroyapilagekil 5.5 a-

c’de verilmitir.
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Katkisiz Katkil (+%ARQ053)

Sekil 5.5. iki farkli bilesimde dretilen numunelerin mikroyapilart (a) 166@le 2 saat,
(b) 1200C’de 2 saat (c) 120C'de 4 saat (ddayici: 4HF+1HNQ+3H,0)

Esitlik 5.5’deki toz kargimindan (Katkisiz105CC’de sicaklikta 2 saat sireyle 150
MPa basing altinda bekletilerek dretilen numuneroptik mikroyapisinda
(Sekil 5.5a) uc¢ farkh faz yapisi gorilmektedir. Koyenkte matris yapisinin iginde
dagilmis gri renkte ikinci bir faz ve beyaza yakin renkiegllikle gri fazin iginde
dagilmis cok ince veya kicuk Oc¢uncu bir faz g6zlenmektedir.
Katkili (+a5%10 ALO3) toz kargimindan benzegartlarda Uretilen numunenin ayni
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blyutme oranindaki optik mikroyapisinda ise incglldas beyaz renkteki faza ilave
olarak gri fazin dalimina benzegekilde beyaz fazin bulungu tespit edilmgtir.

Mikroyapi goruntilerinden, numune olduk¢aiya olarak tanimlanabilir.

Katkisiz olarak tanimlanan toz kaminin 1200°C’de 2 saat 150 MPa basing altinda
bekletiimesi ile Uretilen numunenin optik mikroyagiirtinttlerinden§ekil 5.5b) gri
faz miktarinin art@i ayni zamanda beyaz renkteki faz oraninin da gartti
gorulmektedir. Sonuc¢ olarak bu iki Uretigartlarinda genel olarak hedeflenen iki
fazli yapinin yerine en az u¢ fazli bir yapinin sthgu ve dongimun

tamamlanmadgh disintlmektedir.

Bu nedenle dongiimin tamamlanabilmesi ve difizyon icin gerekli sire
taniyabilmek icin bekleme suresi iki katina ¢ikang ve 1200C’ de 4 saat sureyle
150 MPa basin¢ altinda iki farkli bjiendeki balangi¢ toz kagimlari bekletilmitir.
Bu dretim sartlarinda dretilen numunelerin  optik mikroyap! @dtilerinde
(Sekil 5.5c) temel olarak 2 farkli renkte faz tesgiilmistir. Katkili (+a5%10 ALOs)
numunedeki beyaz renkteki fazin, koyu renkteki mafi@zi icinde daha homojen
olarak da@ldigi go6zlenmgtir. Uygulanan basincin  etkisi ile  mikroyapi

goruntilerinden bu numunelerin de olduk¢g&wo oldigu disunilmektedir.

5.3. X-Isinlari Difraksiyon Analizi

Ti-Al-B esasli kompozit malzemelerin Uretimi icigagida verilen Kitlik 5.1’deki
reaksiyona uygun stokiometride hazirlanan homagerkarsimin XRD analizisekil

5.6’da verilmitir.

3TiO, + 3B;03+ 10Al - 5Al,03+ 3TiB, (5.1)

Yapilan analiz sonucuna gore toz kamni olwturan TiQ, Al,O3 ve Al pikleri

XRD paterninde goérulmektedir. Analiz sonucunda kazisiminda empdurite tespit

edilmemitir.
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Sekil 5.6. TiO-B,0O5-Al toz karsimi x-isini difraksiyon paterni

Optimum dretimsartlarinin belirlenmesi icin yapilan deneylerdetileza Ti-Al-B
esasli kompozit numunelerde fazgd@mini tespit etmek icin xsinlari difraksiyon
analizi kullaniimgtir. 10Al-3B,03-3TiO, toz karsgimi 150 MPa basing altinda
105CC ve 1100C sicaklikta 2 saat sireyle bekletilerek yapilaetidr isleminde
elde edilen numunelerin XRD analiz sonuckekil 5.7 a,b’de verilmitir. iki farkl
sicaklikta Uretilen numunelerin A3, TiB,, TiOs, TiO, ve AlzTi fazlarini icerdgi
tespit edilmgtir. Ancak 1050°C’de uretilen numunede bu fazlara ilave olarak eser
oranda reaksiyona girmegnii tespit edilmgtir (Sekil 5.7 b). XRD paternlerinden
de goruldigt gibi Al,O3; ve TiB, fazlarinin piksiddetleri yiksek iken ger fazlarin
pik siddetleri daha zayiftir. Bu durum hedeflenen ikzlfaseramik esasli kompozit
faz dongumu icin sicaklik ve strenin yeterli gelmgidi dustindirmektedir.
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Sekil 5.7. Ti-Al-B esash numunelerin x+ni difraksiyon paternleri (a) 1100 2 saat,
(b) 1050C 2 saat

Al,O3-TiB, malzemenin yanma sentezi oldukca ekzotermiktigitlfie 5.1’deki

reaksiyon i¢inAH,gg=-2640.7kJ/mol) [43]. Al-Ti@-B reaksiyon sisteminde B tozu
dogrudan sivi haldeki Al ile reaksiyona girerek A}Bfazini olygturur, daha sonra
AIB 1, ayrsir (AIB12— Al+12B) ve aktif B ve Al olymaktadir. Ayni zamanda TO
tozlar Al ile reaksiyona girerek aktif Ti Uretilrkiedir. Aktif B ve Ti atomlari

reaksiyona girerek TiBolusmaktadir. Ancak Al-Ti@-B,O3 reaksiyon sisteminde ise
drtnlerin dongiimu sirasinda, ergiyikten buyudukleri varsayiltiegsi sivi haldedir.
Al,O3-TiB, adyabatik sicakli (To=2175C) reaksiyon sicakil olarak farz edilirse,
B2Os ilk once ergir (E=450C) akabinde Al (%,~66C°C) ergir ve son olarak
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1830°C’de TiO; sivi hale gelir. Bu durumda Al, hem Ti@em de BO; elementini
aktif Ti ve B olarak indirger ve termodinamik agnd&ararl bir faz olan TiByi
olusturur. Arafaz olan AlB, fazi olimaz. Oksit ingenmesi ile birlikte aliminyum
oksit olismaktadir.igneselsekildeki TiB, taneler reaksiyon sirasinda ghaktadir.
TiB, yogunlastirmadan dolay! porozitelerin yakalanmasi sirasibdigtk taneli

alumina faz icerisinde gomulir veya yaitg35,62].

Aliminyum, bor oksit ve titanyanin ikili ve Ug¢li keam seklinde basamaklar halinde

TiB, fazinin olgum sekli asagidaki gibidir [62];

6Al + 38,03 — 3Al,0;+ 6B (5.6)
4Al + 3TiO; — 2 Al,Og+ 3Ti (5.7)
3Ti + 6B - 3TiB, (5.8)
10Al + 3TiO, + 3B,0; — 5AI,05+ 3TiB, (5.1)

Meyers ve arkaddarl [35] yaptiklari cakmada BOs/TiO, mol orani 1'in altinda ise
aktif Ti atomlari reaksiyona girer ve geriye kal@n atomlari Al ile reaksiyona
girerek AETi fazinin olygtugunu, BO3/TiO, mol orani artttikga geriye kalan Ti orani
azaldgini ve BO3/TiO, mol orani 1 oldgunda ise geriye Ti kalmagini ve AkTi

fazinin olymadgini bildirmiglerdir.

BoOs/TiO=0 = 13Al+ 3TiQ - 20-Al,0s+ 3Al3Ti (5.9)
B,Os/TiO,=0.5 = 23Al+6TiGQ+ 3B,05; - 70-Al,03+ 3AlsTi + TiB,  (5.10)
BoOs/TiO=1 = 10Al + 3TiQ+ 3B,03- 50-Al,0s+ 3TiB, (5.11)

Bu calsmada BO3/TiO, molorani 1 olarak secilrgiancak eser oranda da olsaTAl
fazinin varlgl tespit edilmgtir. Al-Ti denge diyagramina gor&ékil 5.8) Ti icergine
bagl olarak farkli bilgikler olusmaktadir. Al matris icinde @%36.5 Ti'dan daha

diUsUk oldusu zaman Ti ve Al reaksiyona girereksAl+Al fazlari olusmaktadir.
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Sekil 5.8. Ti-Al ikili denge diyagrami [28]

Toz karsiminin sekillendiriimesi ve y@unlastirma icin basing uygulamasi celik
kaliplar vasitasiyla yapilmaktadir. Celik kaliptarnsil iletkenlginin  yuksek
sirasinda reaksiyon ortamindan dahgu#isicakliktaki firin ortamina ilefii kabul
edildigi icin faz doéngumud icin sicaklik ve sidrenin yeterli gelmgdi
distunulmektedir. Bu nedenle dgiim reaksiyonlarinin tamamlanabilmesi igin daha
yuksek sicaklik ve strede deneyler yapgtmi Esitlik 5.5’deki toz kargimi 150 MPa
basing altinda 120CQ sicaklikta 2 ve 4 saat sureyle bekletilerek yapiliretim

isleminde elde edilen numunelerin XRD analiz sonudekil 5.9 a,b’de verilntir.
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Sekil 5.9. Ti-Al-B esasli numunelerin xtni difraksiyon paternleri (a) 1200 4 saat,
(b) 1200C 2 saat

~

Stokiometrik toz kagimina &. %10ALO; oraninda katki malzemesi ilave edigmi
toz kargimi 150 MPa basing altinda 108G ve 1200°C’de sirasiyla 2 ve 4 saat
bekletilerek dretilen numunelerin XRD difraksiyomadizleri Sekil 5.10 a,b’de
verilmistir. 1050C’de 2 saat slreyle bekletilerek Uretilen numuneirD analizi
(Sekil 5.10 b) katkisiz olarak Uretilen numunergeKil 5.7b) XRD analizine benzer
faz olumu gozlenmitir. Benzersekilde ALOs, TiBy, Ti,Os, AlsTi ve Ti fazlari
tespit edilmgtir. 1200 °C’'de 4 saat sureyle Uretilien numunede ise gi@miin

tamamlandil ve AlLOs-TiB; fazlarinin elde edilgd goralmistar (Sekil 5.10 a).
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Sekil 5.10. Ti-Al-B esasli numunelerin xwi difraksiyon paternleri (a) 1200 4 saat
(%10 ALO»), (b) 1050°C 2 saat (%10 AD»)

Sundaram ve arkaglari [43] koruyucu atmosfer kullanmaksizin yaptrkla
calismalarinda Kitlik 5.5'deki toz kargiminin DTA analizinde (56C/dk 1sitma hizi
ve 1400°C’ye kadar) 1072C’de Al,Os, Al1gB4033, TiO, ve TiB, fazlarini, sicaklik
1400 °C’ye ulastiginda ise TiQ oraninin dierek eser oranda olgunu ve TiB,
Al18B4Os3fazlarinin ise artgini XRD analizleri ile tespit etrglierdir.
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5.4. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve Elementé Analiz incelemeleri

Uretilen seramik esasli kompozit numunelerin milg@yarinin  daha detayli
incelenebilmesi icin SEM-EDS analizleri yapiktm. TiO,, Al,O; ve Al toz
karisimlarinin 150 MPa basing altinda 1080'de 2 saat sireyle tutulmasi sonucu
dretilen numunenin SEM goéruntusindgekil 5.11) mikroyapida 3 farkli bdlge
gOzlenmgtir. Ayrica matris faz icinde de beyaz renktekiifamce ve homojen bir
sekilde daildigi gorulmtir. Bu bolgelerin daha yiksek bluyttmelerde incslesi
sunucu 1 ile gosterilen matris yapisinin porozibddiusu ve matris fazin icinde kip
sekline beyaz renkte gozlenen ikinci bir faz yagd@rilmisttr. Gri renkte gozlenen
ve 2 ile tanimlanan fazin ise dahaiKi poroziteli ve homojen yapida olglu tespit
edilmistir. Beyaz faz bolgesieklinde gozlenen ve 3 ile tanimlanan bdlgenin ykkse
blayutmelerde kUpseklindeki yapilarin birlgmesi ile olymus poroziteli bir yapi

oldugu belirlenmitir.
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16 36 SEIy*

Sekil 5.11. 1050C'de 2 saat sure ile tutulan numunenin SEM mikrosiaype farkli faz bolgelerinden
alinan SEM goruntuleri

Beyaz faz bdlgesinin yari kantitatif anali@ekil 5.12’de verilmgtir. Kip seklinde

gozlenen yapi Uzerinden alinan analiz sonucuna @Breolu nokta) bu yapinin
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alumina oldgu tespit edilmgtir. 7 farkli noktadan alinan yari kantitatif ED8&adiz
deserlerine gore genel olarak beyaz renkte gozlenen Hélgesinin Al-Ti-O
elementlerinden oktugu (Tablo 5.4) ve koyu renkteki bdlgelerde Ti igamin
(3 nolu nokta: g. %45) daha acik renkteki (7 nolu noktg:%4) bolgelere gore daha
yuksek oldgu tespit edilmgtir.



Al
1 2 p I1
el a1 1 i
o
| o
Ti o i
L1 ixiz:_l . E- 21 llh i
| I
] 1|n 5 10 ;
[l j =
a1 b 4
S 5 o I
=} n. Ti
a Ti Ii 1 1 T3
Ti i 1 i
Bl AP Bl [ [
| I | | I
5 10 3 10 3
T 7
|
o Bl
i Ii
Tili
j1

5 10

Sekil 5.12. 1050C’de 2 saat siireyle tutularak uretilen numunenitasal EDS analizleri



99

Tablo 5.4. 1056C'de 2 saat siireyle tutularak tretilen numuneniktasal EDS analiz gerleri

Element Agirikca Dazihm (%)
1 2 3 4 5 6 7
O 59.293 | 54.08229.622(21.84(034.543 62.615| 64.153
Al 40.707 | 33.829 24.645(26.44845.075 29.446| 32.091
Ti - 12.088| 45.733/51.71120.382 7.940 | 3.756
Toplam 100

Stokiometrik toz kamimina &irhikca %10 AbOs; edilerek hazirlanan Bangic

tozlarindan benzer Uretimartlarinda elde edilen kompozit numunenin SEM

mikroyapilari Sekil 5.13'de verilmgtir. Bu numunede de 3 farkh bdlge gozlegmi

ancak matris fazinda beyaz renkteki faz solou katkisiz Uretilen numuneye

(Sekil 5.11) goére oldukca artmive beyaz renkteki ikinci faz ¢cok daha net

gorulmektedir. 3 farkl bolgeden alinan daha yukbékitmelerde ise beyaz fazin

icindeki (1 nolu bdlge) kupeklindeki olgumlar oldukca net olarak gorilmektedir.

Gri renkteki fazin (2 nolu boélge) ise katkisiz nuraye gore daha az poroziteli

oldugu ve matris fazin ise yiksek oranda kggklinde alumina icerdi tespit

edilmistir.



100

Sekil 5.13. 1056C’de 2 saat siire ile tutulan numunenin (%1808 SEM mikroyapilari
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Ag. %10 ALO; katkil dretilen numunedeki faz glumlarini daha net anlayabilmek
icin noktasal EDS analizleri yapilgtir (Sekil 5.14). Mikroyapidan 8 farkli noktadan
alinan yari kantitatif analiz sonuclari Tablo 5&’derilmitir. Analiz sonuclarina
gore beyaz renkteki faz (1 nolu nokta); Aluminai, gnkteki faz (5 nolu nokta);
disUk oranda aluminyum igeren titanyum oksit ve meam; Al-Ti-O esasli bir yapi
oldugu tespit edilmgtir.
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Sekil 5.14. 1056C’de 2 saat sureyle tutularak Uretilen katkill nmewin (%10 AJO;) noktasal EDS
analizleri
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Tablo 5.5. 1050C'de 2 saat siireyle tutularak uretilen katkili numewin (%10 AJO;) noktasal EDS
analiz dgerleri

Element Agirlikca Dasilim (%)

1 2 3 4 5 6 7 8
O 59.843 | 55.3087.99557.19660.05355.80754.548 55.833
Al 40.157 | 3.691| 42.00%.509| 6.714|34.46434.342 34.901

Ti - 41.001] - |36.29533.2339.729|11.1109.266
Toplam 100

Al ;O3 katkisi yapilmanmgihomojen toz kagimi 1100C’de 2 saat sureyle bekletilerek
dretilen numunenin SEM mikroyapi goruntulerind&ekil 5.15) matris faz icinde
dagilmis olarak bulunan beyaz renkteki ikinci ince faz onam arttg1 ve gri renkte
goOzlenen faz bolgelerinin hem daha az gldhemde merkezindgkil degisikli ginin

gerceklatigi tespit edilmstir.
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3)

Sekil 5.15. 1100C’de 2 saat sure ile tutulan numunenin SEM mikrolgap
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Sekil 5.15'de 1 ile tanimlanan bodlgeden alinan yiuk&elyitmede yapilan yari
kantitatif noktasal SEM-EDS incelemesind8ekil 5.16) gri faz icindesekil
desisiminin gerceklatigi merkez bolgeden alinan (1 nolu nokta) analizd&lve Ti
icerdigi ve oksijen ygun oldwgu (=%70) tespit edilny ve bu faz iginde Al igeginin
sire ve sicaklik axtiile birlikte arttgl (Tablo 5.6) tespit edilrgiir.
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Sekil 5.16. 1108C’de 2 saat sureyle tutularak tretilen numunenitagal EDS analizleri
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Tablo 5.6. 110%C'de 2 saat siireyle tutularak uretilen numuneniktagal EDS analiz gerleri

Element Airlikgca Dasilim (%)
1 2 3 4
O 69.138 58.099 | 53.3§331.791
Al 24.967 41.901 | 34.95933.389
Ti 5.895 - 11.657 34.820
Toplam 100

suresi ve sicakh arttirilarak toz kagimi sabit basingta 1200’de 4 saat sireyle
bekletilerek Uretilen numunenin  SEM mikroyapl gdtieri Sekil 5.17°de

verilmistir. Homojen bir mikroyapi elde edilgii gorulmustur.

: ] | 28k ’*HEhE \\mr -I ] 36 SEI
(1) (2)

Sekil 5.17. 1208C’de 4 saat siire ile tutulan numunenin SEM mikralgap
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Fazlar daha iyi ayirt edebilmek ve tanimlayabilnigk BES (geri sacgilan elektron
demeti) kullanilarak elde edilen mikroyapi gorinitiide iki faz godzlenmgive bu
fazlarin farkli noktalardan noktasal SEM-EDS anajapiimsstir. Acik renkteki faz
Ti-esasli (2 nolu nokta), koyu renk olarak gozleneatiris fazin ise Al-esasl bir faz
oldugu (Tablo 5.7) tespit edilngir. Ancak analiz tekrginden dolayr B'un tespit
edilememesi ve yari kantitatif olmasindan dolayzlda hakkinda kesin olarak
tanimlama yapilamamaktadir.
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Sekil 5.18. 1208C'de 4 saat slreyle tutularak tretilen numunenitasal EDS analizleri
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Tablo 5.7. 120%C'de 4 saat slireyle tutularak uretilen numuneniktagal EDS analiz gerleri

Element Airlikca Dagihm (%)
1 2 3 4
o] 37.741 27.545 | 39.07334.340
Al 53.891 4.157 | 55.70860.161
Ti 8.368 68.297 | 5.220 5.498
Toplam 100

Ag.%10 ALOs; katki yapilms toz kargimindan, belirlenen ayni Uretigartlarinda
elde edilen numunenin SEM mikroyapi goruntilerigiekil 5.19) iki fazli yapinin
elde edildgi ancak katkisiz Uretilen malzemeye gore matriasyapn daha poriziteli
oldugu tespit edilmgtir.

A

2okl

Sekil 5.19. 1208C'de 4 saat sire ile tutulan numunenin (%1808 SEM mikroyapilar

5.5. Sertlik Olgiimleri

Uretilen numunelerin sertlik 6lgimleri, malzemenimukavemet ve sanma
Ozellikleri hakkinda bilgi vermesi acisindan oldakg@nemlidir. Mikrosertlik
Olcimleri mikrosertlik cihazinda Vickers sertlik wckullanilarak yapilngtir.
Literaturde AbOs'nin sertligi 20.7 GPa + 3.1, TiBnin sertligi ise 30.6 GPa * 3.6
dir [35]. AlLOs-TiB, kompozitinin sertlik dgeri 15-30 GPa arasinda glgmektedir
[54]. Al,Os-TiB, kompozitinin sertlik dgeri, olsan faz hacim oranina gore
(hacimce %73 AlO; ve %27 TiB) 23.4 GPa £ 3.2 olarak hesaplagimi [35].
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Sertlik 6lgtimleri metalografik olarak hazirlannmumunelerden 100 gr yuk altinda 6
farkll 6lgimin aritmetik ortalamasi alinarak tesgdilmistir. Bu calsmada dinamik
basin¢ uygulanarak in-situ indirgen yanma senteziiretilen numunelerin sertlik

deserleri Tablo 5.8’de verilnstir.

—‘t —» Batici1 ug 1
7 [

Numune

a) b)

Sekil 5.20. Vickers mikrosertlik 6lgimii a) Batici, um) izin gorinimii

Tablo 5.8. Tum numunelerin deneysel olarak tegfiler sertlik dgerleri

Malzeme Uretimsartlari Sertlik (HVy 1)
(P:150MPa)
1050C 2 saat 915.25 + 318
TiO,-B,Os-Al
1200C 4 saat 1832.25 + 496

Sekil 5.21 a-c’'de 150 MPa basin¢ uygulanarak f20fe 4 saat slre tutularak

Uretilen numunenin 100 gr yik altinda elde edilenli& izleri gorilmektedir.
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5.6. Yagunluk Olgtimleri

Esitlik 5.5°'deki termit kargimda reaksiyona girenlerin yiksek buhar basinci ve
yuksek ergime noktasina sahip olmalarindan dolayima reaksiyonu ile Uretilen
Al,O3-TiB;, seramik kompoziti olduk¢a porozludur. i malzemelerin dretilmesi
icin yogunlastirma klemi gereklidir. Ancak yuksek mukavemetli &m
malzemelerin Uretimi, reaksiyon giren elementlatiigliik kendi kendine ilerleyen
difizyon katsayilar ve yiuksek oranda kovaleng bgermelerinden dolay! zordur.
Nispeten yuksek yaunluk ancak 190C'den daha yiksek sicakliklarda (6r: mutlak
ergime sicakfiinin %70’i) basin¢ destekli sinterleme ile eldelreektedir. Ayrica
Fe, Ni, Co, W, ve WC gibi element ilavesi ile bubgma klemleri ertelenir ve
hacim difizyonunun artmasiyla daha siki yogunlastirma sicakliklarinda
sinterlemeye imkan taniyarak nihaiggmluk iyilestirilebilmektedir [33].
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Numunelerin ygunluklari Archimed prensibine dayali olarak kugirbklar ve saf
suyun iginde @rliklar 6lgulerek hesaplangtir (Esitlik 4.1). Olgulen ygunluklar
Tablo 5.9'da verilmytir.

Tablo 5.9. Tum numunelerin deneysel olarak tegfilfea yasunluklari

Malzeme Uretimsartlari | Yogunluk| Ideal Yagunluk | Nispi Yogunluk

(P:150MPa) | (gricn) (gr/cnr) (%)

TiO»-B,05-Al 1050°C 2 saat | 3.477 84.3
1200°C 2 saat | 3.645 4,12 88.4
1200°C 4 saat | 3.882 94.2

(TiO,-B,0Os-Al) 1050°C 2 saat | 3.614 87.9

+ g 4.108
a8.%10 ALO; 1200°C 4 saat 3.826 93.1

Al,O3-TiB, kompozitinde iki tip porozite okabilir; i¢c (dahili) ve dg (harici)
porozite. Reaksiyona giren tozlarin déaknt sirasinda boyidk oranda hacim
desisimi (AV=%28) godstermesi i¢c porozitenin en 6nemli kaywa. Dis (harici)
porozite ise tozlarigekillendiriimesi veya ygunlastirma sirasinda yetersiz basing
kullaniimasiyla taneler arasindakishdalardan olgmaktadir [35].

Meyers ve arkadd#ari [35] 110 MPa basing altinda yari-statikgyalastirma slemi
sonucunda nispi yimnluk degerini %90-95.7 olarak bildirrgierdir.

5.4. Oksidasyon Ozellikleri

TiB, tozlarinin oksidasyonu 40C'de balar ve 900°C’ye kadar diftizyon kontrollii
olarak ilerlemektedir. TiBnin oksidasyonundan sonra yutzeydgOB ve TiO, tespit

edilmistir.

Yuksek sicaklik uygulamalarn icin yuksek sicakirkia oksidasyon direnci ve
mekanik oOzelliklerinin muhafaza edilmesi 6nemli lizelliktir. Saf TiB yiksek
sicakliklarda basin¢ altinda sinterleme ile Urbiiteektedir. Ancak bu yiksek

sicakliklar tane blylimesine ve catlaklaringolasina neden olmaktadir. Sinterleme
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ile disUk sicakliklarda TiBnin yogunlastiriimasi icin metal (Fe, Ni, Cr, Co, Cu) ve
seramik (oksitler, nitrarler, karburler, borurlesilisitler) ilave edilmektedir.
Sinterleme icin ilave element kullanirken dikkatilecek en 6nemli faktor ilave
elementin ylzey oksit tabakasinin Fin mekanik oOzelliklerini koti yonde
etkileyecek camsi fazi afturmamasidir. Sinter ilavesinde secim yapilirken
cogunlukla yiksek ergime noktali ve isil iletkeidi sahip malzemeler secilmelidir.
Yuzeyde A}Os; SiO, veya kompleks oksitler ile B3 vel/veya TiQ koruyucu

oksitlerin olumu oksidasyon direncini arttirmaktadir.

TiB2'nin oksidasyonu sirasinda Ti@ongumdu ile birlikte bluylk hacim gendmesi,
oksit tabakasinda catlaklara neden olmaktadir. Yigztlaklarindan oksijen girdisi

nedeniyle oksidasyon icin aktif alan artmaktad8][6

Uretimi yapilan 2 farkli bilgimdeki numunelerin oksidasyon deneyleri 600, 800 ve
1000C'de 4, 16, 32 ve 64 saat slreyle AW/dak 1sitma hizinda agik atmosferli
firnda gerceklgtirilmistir. Oksidasyon deneyleri sonrasi numunelerin csydn
direnclerinin hesaplanmasinda, birim alanda&kilek degisim yontemi kullanilmgtir.
Esitlik 4.3'de verilen formul kullanilarak her bir munenin parabolik hiz sabiti (kp)
deserleri bulunarak Arrheniussili ginden (Kitlik 5.12) aktivasyon enerji dgrleri

(Q) hesaplanmtir.

Q

% (5.12)

kp = ko exp

Bu ssitlikte, ko; gaz basinci ve oksit kompozisyonu ilegiden sabiti, Q; oksitin
blyumesi icin gerekli aktivasyon enerjisini (J/md®; gaz sabiti (8.314 J/mol K) ve

T; sicaklgl (K) tanimlamaktadir.



Tablo 5.10. Numunelerin sicagh ve sireye ki birim alandaki girlik degisimleri

Malzeme Agirlik Degisimi (gr/cnf)
(P:150MPa
T:1200C Sire (saat) SicaklRQ)
t: 4 saat) 600 800 1000
TiO,-B,05-Al 4 0,5866 1,4932 2,322
16 0,6179 2,8984 3,277
32 0,7087 3,1233 3,738
64 0,7814 3,3220 4,371
(TiO2-B,05-Al) 4 0,2625 0,3792 2,003
+ 16 0,4986| 11,3723 4,458
a3.%10 ALO; 32 0,6585 1,4848 4,754
64 0,6904| 11,6197 4,889

114

150 MPa basin¢ uygulanarak 120@le 4 saat siireyle Uretimi yapilan malzemelerin

birim alandaki @&irhk degisimi
Sekil 5.22 a-b’de verilmtir. Sekil 5.22 a-b’de goruldgil gibi birim alandaki girlik
desisimi 6zellikle 1000C’de daha fazladir, yani bu sicaklikta daha kaimoksit

tabakasi olgmaktadir.

tutma suresi

ve sicakina bal

olarak
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Sekil 5.22. Numunelerin sure ve sica@eiball olarak birim alandaki grlik degisim diyagramlari
a) Katkisiz, b) Katkil
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Katkisiz ve katkili olarak adlandirilan malzemeiefarkli sicakliklar igin kitlik
4.3'e gore cizilen diyagramingeninden Qekil 5.23 a-b) hesaplanan parabolik hiz
sabitleri Tablo 5.11'de verilngiir. Sekil 5.21 a-b’de goruldgii gibi oksidasyon

sicaklginin artgl ile birlikte diyagramlarda@m artmaktadir.

Tablo 5.11. Katkisiz ve katkili malzemelerin siddll desisen parabolik hiz sabitleri

Parabolik hiz sabiti, kp (x19) (gr/cm’.sn)
Malzeme Sicaklik ¢C)
600 800 1000
Katkisiz 0.322 5.98 9.59
Katkili 0.250 1.386 13.327
25
® 600°C

Agirlik Degisimi (gré/cm®)

0 50x10% 100x10° 150x10° 200x10°8 250x10°

Sire (sn)

(@)
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O 0
25 800 E
v 1000°C v
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< 204
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2
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= 154
E
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o))
8 10-
x
o)
< 5-

v

M’
0 —o0— . g *
T T T T
0 50x103 100x103  150x103  200x10°  250x10°
Sire (sn)
(b)

Sekil 5.23. Numunelerin kp gerleri icin, stire ve @rlik degisimine bali olarak c¢izilen diyagramlar,
a) Katkisiz, b) Katkili

Katkisiz ve katkili olarak adlandirilan malzemeiefrrhenius gitli gi esas alinarak
cizilen hiz sabitini zamanla ggimini gosteren diyagrar§ekil 5.24'de verilmtir.
Diyagram giminden hesaplanan —Q/R ve aktivasyon enegederi Tablo 5.12'de
gorulmektedir. Metal atomunun bulunglukonumdan ayrilarak ilerleyebilmesi igin
asmasi gereken enerjiyi tanimlayan aktivasyon enemis yuksek malzeme,
Arrhenius aitligi esas alinarak yapilan hesaplamalarda Ga®OCC sicaklik
aralginda) katkisiz olarak adlandirilan malzemedir.

Monolitik TiB icin 400C 90C0C sicaklik arafiinda aktivasyon enerjisi 230 kJ/mol
iken 90GC-1100C sicaklik arafiinda bu dger 40kJ/mol dgerine digmektedir [64].
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® Katkili
O Katkisiz

-10 4

In Kp

-12 4

-13 4

'14 T T T T
0,0007 0,0008 0,0009 0,0010 0,0011 0,0012

1T (1K)

Sekil 5.24. Katkisiz ve katkili malzemelerin In ke ¥/T arasinda ¢izilen diyagram

Tablo 5.12. Katkisiz ve katkili malzemelerin Q/Raktivasyon enerji dgerleri

Malzeme -Q/R Aktivasyon
Enerjisi,Q (kJ/mol)

Katkisiz 10820.16 89.958

Katkili 9736.10 80.945

Optimum dretimsartlarinda (P:150MPa, T:1200, t: 4 saat) uretilen numunelerin 3
farkll sicaklik ve 4 farkh surede yapilan oksidasydeneyleri sonucu malzeme
mikroyapisinda meydana gelengd@mleri tespit edebilmek amaciyla SEM-EDS
analizleri yapilmgtir. 600°C’de acik atmosferli elektrik direncli firinda 4agasireyle
tutulan katkisiz numunelerin SEM mikroyapi goruetiiSekil 5.25'de verilmgtir.
Matris fazinda dgsiklik olmazken Ti-esasl faz ¢evresinde gu ikinci bir faz net

olarak gozlenmektedir.
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Sekil 5.25. 600C’'de 4 saat siire ile oksitlenen numunenin SEM nyixpos|

Mikroyapida g6zlenen fazlarin daha iyi tanimlanaleisi icin yari kantitatif noktasal
SEM-EDS analizi yapilngtir (Sekil 5.26). Analiz sonuglarina gore Ti esash fazin
cevresinde olgan fazin (2 nolu nokta) yuksek Al icegditespit edilmgtir. 3 farkli
noktadan yapilan noktasal EDS analizlerde (TablB)50ksijen iceginin genel
olarak dgismedigi gozlenmg ancak B icefii tespit edilemedi icin olusan faz

desisimi tam olarak tanimlanamamaktadir.



Iy

Ti

120

i,
I
Iiz;

I
10

10

Sekil 5.26. 600C 4 saat sireyle oksitlenen numunenin noktasal &nfizleri

Tablo 5.13. 60%C 4 saat sureyle oksitlenen numunenin noktasal &Mz dgerleri

Element Airlikga Dasilim (%)
1 2 3
©) 40.417 40.275 43.65%
Al 4.325 57.373 40.418
Ti 55.257 2.352 15.927
Toplam 100

%10 ALO;3 katkisi yapilmg numune ayni oksidasyaggartlarinda tutulmasi sonucu

elde edilen SEM mikroyapilarinda fark edilebilem degisim tespit edilemenstir

(Sekil 5.27). Asirhk degisimi hesaplamalarinda (Tablo 5.10) katkisiz Uretilen

numunede 0.59 gr/ciriken katkili tretilen numunedes@ik degisimi 0,26 gr/cnd

olarak tespit edilmtir. Bu oksidasyorsartlarinda katkili numunenin daha kararl
oldugu gorulmektedir.
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(1)

Sekil 5.27. 600C’'de 4 saat sire ile oksitlenen numunenin (%1041 SEM mikroyapisi

Katkisiz Uretilen numunenin 880'de 4 saat tutulmasi sonucu elde edilen SEM
mikroyap1 goruntilerindeSgkil 5.28) 600C’de 4 saat tutma stresi sonundasafu
gri renkteki faz oraninin ari goézlenmgtir. Agirhik degisim miktarida yaklaik
olarak 3 kat artmtir (Tablo 5.10). Fazlarin yiksek buylUtmelerde leomesi

sonucu 2 ve 3 nolu bdlgelerde gubuksu fazlarigtogu tespit edilmgtir.
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Sekil 5.28. 806C'de 4 saat sure ile oksitlenen numunenin SEM nyi&pos|
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%10 ALO;s katkil Gretilen numunede ise mikroyapidakggen (Sekil 5.29) &irlik
degisimi hesaplamalar ile teyit edilgii gibi daha yava veya bu numune katkisiz
Uretilen numuneye goére daha kararli @duespit edilmjtir. Katkisiz numunede
%300 a&irlik artisi belirlenirken katkili numunede ise yaklaolarak %50 oraninda
artis belirlenmatir (Tablo 5.10).

zEpU L MI8E 188ew - . 1345 EES

Sekil 5.29. 800C’'de 4 saat sure ile oksitlenen numunenin (%1@41 SEM mikroyapisi

100CC sicaklikta 4 saat oksidasyona maruz kalan katkisetilen TiB-Al,Os
numune yuzeyindeki faz ajJumunu tespit etmek icin SEM-EDS analizi yapgim
Numune ylUzeyinde gozle gorulebilen renkgideni gézlenmitir. SEM mikroyapi
goruntilerinde §ekil 5.30) dger oksidasyorsartlarina gére diilk buyutmelerde
daha uniform bir goruntu ile birlikte yiksek buyiglarde tipik alumina yapisinin

yaninda ince ikinci yapi dikkat cekmektedir.
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Sekil 5.30. 1008C'de 4 saat sure ile oksitlenen numunenin SEM nyi&pos|

Oksidasyona maruz kalan numunede fagigi®i yari kantitatif noktasal SEM-EDS
analizine gore§ekil 5.31) kaba yapseklindeki fazin Ti esasli bir faz iken ince yapih
fazin ise Al esasl oldiw tespit edilmgtir (Tablo 5.14).
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Sekil 5.31. 1008C 4 saat sireyle oksitlenen numunenin noktasal &mxdzleri

Tablo 5.14. 100 4 saat sureyle oksitlienen numunenin noktasal &Mz degerleri

Element Asirhkca Dagihm (%)
1 2 3 4
@) 37.432 45.665 | 40.61740.873
Al 60.040 36.739 5.574 52.05¢
Ti 2.528 17.596 | 53.750 7.069
Toplam 100

——
10
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%10 AbLOs; katkili Uretilen numunede ise aysartlar altinda gozle gorilen renk
desisimi oldukca dguk seviyededir, daha az etkilergmolarak gozlennsgtir. SEM
analizleri de $ekil 5.32) bunu destekler niteliktedir. SEM mikrqyagorintileri
katkisiz numuneye nazaran dahasik sicakliklarda elde edilen goruntilere
benzemektedir, matris fazinin yaninda bdlgeleklinde gozlenen ikinci faz net
olarak gorulmektedirikinci fazin yiiksek biyitmelerde ise kismen ergigeikilde

gOzlenen bir yapisi mevcuttur.
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@)

Sekil 5.32. 1008C’de 4 saat siire ile oksitlenen numunenin(%141 SEM mikroyapisi
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Sekil 5.33. 1008C 4 saat siireyle oksitlenen numunenin (%14 noktasal EDS analizleri

Tablo 5.15. 100 4 saat sureyle oksitlenen numunenin (%14 noktasal EDS analiz derleri

Element | Airlikga Daggilim (%)
1 2
O 36.265 36.638
Al 63.735 45.689
Ti - 17.673
Toplam 100

Katkisiz Uretilen numune 600’de 64 saat slreyle oksidasyona deneyine tabi
tutulduktan sonra yapilan SEM incelemelerindgekfl 5.34) 4 saat tutulngu
numuneye benzer bir mikroya@egkil 5.25) ve noktasal EDS gerleri (Sekil 5.35

ve Tablo 5.16) elde edilgtir. Matris fazi ile birlikte agik renkli faz etrafi kusatan
farkli bir faz olgumu gozlenmektedir. Nitekim birim alandgiidik degisimi
olcimlerinde 600C’de 4 saat tutuldiunda 0.59gr/cth iken bu dger 64 saat
tutulduzunda %30 oraninda artsnre 0.78gr/crfiye cikmstir (Tablo 5.10).
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Sekil 5.35. 600C 64 saat sureyle oksitlenen numunenin noktasal &R@zleri



Tablo 5.16. 60fC 64 saat sureyle oksitlenen numunenin noktasal &8z dgerleri
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Element Asirhkca Dazihm (%)
1 2 3
@) 39.986 38.014 44.062
Al 4.057 53.657 44.975
Ti 55.957 8.329 10.963
Toplam 100

%10 AbLO; katkili Uretilen numunede ise benzer oksidasyantlarinda SEM
mikroyap! goruntisundeSékil 5.36) katkisiz numunede elde edilen 3 fazlpiya
yerine genel olarak 2 fazl bir yapi veyasel bir ifade ile matris fazi, gri renkte
bdlgelerseklinde ikinci bir faz ve ¢ok az acik renkteki fgazlenmektedir. Nitekim
burada birim alandakigarlik artisi da katkisiza oranla oldukc¢a hizhdir. 6GGle 4
saat tutulan numune 0.26 grfcnken 64 saat tutulan numunede 0.69 gficm
Olciimis (Tablo 5.10) ve g@arhk artisi yaklaglk olarak %250 oraninda
gerceklgmistir.

< 13 a5 Bes

ZEkY K18 1BGum. -

Sekil 5.36. 600C'de 64 saat sure ile oksitlenen numunenin (%LO4A SEM mikroyapisi

Bu numunenin SEM-EDS analizs€kil 5.37) agik renkteki fazin Ti esasli, gri fazin
ise Al esasli oldgunu saret etmektedir (Tablo 5.17).
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Sekil 5.37. 600C'de 64 saat siireyle oksitlenen numunenin (%1LMAl noktasal EDS analizleri

Tablo 5.17. 60fC'de 64 saat sureyle oksitlenen numunenin (%104l noktasal EDS analiz
degerleri

Element Airlikga Dasilim (%)
1 2 3
@) 43.519 40.245 36.638
Al 9.038 59.755 45.689
Ti 47.442 - 17.673
Toplam 100

Katkisiz ve %10 AIOs; katkili Gretilen numuneler 800C’'de 64 saat tutulnyu
numunelerin  SEM  mikroyapi goruntuleriSekil 5.38 a,b’de verilngir.
Mikroyapilarda da gorulditi gibi katkili Gretilen numunede 3 fazli yapi nédrak
gorulurken katkisiz numunede beyaz faz etrafigatan ikinci fazseklinde olgyum
dikkat cekmektedir. Oksidasyon deneyi sonrasi gapibirim alandaki dgésim
olctimlerinde %10 AIO; katkill numunede 1.62 gr/ciken katkisiz humunenin
agirlik degerleri 3.32 gr/crholup daha yiiksektir (Tablo 5.10).
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Sekil 5.38. 806C'de 64 saat sure ile oksitlenen numunenin SEM aoyikpisi a) katkisiz,
b) %10 ALOzkatkil

Katkisiz Uretilen numunenin 1080'de 64 saat oksidasyona maruz kalmasi sonunda
yapilan SEM mikroyapi goéruntulerind€egkil 5.39) yizeyde purazli bir yapi ile
birlikte catlak olgumlari gozlenmitir. SEM-EDS analiz sonuclai$ekil 5.40 ve
Tablo 5.18'de verilmtir.

)

Sekil 5.39. 1008C'de 64 saat sire ile oksitlenen numunenin SEM oyi#pisi



133

Ii

Ti

povee- o2
_I_ -
-
e
I..;. B0
GRS
B
= H
nTEe

Sekil 5.40. 1008C 64 saat sureyle oksitlenen numunenin noktasal &R8zleri

Tablo 5.18. 100(C 64 saat slreyle oksitlenen numunenin noktasal &z dgerleri

Element Airhkca Dagihm (%)
1 2 3
©) 33.805 41.547 | 41.629
Al 0.923 53.510 | 23.934
Ti 65.272 4,943 34.43y
Toplam 100

%10 ALOj; katkili Gretilen numunede ise benzartlar altinda ylzey purizligin
yaninda genel olarak takviye faz veya salu ikinci faz gevresinde yonlasan
catlaklar tespit edilmgtir (Sekil 5.41). Birim alandaki @rlik degisim olguimlerinde
katkill numunenin sayisal gerleri 800C’ye oranla hizli bir ar§l oldusu (%300)

tespit edilmgtir. Yari kantitatif EDS analiz sonuclafiekil 5.42 ve Tablo 5.19'da
verilmistir.
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Sekil 5.41. 1008C’de 64 saat sire ile oksitlenen numunenin (%LOA SEM mikroyapisi
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Sekil 5.42. 1000C 64 saat sireyle oksitlenen numunenin (%LMAlnoktasal EDS analizleri

Tablo 5.19. 1006C 64 saat sureyle oksitlenen numunenin (%L@AIl noktasal EDS analiz

dgerleri
Element Asirhkca Dazihm (%)
1 2 3
@) 42.044 39.019 45.273
Al - 60.981 51.434
Ti 57.956 - 3.293
Toplam 100

Esitlik 5.5'deki stokiometrik toz kasiminin 150 MPa basinca altinda 120Q@le 4
saat bekletilerek tretilen numuneler acik atmoistddktrik direncli firrnda 608C,
800°C ve 1000C’de 64 saat oksidasyon deneyine tabi tutulmalanusda olgan
faz olumlari XRD analizi ile tespit edili XRD paternleriSekil 5.43 a-c’de

verilmistir. Paternlerin ¢6zimuinden 60C0’deki numunede A3 ve TiB, fazlarinin
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yaninda TiO3, TiO, ve BO fazlarinin olgtugu tespit edilmgtir. 800°C’de tutulan
numunede ise Oz piklerinin kaybolarak AlOs, TiB,, TiO, ve BO fazlarinin
olustugu ve 1000C’deki numunede ise bu fazlara ilave olarakBX)y ve TgOs

fazlarinin olgtugu tespit edilmytir.

700
a) 2.8 1 AlLO4
600 - 2 TiB,
co0 4 Al;BOg
5 Ti,O4
8 TiO
400 8.4 2
9 B,O
300 - 8 10 TizOg
200 - a & <
s ErE
100 - 9
0 a | HNNa, 1] s
1,8
600 -
b)
500
400 -

300

Sayim

200

100

300

250

200

150

100

50

20
Sekil 5.43. 64 saat sure ile oksitlenen numuneletisini difraksiyon paternleri, a) 1000,
b) 800°C, c) 600C
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%10 ALO; katkili dretilen numunelerin 60C, 800C ve 1000C'de 64 saat
oksidasyon deneyine tabi tutulmalari ile elde edilazlar XRD analizleri ile
incelenmg ve XRD paternler§ekil 5.44 a-c’de verilmtir. Analiz sonuglarina goére
600°C ve 800°C’de Al,O3, TiB,, TiO, ve BO fazlarinin olgtugu ve 1000°C’de ise

bu fazlara ilave olarak ABOy ve TiOs fazlari elde edildii belirlenmitir.
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Sekil 5.44. 64 saat siUre ile oksitlenen numunelgfitlO0 ALOs) x-isini difraksiyon paternleri,
a) 1000C, b) 806C, c) 606C



BOLUM 6. SONUCLAR VE ONERILER

6.1. Sonuclar

1. Bu calsmada, AYOs-TiB, seramik matrisli kompoziti in-situ indirgen yanma
sentezi yontemi ile 3Ti@3B,0s-10Al toz kargimi ve bu kagima ilave
edilen & %10 AbO; bilesimi olmak tzere 2 farkli numune genel olarak faz

donsUmi tamamlanmgiolarak tretilmgtir.

2. In-situ indirgen yanma sentezi yontemi kullanilarak0 MPa basing
uygulanarak 1206C'de 4 saat tutularak tretimi yapilan katkili (%193s)
ve katkisiz olarak adlandirilan numunelerden gil@$693.1 ve %94.2 nispi

yogunluk dl¢ulmigttr.

3. Optimum Uretimsartlarinda (1208C'de 150 MPa basing altinda 4 saat)
Uretimi yapilan malzemenin sertlik ghri 1832.25 + 496 HY, olarak

OlcUlmstar.

4, Malzemelerin oksidasyonu sirasinda katkili vékikaz olarak adlandirilan
numunelerin girhk artisinda parabolik d&sim gozlenmgtir. Birim alandaki
desisim hesap sonucuna ve SEM-EDS analizlerine goredakgona kar en
direnc gosteren malzeme 8Q0 katkill olarak adlandirilan numunedir.
Katkisiz ve katkili olarak adlandirilan malzemeieArrhenius gitli gi esas
alinarak aktivasyon enerji gerleri hesaplanmgtir (600°C-1000C sicaklik
aralginda) ve sirasiyla 89.958, 80.945 kJ/mol olaragitesiimistir.

Sonu¢ olarak olduk¢ca ucuz maliyette ilawdein uygulanmaksizin ADs-TiB2

seramik matrisli kompoziti elde edilgtir.
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6.2. Oneriler

1. Kontrollii atmosfersartlarinda A$Os-TiB, seramik matrisli kompozit ve

relatif yogunluk artgl icin daha yuksek basigartlarinda gercekigirilebilir.

2. Katki elementi olarak kullanilan AD; farkhh oranlarda secilerek Uretim
gerceklatirilebilir.

3. Uretilen AbOs-TiB, kompozitinin mekanik (kiriima tokfu, esme testi,..)
ve fiziksel dzellikleri (1sil iletkenlik,..) belirlenebilir.

4, Oksidasyon deneyleri farkli sicaklik ve suretegercekigtirilebilir.

5. Termit kargimdaki B,Os yerine B kullanilarak optimum Uretigartlarindaki

ve Ozelliklerdeki dgisim tespit edilebilir.
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