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Ozet

Bu ¢alismada, indirgen yanma sentezi yontemi ile Ti-Al-B kompozit malzeme Uretimi gergeklestirilmistir.
Proses girdi maddesi olarak TiO,, B,03 ve Al tozu kullaniimis olup aliimina-termik indirgen yontemi ile
Anahtar kelimeler actk atmosferli firinda 150 MPa basing altinda, 1200°C’ de 4 saat sireyle tutulmak suretiyle kompozit
in-situ Kompozit; TiB,-  (retimi gergeklestirilmistir. Numunelerin mikroyapi ve faz analizleri taramali elektron mikroskobu (SEM-
Al,03; Indirgen Yanma  EDS) ve x-iginlari difraksiyon (XRD) analizi yardimiyla yapilmistir. Belirlenen sartlar altinda iretilen
Sentezi numunelerin XRD paternlerinden donlsiimiin tamamlandigi ve Al,0;-TiB, fazlarinin elde edildigi
gorilmistir. Archimed prensibine gore 0,0001 gr hassasiyetle yapilan yogunluk dlglimlerinde, Uretilen
malzemenin nispi yogunlugunun %94.2, mikrosertlik cihazinda Vickers sertlik ucu kullanilarak belirlenen

sertlik degerinin 1832.25+496 HV o5 oldugu tespit edilmistir.

Production of Ti-Al-B Based Composites by Reduction Combustion

Synthesis Technique
Abstract
Key words In this study, Ti-Al-B composites were carried out in an electrical resistance furnace in open air under

the uniaxial pressure of 150 MPa at 1200°C for 4 hours, using by the reduction combustion synthesis
technique. Initial powder mixture used in this study is Al+TiO,+B,0;. The X-ray diffraction analysis
shown that the produced samples consist of TiB, and Al,0; phases. Densities of the samples were
measured by using the Archimedes’ technique with a 0.0001gr sensitive balance. The relative density
and micro-hardness were determined as 94.2% and 1832+496HV , for the composites, respectively.
Afyon Kocatepe Universitesi

In-situ Composite;
TiB,-Al,03; Reduction
Combustion Sybthesis.

1. Giris kullanim alanina sahiptir. Ancak bu malzemeler

Teknolojinin gereksinimlerini karsilamakta nispeten daha diistik sl sok direncine,  zayif

geleneksel malzemeler yetersiz kaldigindan iki veya sinterlenebilme ~ ve  kinlgan  6zelligine  sahip

daha fazla malzemenin en iyi 6zelliklerini bir araya olmalarindan - dolayr yapisal uygulama alanlan
sinirhdir. Bu malzemelerden kompozit Gretilerek bu
problemler azaltilmaktadir. Son vyillarda, Al,O;
matris icersine TiC, TiN, TiB,, ZrO,, SiC gibi takviye

faz ilave edilerek Al,O; esash seramik takim

toplamak ve ortaya yeni bir 6zellik gikartmak igin
mikro veya makro seviyede heterojen karisim
olusturmak  suretiyle  kompozit malzemeler
gelistirilmistir. Al,05-TiB, kompoziti; yiiksek sertlik,

yitksek elastik modil, yiiksek asinma direnci ve malzemeleri Gretim konusuna yogunlasiimistir. TiB,

Ustlin elektriksel 6zellikleri ile 6n plana ¢ikmaktadir. mukemmel yapiya ve Al,Osile termodinamik olarak

Yiksek sicakhk yapi malzemeleri, kesici takimlar, uyuma sahip oldugundan dolay! ikinci faz olarak

. secilebilecek mikemmel bir malzemedir. Ayrica
askeri zirh uygulamalari, asinma ve korozyona

dayanim istenilen yerler bu  malzemelerin TiB, partikilleri ¢ok yiksek sertlik ve kirilmazlik

potansiyel kullanim alanlaridir (Garip, 2010). sergilemektedir. Al,03-TiB, kompoziti, kompozitin

bilesenlerini olusturan saf Al,0; ve TiB,'nin

Al;0s, yiiksek ergime noktasi, ylksek sertlik, 1sil  gajismis &zelliklerini tagimaktadir (Yeh and Li,
kararlilk ve korozyon direncine sahip bir seramik 2009). Genel olarak malzemelerin retiminde
malzemedir.  Alumina  asinmaya  dayanikl | janilabilecek cok sayida dretim  yéntemi

malzemeler ve kesici takimlar gibi cok genis  oimasina ragmen son yilarda seramikler, seramik
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kompozitler gibi ileri teknoloji malzemelerinin
sentezlenmesinde yanma sentezi gibi alternatif
Uretim yontemleri tercih edilmektedir. Yanma
sentezi yontemi, preslenmis toz karisiminin agik ya
da inert atmosfer altinda ateslenerek yeterli s
meydana  geldiginde  kimyasal reaksiyonun
(ekzotermik reaksiyon) baslamasi ve kendi kendine
ilerlemesi esasina dayanir. in-situ sentezleme
tekniklerinde kendi kendini destekleyen yanma ile
metal veya seramik matrisli kompozit malzemeler
Uretilebilmektedir. Kompozit icinde meydana gelen
kimyasal reaksiyon sonucu katkilar direk olarak
kendiliginden elde edilmektedir. indirgen yanma
sentezi tekniginde geleneksel yanma sentezi ile
termit esasli reaksiyonun birlestirilmesi ile Gretim
gerceklesmekte ve maliyet dismektedir (Varma

and Mukasyan, 1998).

Bu calismada, indirgen yanma sentezi yontemi ile
Ti-Al-B kompozit
gerceklestirilmistir. Proses girdi maddesi olarak
TiO,, B,0; ve Al tozu
aliminatermik rediksiyon yontemi ile acgik
atmosferli firinda 150 MPa basing altinda, 1200°C’
de 4 saat sureyle tutulmak suretiyle Ti-Al-B

malzeme Gretimi

kullanilmis  olup

kompoziti elde edilmistir. Numunelerin mikroyapi
ve faz analizleri taramali elektron mikroskobu
(SEM-EDS) ve x-isinlari difraksiyon (XRD) analizi
yardimiyla yapilmistir.  Uretilen malzemelerin
Archimed prensibi ile yogunluklari ve mikrosertlik
cihazinda Vickers sertlik ucu kullanilarak sertlik

degerleri ol¢lilmistir.
2. Deneysel Calismalar

Ti-Al-B  esasl malzeme Uretiminin
gerceklestirilmesinde baslangic malzemesi olarak
TiO, tozu (% 98.8 saflikta, < 1 um), Al tozu (% 99
saflikta, 15 um), B,0; tozu (% 99.9 saflikta, < 38
pm)  kullanilmistir.  Ti-B yanma
Al-TiO,-B,03;

olusturacak sekilde uygun bilesimler hazirlanarak

kompozit

sisteminden

faydalanilarak, termit  karisimini

homojen karisimlar elde edilmistir. Hazirlanan
karisimlar ylzey piarizlGligh en aza indirgenmis
kahplar icerisine vyerlestirilerek, numunelerin
sekillendirilmesi ve yanma sentezi islemi sirasinda
basing uygulamak amaciyla tek eksenli hidrolik

preste 150 MPa basing altinda preslenmistir. Basing

altindaki numuneler agik atmosferli firinda, 1200°C
sicakliga kadar sitiip 4 saat bekleme siiresi

sonunda firindan cikarilmis  ve havada
sogutulmustur. Bu islem sonucunda 15 mm ¢apinda
ve 5 mm yuksekliginde numuneler elde edilmistir.
Uretimi gerceklestirilen numuneler, metalografik
incelemeler icin, standart numune hazirlama
yontemlerine uygun olarak, 2000 gridlik zimpara
kadar

parlatiimis  ve

kademesine zimparalanmis,  aliimina
4HF+1HNO3+3H,0

bilesimi seklinde hazirlanan c¢o6zelti kullanilarak

sollisyonla

daglanmistir. Uretilen numunelerin mikroyapi ve
faz analizleri taramali elektron mikroskobu (SEM-
EDS) ve difraksiyon  (XRD)
yardimiyla Mikrosertlik ~ ol¢limleri,

x-1sinlari analizi
yaptmistir.
Vickers sertlik ucu kullanilarak 100 gr yiik altinda
Numunelerin

gerceklestirilmistir. yogunluklari,

suyun kaldirma kuvvet prensibini kullanan

Archimed prensibi ile hesaplanmis ve nispi

yogunluklari tespit edilmistir.
3. Deneysel Sonuglar

3.1. Metalografik incelemeler

indirgen yanma sentezi yéntemi ile 1200°C
sicakliklara kadar isitilarak, 4 saat bekleme siiresi
sonunda Uretimi  gerceklestirilen  TiB,-Al,0;

kompozit malzemesinin optik ve SEM goriintileri
Sekil 1'de verilmistir.

Sekil 1. Ti-Al-B esashi numunenin (a) optik (b) SEM
mikroyapisi ve farkh faz bdlgelerinden alinan SEM
goruntusi

Numunenin mikroyapi goérintilerinden temel

olarak 2 farkh renkte fazin varligi ve homojen bir

AKU FEMUBID 14 (2014) 025777

490



indirgen Yanma Sentezi Yéntemi ile Ti-Al-B Esasli Kompozit Uretimi, Ergin vd.

mikroyapi elde edildigi gorilmektedir. Fazlari daha
iyi ayirt edebilmek ve tanimlayabilmek igin BES
(geri sacilan elektron demeti) kullanilarak elde
edilen mikroyapi gorintistinde iki faz gbzlenmis ve
bu fazlarin farkli noktalardan noktasal SEM-EDS
analizi yapilmistir. Acik renkteki faz Ti-esash (2 nolu
nokta), koyu renk olarak gozlenen matris fazin ise
Al-esasli bir faz oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 2. 1200°C'de 4 saat slreyle tutularak dretilen
numunenin noktasal EDS analizleri

3.2 X-isinlari Analizi

Ti-Al-B esasli kompozit malzemelerin Uretimi igin
uygun stokiometride hazirlanan homojen toz
karisimin 150 MPa basing altinda 1200°C sicakhkta
4 saat sureyle bekletilerek yapilan Gretim isleminde
elde edilen numunelerin XRD sonuclari Sekil 3’de
AlL,O5-TiB,
fazlarinin yani sira TiB, AlsBOg ve TiO, fazlari da

verilmistir.  XRD  paternlerinden

tespit edilmistir.

500

1410,
2 TiB,

3 TiB

4 AlBO,
5 TiO,

Sayim

Sekil 3. 1200°C'de 4 saat bekleme siresi sonunda
Uretilen Ti-Al-B esasli numunenin x-isini difraksiyon
paternleri

3.3 Sertlik ve Yogunluk Olgiimleri

Uretilen numunelerin sertlik élgiimleri, mikrosertlik
cihazinda Vickers sertlik ucu kullanilarak yapilmis

olup, metalografik olarak hazirlanmis

numunelerden 100 gr yiik altinda 6 farkh 6lciimin
aritmetik ortalamasi alinarak tespit edilmistir.

Yapilan 6l¢limler neticesinde Ti-A-B esash kompozit

malzemenin sertligi 1832.25+496Hv,; olarak
belirlenmistir.
Uretilen numunenin  yogunlugu  Archimed

prensibine gére 0,0001 hassasiyetle hesaplanarak
nispi yogunlugunun %94.2 oldugu tespit edilmistir.

4. Sonuglar

TiB,-Al,0; kompozitinin ana bilesenini olusturan
alimina; ylksek ergime noktasi, yliksek sertlik, 1sil
kararlilik ve korozyon direncine sahip seramik bir
malzemedir. Allimina asinmaya dayanikli
malzemeler gibi cok genis kullanim alanina sahiptir.
Ancak bu malzemeler nispeten daha dusuk 1sil sok
direncine, sinterlenebilme ve

zayif kirilgan

ozelligine sahip olmalarindan dolayr yapisal

uygulama alanlari sinirlidir. Bu malzemelerden
kompozit Uretilerek bu problemler azaltilmaktadir.
Son yillarda, Al,0; matris iceresine TiC, TiN, TiB,,
Zr0O,, SiC gibi takviye faz ilave edilerek kompozitler
malzemeler olusturulmaktadir. Kompozit
malzemenin takviye elemanini olusturan TiB, ise
mikemmel yapiya ve Al,0; ile termodinamik
olarak uyuma sahip oldugundan dolay! ikinci faz
olarak secilebilecek miikemmel bir malzemedir.
Ayrica TiB, partikiilleri ¢ok yiliksek sertlik ve
kirllmazlik sergilemektedir. Al,0;-TiB, kompoziti,
kompozitin bilesenlerini olusturan saf Al,O; ve
TiB,'nin  gelismis  ozelliklerini  sergilemektedir
(Sharifi et al. 2007). Al,0;-TiB,
Uretmek icin Ti-B yanma sisteminden faydalanilan
Al-TiO,-B,03

Aliiminyum, bor oksit ve titanyanin ikili ve Uglu

kompozitini

termik  karisimi  kullanilmistir.

karisim seklinde basamaklar halinde TiB, fazinin

olusumu
6A1+3B;0;3A1,0:+6B
4A143Ti0> > 2A1,0343Ti
3Ti+6B=>3TiB2
3TiO;+3B;0:+10A1 = 5A1,03+3TiB;
seklindedir.

Yukaridaki alliminatermik reaksiyona gore uretilen
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kompozit icinde meydana gelen kimyasal reaksiyon
sonucu katkilar direkt olarak kendiliginden elde
edilmektedir. Boylece temiz katki-matris araytizeyi,
ince ve termodinamik agidan kararli katkilar, iyi
uyumluluk, katki-matris araylzeyinde yiksek bag
mukavemeti ve dislk Gretim maliyeti edilmektedir
(Zhu et al. 2007). Aliminatermik reaksiyon

4Al+3TiO,+6B = 2Al,03+3TiB,
seklinde de olabilir. Ancak reaksiyondaki B elementi

B,05’in
maliyetin

yerine kullanilmasi ekonomik acidan

oranda disdrilmesine imkan
tanimaktadir. TiO, ve B,0; gibi metalik oksitler
elementel Ti ve B’dan olduk¢a ucuzdur. B,0;
maliyeti elementel borun maliyetinin ¢ok altinda
(<1/100) ve TiO," de Ti"dan oldukga dustk (<1/10)
maliyetlidir. Al,03:3TiB, = 5/3 oraninda in-situ
seramik aliiminatermik

matrisli kompozit

reaksiyonla iki adimli islemle (Kendi kendine
ilerleyen yuksek sicaklik sentezi (SHS) + 6glitme +
presleme) Uretilebilmektedir, aksi takdirde oldukca
poroziteli numuneler elde edilmektedir
(Deging,2009).

Bu c¢alismada tek adimh islem uygulanarak
yogunlugu yiksek numuneler {retmek igin 6n
sekillendirme vyapilmadan baslangic toz karisim
reaksiyon sicakhigina kadar ve bekleme siresince
150 MPa basing altinda tutulmus ve olduk¢a yogun
(%94) numuneler elde edilmistir. 1200°C’de 4 saat
sireyle tutulmasi sonucu lretilen numunenin SEM
gorintistinden homojen bir mikroyapi elde edildigi
Al,03-TiB,

olustugu gorilmektedir. Sundaram ve ark. (1997)

ve XRD paternlerinden fazlarinin

koruyucu atmosfer kullanmaksizin  yaptiklari
¢alismalarinda kullandiklari toz karisiminin DTA
analizinde 1072°C’de Al,03, Al;5B,033, TiO, ve TiB,
fazlarini, sicaklik 1400°C'ye ulastiginda ise TiO,
oraninin diserek eser oranda oldugunu ve TiB,,
Al,gB,03; fazlarinin ise arttigini XRD analizleri ile

tespit etmislerdir.

Uretilen numunelerin sertlik élgiimleri, malzemenin
mukavemet ve asinma Ozellikleri hakkinda bilgi
vermesi agisindan olduk¢a o6nemlidir. Literatiirde

Al,O3'nin sertligi 20.7 GPa + 3.1, TiB,'nin sertligi ise
30.6 GPa + 3.6 dir [35]. Al,0;-TiB, kompozitinin
sertlik degeri 15-30 GPa arasinda degismektedir
(Hunt,2009).
numunelerden 100 gr yiik altinda 6 farkh 6l¢iimin

Metalografik olarak hazirlanmis

aritmetik ortalamasi alinarak vyapilan O&lgimler

neticesinde Ti-A-B esasli kompozit malzemenin
sertligi 1832.25+496Hv, olarak belirlenmistir.
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