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Grafik Özet (Graphical/Tabular Abstract) 

Bu çalışmada propilen gazının (C3H6) parçalanması ile elde edilen karbon, difüzyon yolu ile TiO2 

toz yüzeyine kaplanmıştır. Karbon kaplı TiO2 tozları katı-gaz karbotermal reaksiyon yöntemiyle üç 

farklı sinterleme sıcaklığında (1150 °C, 1300 °C, 1450 °C) TiC tozlarının üretilebilirliği 

araştırılmıştır. / In this study, carbon obtained by decomposition of propylene gas (C3H6) was 

coated on the TiO2 powder surface by diffusion. The producibility of TiC powders by carbon coated 

TiO2 powders at three different sintering temperatures (1150 °C, 1300 °C, 1450 °C) was 

investigated by solid-gas carbothermal reaction method. 

   

Şekil A: Karbon ile kaplanan TiO2 tozlarının SEM ve TEM görüntüleri / Figure A: SEM and 

TEM images of TiO2 powders coated with carbon 

Önemli noktalar (Highlights)  

 Katı-gaz karbotermal reaksiyon yöntemi ile TiC üretilmiştir. / TiC was produced by solid-

gas carbothermal reaction method. 

 C3H6 gazının 625 °C parçalanmasıyla oluşan karbon, TiO2 toz yüzeyine difuze olarak 22 

nm kalınlığında katman oluşturmuştur. / Carbon formed by the decomposition of C3H6 

gas at 625 °C diffused onto the TiO2 powder surface and formed a 22 nm thick layer. 

 TiC oluşumu için termodinamik başlangıç sıcaklığı 1300 °C olmasına rağmen XRD 

grafiğinden 1150 °C sıcaklıkta oluşmaya başladığı gözlenmiştir. / Although the 

thermodynamic starting temperature for TiC formation is 1300 °C, it was observed from 

the XRD graph that it started to form at 1150 °C. 

Amaç (Aim): TiO2 toz yüzeyini C3H6 gazını kullanarak karbon ile kaplamak ve karbon kaplı TiO2 

tozundan TiC tozunu üretmektir. / TiO2 powder surface is coated with carbon using C3H6 gas and 

TiC powder is produced from carbon coated TiO2 powder. 

Özgünlük (Originality): TiO2 toz yüzeyinin karbon ile kaplanması ve karbon kaplı TiO2 tozundan 

farklı sıcaklıklarda TiC tozunun üretilebilirliği ve karakterizasyonu / Coating of TiO2 powder 

surface with carbon and manufacturability and characterization of TiC powder from carbon-coated 

TiO2 powder at different temperatures 

Bulgular (Results): TEM analizinden TiO2 toz yüzeyinin 22 nm kalınlığında karbon katmanı ile 

kaplandığı, XRD analizlerinden ise TiC dönüşüm sıcaklığının altındaki bir sıcaklıkta 

sinterlenmesine rağmen TiC piklerinin oluşmaya başladığı gözlenmiştir. / From TEM analysis, it 

was observed that the TiO2 powder surface was covered with a 22 nm thick carbon layer, and from 

XRD analysis, it was observed that TiC peaks started to form despite being sintered at a temperature 

below the TiC transformation temperature. 

Sonuç (Conclusion): SEM ve TEM analiz sonuçlarından TiO2 toz yüzeyinin karbon ile kaplandığı, 

XRD analizinden farklı sıcaklıklarda TiC tozlarının elde edildiği gözlenmiştir. / From the SEM and 

TEM analysis results, it was observed that the TiO2 powder surface was coated with carbon, and 

from the XRD analysis, TiC powders were obtained at different temperatures. 
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Öz  

Bu çalışmada TiO2 tozlarının katı-gaz karbotermal reaksiyon yöntemiyle karbon kaplanması ve 

bu süreç sonucunda TiC üretimi ve karakterizasyonu amaçlanmıştır. Bu süreç iki basamaktan 

oluşmaktadır; ilk olarak TiO2 tozlarının hidrokarbon gaz olan propilen gazının (C3H6) 

parçalanması (cracking) esnasında karbon ile kaplanması ve ikinci olarak da sinterleme yapılarak 

TiC tozlarının üretilmesidir. Katı-katı karbotermal yöntemlerinde kullanılan katı fazdaki karbon 

karışım tozlarına göre, TiO2 toz yüzeyine kaplanan karbonun yakın temasından ve gerekli olan 

karbon monoksit (CO) gaz çıkışının sürekli sağlanmasından dolayı reaksiyonun daha düşük 

sıcaklıkta gerçekleşmesini ve daha yüksek saflıkta toz üretimini sağlamaktadır. Üretim 

sonrasında numunelerin karakterizasyon işlemleri için taramalı elektron mikroskopu (SEM), 

geçirimli elektron mikroskopu (TEM) ve X-ışını kırınım (XRD) analizleri uygulanmıştır. Deney 

sonuçlarından TiO2 toz yüzeyinin 22 nm karbon ile kaplandığı ve TiC tozlarının üretilebildiği 

tespit edilmiştir 
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Abstract 

In this study, carbon coating of TiO2 powders by solid-gas carbothermal reaction method and as 

a result of this process TiC production and characterization was aimed. This process consists of 

two steps; Firstly, TiO2 powders are coated with carbon during the cracking of propylene gas 

(C3H6), which is a hydrocarbon gas, and secondly, TiC powders are produced by sintering. 

Compared to solid-phase carbon mixture powders used in solid-solid carbothermal methods, TiO2 

ensures that the reaction occurs at lower temperatures and produces higher purity powder due to 

the close contact of the carbon coated on the powder surface and the necessary carbon monoxide 

(CO) gas release. Scanning electron microscope (SEM), transmission electron microscope (TEM) 

and X-ray diffraction (XRD) analyzes were applied for the characterization of the samples after 

production. From the experimental results, it was determined that the TiO2 powder surface was 

covered with 22 nm carbon and TiC powders could be produced. 

 

1. GİRİŞ (INTRODUCTION) 

İleri teknolojik seramik malzemelerin tasarımı ve 

üretimi, mühendisliğin en karmaşık ve zorlu 

sorunlarından biridir [1,2]. Borürler, nitrürler ve 

karbürler gibi refrakter malzemeler, yüksek 

sertlikleri ve yüksek sıcaklıklardaki kimyasal ve 

mekanik kararlılıkları sayesinde bu tür uygulamalar 

için ideal aday olarak öne çıkmaktadır [2,3,6]. Bu 

adaylardan biri de yüksek ergime sıcaklığı (3067 

°C), yüksek aşınma direnci, yüksek sertlik (28-35 

GPa), yüksek ısıl iletkenlik, yüksek elektriksel 
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iletkenlik, iyi termal şok direnci, korozif ortamlara 

direnci ve nispeten düşük sayılabilecek yoğunluk 

(4,91 g/cm³) gibi avantajlara sahip olan ve aşağıda 

Tablo 1’de özellikleri verilen titanyum karbürdür 

[4,5]. Bu avantajları sayesinde başta savunma 

sanayi olmak üzere, kesici takımlar, potalar, 

aşınmaya dayanıklı kaplamalar, pres takımları ve 

yüksek gerilim pilleri gibi yapısal ve elektronik 

alanlarda geniş uygulama alanına sahiptir [4,7,8]. 

Tablo 1. Titanyum Karbürün Özellikleri [4,5] 
(Properties of Titanium Carbide) 

Kristal Yapısı YMK 

Molekül Ağırlığı (g/mol) 59,91 

Yoğunluk (g/cm3) 4,91 

Ergime Noktası (°C) 3067 

Özgül Isı (J/mol.K) 33,8 

Termal İletkenlik (W/m. °C) 21 

Elastisite Modülü (Gpa) 410-510 

Kayma Modülü (Gpa) 186 

Elektriksel Direnç (µΩ.cm) 68 

Oksidasyon Direnci Havada yavaş 

oksitlenir 

Microsertlik (Vickers) 3200 

Renk Gümüş Gri 

 

TiC’nin üretim yöntemleri arasında karbotermal 

reaksiyon, kimyasal buhar biriktirme, doğrudan 

karbürizasyon, kendiliğinden ilerleyen yüksek 

sıcaklık sentezi ve mekanik alaşımlama yöntemleri 

yer alır [7,9,10,11]. 

Karbotermal indirgeme yöntemi karmaşık üretim 

prosesi olmayıp, ucuz hammaddelerin 

kullanılmasından dolayı tercih edilen bir yöntemdir. 

Katı-katı karbotermal yöntemlerinde, oksit tozları 

katı fazdaki karbon ile karıştırılarak yüksek 

sıcaklıkta sinterlenmektedir. Karbür tozları 

üretebilmek için de reaksiyon dönüşümü sırasında 

Xiang ve ark. çalışmalarında gösterdikleri şematik 

resimdeki gibi Şekil 1’de görülen karbon monoksit 

(CO) gaz çıkışının sürekli sağlanması gerekir [12].  

 

Şekil 1. CO gaz çıkışı ile TiC üretiminin şematik 

gösterimi (Schematic illustration of TiC synthesis with CO 

gas release) 

CO gaz çıkışının rahat sağlanabilmesi için de 

karıştırılarak reaksiyona girecek oksit tozu ile 

karbonun temas yüzeyinin fazla olması 

gerekmektedir [13]. Katı-katı karbotermal 

reaksiyon yönteminde oksit tozu ile karıştırılan 

karbonun temas yüzeyi sınırlı olduğundan ve 

karbonun düzensiz dağılımından dolayı 

reaksiyonun gerçekleşmesi termodinamik başlangıç 

sıcaklığından daha yüksek sıcaklıkta 

gerçekleşmektedir. Bu sınırlamalar ve sıcaklıktaki 

artıştan dolayı tanelerde büyüme, tane 

aglomerasyonu, düzgün olmayan tane şekli gibi 

olumsuzluklardan dolayı üretilecek tozun saflığı 

azalmaktadır [14]. 

Bu çalışmada kullanılan ve daha önceden patenti 

alınmış yöntem olan katı-gaz karbotermal reaksiyon 

yönteminde gaz formunda olan C3H6 bileşimindeki 

karbon, oksit tozun yüzeyine kaplandığından ve 

oksit toz ile karbon arasındaki temas yüzeyi fazla 

olduğundan reaksiyon daha düşük sıcaklık ve 

sürede gerçekleşmekte, yüksek sıcaklık 

olmadığından dolayı da tane büyümesi, tane 

aglomerasyonu, düzgün olmayan tane şekli gibi 

olumsuzluklar görülmemekte ve bunun sonucunda 

daha yüksek saflıkta toz üretimi sağlanabilmektedir 

[15,16]. 

2. DENEYSEL ÇALIŞMALAR (EXPERIMENTAL 

METHOD) 

Oksit tozlarından karbotermal reaksiyon 

yöntemiyle karbür tozlarının üretimi; oksit 

tozlarının karbon ile kaplaması ve kaplanmış 

tozların sinterlenerek karbür tozunun oluşturulması 

olmak üzere iki aşamadan oluşmaktadır. Aşağıda bu 

aşamalar ayrıntılı olarak açıklanmış ve üretim 

sırasında kullanılan akış diyagramı Şekil 2’de 

verilmiştir. 

 

Şekil 2. Kullanılan üretimin akış diyagramı (Flow 

diagram of the production process used) 
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Birinci aşama; TiO2 toz yüzeyinin gaz formundaki 

karbon ile kaplanmasıdır. Kaplama işlemi Şekil 

3a’da görülen deney ünitesinde yapılmaktadır [17]. 

Şekil 3b’de kısımları görülen deney düzeneğinde 

bulunan çapı 20 cm ve uzunluğu 40 cm olan 

paslanmaz çelikten imal edilmiş döner tüp fırının 

içerisine TiO2 tozları (Nanokar, CAS No:13463-67-

7, %99,99 saflık, ~5 mikron) yerleştirilmiş ve döner 

fırın 30 devir/dakika dönmekte iken iç kısımda 

bulunan oksijen ve diğer gazları atmosfere tahliye 

etmek ve nötr hale getirmek için 2 dk boyunca argon 

gazı geçirilerek temizlenmiştir. Paslanmaz çelik tüp 

fırın sıcaklığı 10 °C/dk hızla 625 °C çıkartılmış ve 

karbon kaynağı olarak kullanılan propilen gazı 

(C3H6) tüp fırın içerisine salınarak HSC Chemistry 

(Metso tarafından geliştirilen termokimya yazılımı) 

bilgisayar programında hesaplanan 1 numaralı 

reaksiyonda görülen parçalanma (cracking) işlemi 

ile karbon ve hidrojene ayrışması sağlanmıştır.

   
                                   a)                                                                               b) 

 

Şekil 3. Karbon kaplamada kullanılan deney düzeneğinin; a) fotoğrafı b) kısımları (a) Photograph and b) parts 

of the experimental setup used in carbon coating)

 

                     C3H6(g) = 3C(k) + 3H2(g)                    (1) 

Katı-gaz karbotermal reaksiyon sonucu elde edilen 

karbon, TiO2 tozun afinitesine bağlı olarak difüzyon 

yoluyla TiO2 tozunun yüzeyine kaplanmaktadır. 

Her bir çevrimde propilen gazı tüp fırın içerisine 

verilerek tüp iç basıncı 3 bar’a çıkana kadar devam 

edilmekte ve bu durumda 5 dk beklenerek karbonun 

toz yüzeyine kaplanması sağlanmaktadır. 

Hidrokarbon gazının parçalanması (cracking) 

işleminden sonra atık gazlar dışarıya salınmış elde 

edilen karbon, oksit tozun yüzeyinin kaplanmasını 

sağlamış ve tüp içi argon gazı ile süpürülmüştür. 

Sonraki çevrimlerde aynı işlemler ardışık olarak 

tekrarlanmıştır. Her bir çevrimde 100 g toz yüzeyine 

yaklaşık 1,4 g karbon kaplandığı hesaplanmıştır. 

İstenilen karbon miktarı on üç çevrimde elde 

edilmiştir. 

İkinci aşama; TiC elde etmek için bir sonraki 

aşama sinterlemedir. Tozlar, sinterleme fırınında 

reaksiyonun (2) gerçekleşmesi için dönüşüm 

sıcaklığında tutulmalıdır. Şekil 4a’da HSC 

Chemistry bilgisayar programının reaksiyon için 

verdiği dönüşüm sıcaklığı minimum 1300 °C olarak 

verilmektedir. 

             TiO2(k) + 3C(g) → TiC(k) + 2CO(g)            (2) 

TiC üretimi için aşağıdaki Şekil 4b’de görülen 

karbon kaplı TiO2 tozlarına üç farklı sıcaklıkta 

sinterleme işlemi gerçekleştirilmiştir. Basamak 

sıcaklıklar 1150 °C, 1300 °C, 1450 °C sıcaklıklarda 

argon atmosferi (150 mL/dk) altında ısıtma ve 

  
a) 

 
b) 

Şekil 4. a) HSC programının hesapladığı sıcaklık 

değeri b) Sinterlenecek karbon kaplı TiO2 tozları 
(a) Temperature value calculated by HSC program b) Carbon 

coated TiO2 powders to be sintered) 
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soğutma hızı (5 °C/dk) olacak şekilde ikişer saat 

süre ile dönüşüme tabi tutulmuştur. Sinterleme 

fırınında kullanılan Al2O3 borunun çatlama 

riskinden dolayı süre 2 saat ile sınırlandırılmıştır.   

Karbon kaplama deneyleri sonrası, kaplama 

miktarının tespitinde kullanılan SEM görüntüleri ve 

EDX analizleri, Dumlupınar Üniversitesi İLTEM 

Laboratuvarındaki SEM (FEI Nova NanoSEM 650 

HV-15kV) ile, kaplama kalınlığının tespitinde 

kullanılan TEM görüntüleri ise Bayburt 

Üniversitesi Bumer Araştırma merkezinde bulunan 

TEM (FEI Talos F200S 200 kV) kullanılarak analiz 

edilmiştir.  

Sinterleme sonrası elde edilen TiC tozlarının XRD 

analizleri Dumlupınar Üniversitesi İLTEM 

Laboratuvarındaki Panalytical Empyrean marka 

cihaz ile dalga boyu λ=0,131303 nm olan, 45 kV, 40 

mA CuKα ışını kullanılarak 0,02 °/s hızında 

2Ɵ=20°-70° aralığında ölçümler alındı. Bileşiklerin 

tespitinde 98-018-1681 (TiC), 98-002-5779 (TiO2), 

98-007-6767 (C) PDF numaraları ve HighScore 

Plus yazılımı kullanılmıştır. 

3. BULGULAR VE TARTIŞMA (RESULTS AND 

DISCUSSIONS) 

Karbon kaplama deneyleri sonrası TiO2 tozlarının 

yüzeyine kaplanan karbon miktarı ve karbon 

kalınlığı SEM ve TEM analizleri ile, üretilen TiC 

tozları ise XRD analizi ile karakterize edilmiştir. 

3.1. Karbon Kaplı TiO2 Tozunun SEM 

İncelemesi ve EDX Analizi (SEM Analysis and EDX 

Analysis of Carbon Coated TiO2 Powder) 

SEM çekilirken tozlar karbon bant üzerine 

konularak çekildiğinden, saf haldeki TiO2 ile 

karbon kaplı TiO2 tozlarının EDX analizlerini 

karşılaştırma yoluna gidilmiş ve Şekil 5’deki saf 

TiO2’nin EDX analizinde hacimce %2 olan karbon 

oranının Şekil 6’daki karbon kaplı TiO2’nin EDX 

analizinde %43’e çıktığı görülmektedir. Bu artış 

miktarı toz yüzeyine kaplanan karbonun varlığını 

göstermekte, yine Şekil 6’daki SEM görüntüsünde 

tozların üzerindeki açılmış karbon kabuklanmaları 

görülmektedir.

 

 

Şekil 5. Saf TiO2’nin SEM görüntüsü ve EDX analizi (SEM image and EDX analysis of pure TiO2) 

 

Şekil 6. Karbon kaplı TiO2’nin SEM görüntüsü ve EDX analizi (SEM image and EDX analysis of carbon-coated 

TiO2) 
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3.2. Karbon kaplı TiO2 tozunun TEM İncelemesi 
(TEM Analysis of Carbon-Coated TiO₂ Powder) 

Şekil 7a’daki TEM görüntüsü incelendiğinde koyu 

gri renkte görülen TiO2 toz tanelerinin yüzeyinde 

açık gri renkte görülen karbon ile kaplandığı ve 

Şekil 7b’deki TEM görüntüsü incelendiğinde bu 

kaplama kalınlığının 22 nm olduğu görülmektedir. 

Bu kaplanan karbon katmanı TiO2 tozuna yakın 

temas ederek, sürekli ve hızlı bir karbon kaynağı 

sağlamaktadır.               

 

 

      a)                                                                     b)                                            

Şekil 7. Karbon kaplı TiO2’nin a) TEM görüntüsü b) Karbon tabakası kalınlığı (a) TEM image of carbon-coated 

TiO2 b) Carbon layer thickness) 

Karbon kaplama deneyleri sonrası yapılan SEM ve 

TEM analizlerinde elde edilen görüntüler 

incelendiğinde TiO2 tozlarının karbon ile 

kaplanması çalışmalarının başarı ile sonuçlandığını 

göstermektedir. 

3.3. Üretilen TiC Tozlarının XRD Analizi (XRD 

Analysis of the Synthesized TiC Powders) 

1150 °C, 1300 °C ve 1450 °C sıcaklıklarda 

sinterlenen tozların XRD analizleri Şekil 8’de 

verilen grafikte görülmektedir. 

HSC programında TiC üretimi başlangıç sıcaklığı 

1300 °C’de başladığı hesaplanmıştı. Şekil 8’de 

verilen XRD grafiği incelendiğinde 1150 °C’de 

sinterlenen TiC tozlarının az da olsa pik 

oluşturduğu, büyük oranda dönüşüme uğramamış 

TiO2 tozlarından oluştuğu gözlenmiştir. Dönüşüm 

sıcaklığının altındaki bir sıcaklıkta sinterlenmesine 

rağmen TiC piklerinin oluşumunu, TiO2 tozu ile 

tozun yüzeyine kaplanan karbonun temas yüzeyini 

artırarak daha kolay reaksiyona girmesi ve dönüşüm 

reaksiyon sıcaklığını düşürmesi yani daha düşük bir 

sıcaklıkta oluşmaya başlaması olarak açıklanabilir. 

Sinterleme süresinin artırılmasıyla TiC piklerinin 

bu sıcaklıkta daha da artacağı düşünülmektedir. 

Ayrıca Şekil 8’deki 1300 °C ve 1450 °C’de 

sinterlenen TiC tozlarının XRD pikleri 

incelendiğinde 1450 °C’de sinterlenen TiC 

tozlarının 1300 °C’de sinterlenen tozlara göre daha 

fazla pik oluşturduğu, yapıda dönüşüme uğramamış 

TiO2 tozlarının daha az bulunduğu ve bunun da 

sıcaklığın artmasıyla dönüşüm reaksiyonlarının 

hızlanması olarak açıklanabilir. Şekil 8’deki 1300 

°C ve 1450 °C’de sinterlenen XRD grafikleri 

incelendiğinde yapıda henüz dönüşüme uğramamış 

TiO2 tozlarının bulunduğu gözlenmiştir. Bunların 

da sinterleme süresi artırılarak TiC tozuna 

dönüşeceğini düşündürmektedir. Burada önemli 

olan kriterin sıcaklıktan ziyade verilen sürenin daha 

önemli olduğunu göstermektedir. Sıcaklık gerekli 

olan değerden düşük bile olsa yeterli süre 

verildiğinde dönüşüme uğrayan tozların pik 

şiddetinin ve sayısının artacağı öngörülmektedir. 

Ayrıca XRD grafiği incelendiğinde, karbon gaz 

halinde oksit toz yüzeyine kaplandığından katı-katı 

karbotermal reaksiyon yöntemindeki gibi dışarıdan 

katılan öncül madde bulunmadığından kirlenme 

olmamakta ve daha saf toz elde edilebildiği 

gözlenmektedir.   
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Şekil 8. 1150 °C, 1300 °C ve 1450 °C sıcaklıklarda sinterlenen TiC tozlarının XRD analizleri (XRD analysis 

of TiC powders sintered at 1150 °C, 1300 °C and 1450 °C)

               

4. SONUÇLAR (CONCLUSIONS) 

Elde edilen sonuçlar ve öneriler aşağıda 

verilmektedir; 

• TiO2 tozunun yüzeyine 625 °C sıcaklık ve on üç 

çevrimde karbon kaplama işlemi başarıyla 

yapılmıştır. Kaplama sonrası elde edilen SEM 

ve TEM analiz sonuçları da bunu 

desteklemektedir.  

• Kaplanan karbon kalınlığının 22 nm olduğu 

gözlenmiştir. 

• Karbon kaplanmış tozlara 1150 °C sıcaklıkta 

sinterleme yapıldığında TiC piklerinin 

dönüşüm sıcaklığının altında olmasına rağmen 

oluşmaya başladığı gözlenmiş, yeterli süre 

verildiği taktirde TiC piklerinin artacağı 

düşünülmektedir. 1300 °C ve 1450 °C sıcaklıkta 

sinterlenen tozlar karşılaştırıldığında 1450 °C 

sıcaklıkta sinterlenen TiC piklerinin daha fazla 

olduğu bunun da sıcaklık artışıyla dönüşüm 

reaksiyonunun hızlandığı, yapıda dönüşüme 

uğramadan kalan TiO2 tozlarının da yeterli süre 

verildiğinde TiC tozlarına dönüşeceği 

öngörülmektedir. 

• Katı-gaz karbotermal reaksiyon yönteminde 

oksit tozlarının yüzeyinin karbon ile 

kaplanabildiği ve bu kaplı karbon ile oksit toz 

arasındaki temas yüzeyi arttığından reaksiyon 

daha hızlı gerçekleşmekte ve bu da reaksiyon 

sıcaklığını düşürmektedir. 

• Katı-gaz karbotermal reaksiyon yönteminde 

oksit toz yüzeyine gaz halinde karbon 

kaplandığından, katı-katı karbotermal 

reaksiyon yöntemindeki gibi dışardan öncül 

madde katılmadığından kirlenme olmamakta ve 

bunun sonucu olarak daha saf toz elde 

edilmektedir. 
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