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OZET

Bu caligmada B,0;-Al-C iiclii sistemi kullanilarak, yiiksek sicaklik {iretim yontemlerinin (karbotermal
indirgeme, sol jel, kimyasal buhar biriktirme v.s.) aksine, oda sicakliginda mekanokimyasal olarak Al,03/B4C
seramik fazinin {iretilebilirligi arastirilmigtir. Baglangic malzemeleri farkl siirelerde atritor, planetary ve spekste,
argon atmosferi altinda isleme tabii tutulmustur. Sentezlenen seramik faz toz karigimlarinin karakterizasyonu
icin, X-151n1 kirmimi (XRD), taramali elektron mikroskobu (SEM) ve gegirimli elektron mikroskobu (TEM)
incelemeleri yapilmistir. XRD analizi ile speks kullanilarak 10 saatlik 6glitme sonunda Al,0;/B4C seramik fazi
olusumu belirlenmistir. Mekanik enerji ve olusan seramik faz miktarindaki artis sonucunda, toz boyutundaki
kiigiilme (50-200 nm) ile birlikte topaklanma egiliminin artist tespit edilmistir. Li¢ islemi sonrasinda
safsizliklarin uzaklastirilip, seramik fazlarin etkin oldugu dagilim TEM caligsmasi ile ortaya ¢ikarilmistir.

Anahtar Kelimeler: Mekanokimyasal sentez, nanoparcacik, li¢, tem

MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION AND
SYNTHESIS BY MECHANOCHEMICAL METHOD OF
NANO PARTICLE Al,03/B4C CERAMIC PHASE

ABSTRACT

In this study, producabilityof Al,03;/B4C ceramic phases at room temperaturecontrary high
temperatureproduction methods (carbothermal reduction, sol gel, chemical vapor deposition etc. ) using the
ternary system of B,0;-Al-C was investigated as mechanochemical. The starting materials were activated in
attritor, planetary and spex ball mill under argon atmosphere at different times. The characterization of ceramic
phase powder mixtures synthesized was investigated by X-ray diffractometry (XRD), scanning electron
microscopy (SEM) and transmission electron microscopy (TEM) XRD studies showed that Al,05/B4C ceramic
phases were formed by using spex after 10h of milling. The agglomeration phenomenon with decrease (50-200
nm) in the powder size were determined as a result of mechanical energy and increase in amount ofceramic
phaseformed. TEM studies showed that the products after the leaching process were yielded the efficient
distributionofthe ceramic phases with the removal of contaminations.

Keywords: Mechanochemical synthesis, nanoparticle, leaching, tem
1. GIRIS (INTRODUCTION) metaliirjisi, dokim, sprey biriktirme vs. gibi
yontemler kullanilmaktadir. In-situ (yerinde olusan)

Son yillarda teknoloji ve endiistride meydana gelen  metotlarise; kompozit malzeme {retimi sirasinda

hizli gelismeye bagl olarak artan enerji maliyeti daha
tstin  ozelliklere sahip  malzemelere  ve
tiretimteknolojilerine olan gereksinim giin gectikce
artmaktadir [1]. Bu bakimdan geleneksel olarak ex-
situ  yontemler ile malzeme firetimi igin, toz

element/elementler ve bilesikler arasinda kimyasal
reaksiyonlar {izerine olusturulabilmektedir. Daha iyi
mekanik 6zelliklerin olusturulmasini saglayan, iyi bir
termodinamik kararlilik, giiglii ara yiizey baglanmasi,
daha ince boyut ve uygun bir sekildeki dagilim, in-
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situ islemlerini daha dikkat ¢ekici bir ilgi odag: haline
getirmistir [2-4]. Bu nedenle in-situ ydntemler
sonucunda, boriirler, nitriirler ve Kkarbiirler, gibi
seramik malzemelerin olagan isti sertlik degerleri,
yiiksek sicaklik kararliligi ile birlestiginde ¢esitli ileri
yapisal uygulamalar ig¢in dogal bir secim haline
gelmislerdir [5]. Dolayisiyla bor karbiir, bor nitriir,
aluminyum  oksit gibi seramik nano parcaciklar
(<100nm), geleneksel daha iri taneli esdegerlerinden

daha istiin avantajlar sundugundan o6n plana
c¢ikmaktadir. Son  zamanlarda nano  boyutlu
seramiklerin  iretilebilmesi i¢in baz1 teknikler

kullanilmaktadir. Bu tekniklerden bazilar1 reaktif
piiskiirtme, kimyasal buhar yogunlagtirma ve yiiksek
enerjili 6glitme (mekanokimyasal sentez) Ornek
gosterilebilir [6, 7]. Mekanokimyasal sentez kompozit
malzemelerin {iretilebilmesi ig¢in gelecekte Onemli
yontemler arasinda gosterilmektedir ve giin gectikge
ilgi odagi haline donlismektedir [8]. Mekanokimyasal
sentezleme, reaksiyon baslangi¢ tozlarinin karisimi
sonrasinda oda sicakligt veya daha disik
sicakliklarda kimyasal reaksiyonlari igeren bir kati hal
toz malzeme sentezleme yontemidir [9]. Kimyasal
reaksiyon ya mekanik alagimlama islemi sirasinda
yada mekanik alagimlanmis tozlarm 1sil islemi ile
olabilmektedir. Bu islemde metal tozlar1 reaktif kati
veya gazlarin varliginda termal olarak kararl
bilesimlerin (metal oksitler, nitriirler ve karbiirler)
sentezlenmesi igin reaktif elementlerin kombinasyonu
ile dgiitme islemine tabii tutulur. Bu kararli bilesimler
genellikle in-situ reaksiyonu sonucunda olusturulur

[8].

Yiiksek enerjili Ogiitme islemi sirasinda reaksiyon
kinetigindeki bir artis mikro yapisal incelme,
tekrarlanan soguk deformasyon ve pargaciklarin
kirilmasi sekline doniisebilmektedir. Son zamanlarda
mekanokimyasal teknigi ile i¢ ice gecmis faz
kompozitlerininnano boyutlu mikroyapilari ile birlikte
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genis bir sekilde kullanimi dikkat ¢ekmektedir [9].
Alumina’ nin (Al,O3) yiiksek sicakliklarda termal
kararlilig1 ve mekanik 6zellikleri, bor karbiir’iin (B4C)
yiiksek ergime noktasi, mikkemmel sertligi, diisiik
ozgiil agirhgn (2,52g/cm’) yiiksek elastikiyet modiilii
ve kimyasal kararliligi ile birlestirildiginde, malzeme
ozellikleri 6nemli derecede gelistirilebilmektedir [10-
15].

Bu g¢alismada  AlLO3/B4C  seramik  fazinin
mekanokimyasal yontem ile B,O;-Al-C iiclii sistemi
kullanilarak, oda sicakliginda sentezlenebilirligi ve
iretilen toz seklindeki seramik faz yapismin
karakteristik 6zellikleri incelenmistir.

2. MATERYAL VE METOT (MATERIAL AND
METHODS)

Mekanokimyasal sentezleme isleminde Bor oksit(Eti
Maden Isletmeleri, 315 pum, >%98 saflikta), Karbon (
Aldrich, 12 pum, %99,5 saflikta) ve Aluminyum
(Aldrich, 75 pm, %99,95 saflikta) baslangig
malzemeleri olarak kullanilmistir. Baglangig
malzemelerine ait SEM goriintiileri Sekil 1° de
gosterilmistir.

Mekanokimyasal sentezleme islemi ile Al,O;/B,C
seramik faz yapisinin sentezlenmesi i¢in, Tablo 1’ de
belirtilen reaksiyon 1 ve 2’ deki sitokiyometrileri

kullanilarak bor oksit, karbon ve %10 fazla
miktardaki ~ aluminyum  tozlari  hazirlanarak
karigtirilmigtir.

Deneysel ¢aligmalarda, atritor, planetary ve speks tipi
oglitme cihazlar1 ve argon atmosferi altinda iglemler
gerceklestirilmistir.

Tablo 2’ de belirtilen ¢aligma paremetreleri
kullanilarak, mekanokimyasal sentezleme agisindan

Sekil 1. Baglangi¢ tozlarmin SEM goriintiileri; (a) Bor oksit,(‘b) Ka

received elemental powders: (a) Boronoxide, (b) Carbon,(c) Aluminium)

Tablo 1. Mekanokimyasal sentez isleminde kullanilan cihaz ve baglangic malzeme oranlari (Mechanochemical
synthesis device and starting materials ratio )

Ogiitme Toplam .

Cihaz B,0; Al C Toz (g) Reaksiyonlar

Atritor | 1074 | 833 | 0.92 20 —

Speks | 1,074 | 0833 | 0,092 2 2B,0; + 4A1+ C ==>2A1,0; + B,.C M)
Planetary 0,81 1,12 0,072 2 2B,0; + 7Al + C==>2A1,0; + 3Al + B4,C (2)
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Tablo 2. Mekanokimyasal sentezleme parametreleri (Mechanochemical synthesis parameters)

Ogiitme Parametreleri
Pota Bilya Bilya Bilya . Donme Ogiitme
Hacmi Cam Agirhg Sayis1 T(:)Z:E:lllya hiz1 Siire (saat) Cihazi
(ml) (mm) (2 (Adet) (rpm)
500 10 200 20 1/10 350 8 Atritor
5
80 15 41 3 1/20 350 10 Planetary
20
50 15,10,5 40 10 1/20 1200 10 Speks
doniisiimler degerlendirilmistir. Baglangic  muhtemel sentez iiriinlerine (Al,O3 ve B4C) ait pikler

malzemelerinin, mekanokimyasal islem sonrasi sentez
nihai Uriinlerinin ve sentezleme agisindan reaksiyon
baslangic ve olusumunun etkilerini tespit edebilmek
icin, XRD analizi ¢aligmalar1 yapilmistir.

Olusan yeni fazlarin daha iyi sonuclandirilabilmesi ve
reaksiyon tirlinii toz karigimlarinin saflastirilmast igin,
%2 Asetik Asit ve %15 HCI asit ¢ozeltisi kullanilarak
li¢ islemi yapilmistir.

Sentezleme islemi sonrasi elde edilen toz
karigimlarinin  morfolojik ve 0&zellikle topaklanma
egilimindeki tozlarin boyut dagilimlarmin tespit
edilebilmesi i¢in taramali elektron mikroskobu (SEM)
calismalar1 yapilmigtir. Sentezlenen seramik faz toz

yapisinin, nano boyutlu parcaciklarinin
goriintiilenebilmesi icin geeirimli elektron
mikroskobu  (TEM) incelemeleri  yapilmistir.

Sentezlenen nano parcacik boyutlu ALOs/B,C
seramik faz toz yapisi siispanse edilerek, 200 mesh
formvar karbon grid iizerine alinmak suretiyle TEM
caligmasi i¢in hazir hale getirilmistir.

3. BULGULAR VE TARTISMA (RESULTS AND
DISCUSSION)

Mekanokimyasal sentezleme caligmalarinda atritdrde
yapilan deneyde, baslangi¢ toz karisiminin ve 8 saat
sonunda elde edilen nihai Griiniin XRD analiz sonucu
sirastyla Sekil 2 ve 3’ de gosterilmistir. Sekil 3 de
gosterilen XRD analizi sonuglarina gore, olusmasi
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tespit edilememistir.

Elde edilen pik degerleri baslangi¢c malzemelerinden
Aliiminyumu tanimlamaktadir. 8 saat sentezlenen toz
karigimmin, baslangic toz kompozisyonu ile pik
degerleri kiyaslandiginda B,O; pik siddetinin azaldig1
goriilmekte ancak hala Al piklerinin yer aldigt ve
reaksiyonun olusumunun baslamadigi goriilmektedir.
Bu durumun bir sonucu olarak, seramik faz yapisinin
sentezlenmesinde  atritorden  almman  enerjinin,
reaksiyon baslangic ve ilerleme siiresi noktasinda
sinirlt kaldigr goriilmektedir.

Sekil 4 ve 5° de Planetary’ de 10 ve 20 saat calisma
sonundaki elde edilen toz karisimlarinin XRD analiz
sonuglart gosterilmistir. Tespit edilen pik degerleri
incelendiginde, seramik fazlarin olusumu noktasinda
bir dontsimiin  gerceklesmedigi  goriilmektedir.
Atritordeki uygulamaya benzer artan siirenin bir etkisi
olarak Sekil 5’ de goriildiigii gibi yalnmizca Al pik
siddetinin azaldig1 goriilmektedir. Al pik siddetinin
etkisinden dolayr yeni fazlarin olusumuna ait pik
degerleri tespit edilememistir. Bu yilizden 20 saat
sonunda elde edilen toz karisiminin saflastiriimasi
i¢in, li¢ islemi uygulanmistir. Li¢ iglemi sonrasinda
yapilan XRD analizi Sekil 6’ de gosterilmistir. Ancak
li¢ islemi ile birlikte amorf yap1 derecesinde bir artigla
sonuc¢lanmigtir. Bu durumda li¢ islemi ile istenilen
sonuglar elde edilememistir. Ayrica Tablo 1’ de
belirtilen 7 mol Al igeriginin de planetary’ de yapilan
calismalarda, reaksiyon doniisiim ve faz oranlarinda
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Sekil 2. Baslangi¢ toz karisiminin XRD analizi (XRD ~ Sekil 3. 8 saat sentezlenen toz karisiminin XRD

analysis of starting powder mixture)
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analizi (XRD analysis of powder mixture synthesized for8 h)
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Sekil 4. 10 saat sentezlenen toz karisiminin XRD

analizi (XRD analysis of powder mixture synthesized for 20 h)
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Sekil 6. 20 saat sentezlenen toz karigiminin li¢ iglemi

sonrast XRD analizi (XRD analysis of powder
synthesized for 20 h after leaching process)

bir etkisi olmadig1 goriilmiistiir. Reaksiyon baslangici,
ilerlemesi ve seramik fazlarin sentezi agisindan
yiiksek stirelerin etkili olabilecegi diisiiniilmiistiir.

Speks kullanilarak yapilan 10 saat caligma sonundaki,
elde edilen toz karisimimin XRD analiz sonucu Sekil
7’de gosterilmistir. Pik degerleri incelendiginde Al,04
seramik fazinin olusumu tespit edilmis ve B4C fazinin
da yap1 igerisinde donlisime bagli olustugu
distiniilmektedir. Bunun yani sira sentezleme islemi
sirasinda, Ozellikle artan sentez siiresinin de bir
sonucu olarak ortaya ¢ikan FeB fazi tespit edilmistir.
Speks kullanilarak ortama aktarilan enerjinin,B,0O4
fazinin azalan miktart ayni zamanda boyutunun

kiiciilmesi  ve Ozellikle donlisimii noktasinda
mekanokimyasal ~ sentez  acisindan  etkinligini
gostermistir.  Doniigiimle birlikte, toz boyutunun

kiiclilmesi ve topaklanma egilimi, yapisal hatalarin
birikmesi ve amorf yapisindaki fazlarmm artan
sirelerde ortaya ¢ikmasi, bilinen olumsuzluklar
arasinda yer almaktadir. Bunun yani sira sentez
ortamindan kaynakli yan iiriinlerden de bahsedilebilir.
Bu ortaya ¢ikan durum zaten sert malzemelerin
sentezlenmesinde ana etkiler olarak goriilmektedir
[16,17]. Nihayetinde 10 saatlik stire zarfinda
sentezlenen toz karisimina ait XRD analizi sonucunda
da bu durum agikca ortaya konulmaktadir.

olarak sentezlenen toz
yonelik SEM  goriintiisii

Yine doniisime bagh
karigiminin  tespitine
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Sekil 7. 10 saat sentezlenen toz karisiminin XRD
analizi (XRD analysis of powder mixture synthesized for10 h)

iizerinden yapilan EDS analizi Sekil 8 de
gosterilmistir. iki farkli nokta ve yapilan genel EDS
analizi ile mevcut kimyasallarin (B, C, O, Al ve Fe )
ylizde degerleri belirlenmistir. Hem nokta hem de
yapilan genel EDS analizi sonrasinda, in-situ olarak
sentezlenen Al,O3/B4C seramik faz toz karisimi
acisindan, analiz sonrasinda alman kimyasal
elementlerin tayini beklenilen bir sonug¢ olmustur. Her
ne kadar XRD analizi bilesiklerin tespiti agisindan
onemli olsa da, EDS analiz ¢aligmast da doniisim
noktasinda elementel diizeyde belirleyici ve onemli
olmustur.

Al,O3 seramik fazimin olusumu, B4C seramik fazinin
yapt icerisinde yer aldigint destekler nitelikte
olmustur. Bu anlamda, Al ve Fe gibi safsizliklarindan
arindirilip, Al,0;/B4C seramik faz yapisinin tespitine
yonelik, ikinci li¢ islemi %15°lik HCI ¢ozeltisinde
yapilmistir. Elde edilen seramik faz toz karigimina ait
XRD analiz Sekil 9’ da verilmistir. XRD analiz
sonucu incelendiginde, li¢ isleminin etkinligi ve
ALO; fazinin yani swra B4C seramik fazinin da
sentezlenebildigini gostermistir.  B4C’ nin 20 =
37,819, 20 = 34,957 ve 20 = 23,499 ve diger tespit
edilen pik zirvelerinin [18-20] 26 mesafeleri agisindan
uygunlugu belirlenmistir.

Sentezleme ortam ve siiresine bagli olarak islem

sirasinda olugan FeB yan iiriinii (Sekil 7), li¢ islemi ile
birlikte yapidan uzaklastirilabilmistir (Sekil 9).

Gazi Univ. Miih. Mim. Fak. Der. Cilt 29, No 2, 2014
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Conc

27.997 wt%
Ea 86.20 5870 49353 wt%
EKa 69.93 5287 15759 wi%
Ka 41447 12871 5830 wi%
Ka 3170 3560 1010 wt%
100000 wt%

KV 200

Takeoff Angle 3509
Elapsed Livetime 10.0 =
F
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Line Intensity Emor Conc
(cfs) 2-sig
881 L1877 wt%
Ka 112428 6706 66211 wr%
Ka 2698 3284 13673 w%
Ka 8326 5769 2315 wm%
11.87 2178 W%
W%

kW 2000
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

Line Intensity Error Conc

(cfs)  Z-ag
Ka 2274 3016 20176 wt%
Ka 185.51 8614 66076 wt
Ka 4339 4166 12150 wt%
Ka 9927 6301 1445 wih
Ka 465 1363 0153 wt%
100.000

kV 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

2 s 8

Sekil 8. 10 saat sentezlenen toz karisiminin EDS analizi; (a) Sem goriintiisii, (b) 1. nokta analizi, (c) 2. nokta
analizi, (d) Genel analizi (EDS analysis of powder mixture synthesized forl0 h; (a) SEM image, (b) 1. point, (c) 2. Point, (d)

general)
100
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80
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60
50 +

Intensity(%)

v

40 iy
*

30 g

20

10 AN AT

0 |
10 20 30 40 50
Two-Theta (deg)
Sekil 9. 10 saat sentezlenen toz karigiminin li¢ islemi
sonrast XRD analiz (XRD analysis of powder mixture
synthesized for 10 h after leaching process)

Dolayisiyla mekanokimyasal yontem kullanilarak,
AL O3/B4C seramik faz yapisinin sentezi anlaminda,
in-situ olarak etkili bir sekilde basarilabildigini
gostermistir. Mekanokimyasal sentezleme isleminde
kullanilan farkli 6glitme ortamlarina (Atritér ve
Planetary) bagli olarak, dzellikle 6giitme siirelerindeki
farkliligin -~ bir sonucu olarak dretilen toz
karigimlarinin, ortalama toz tane boyutundaki (d 0,5)
kiigiilme gosterilmistir (Sekil 10).

Tablo 2’ de belirtilen ¢aligma parametreleri
kullanilarak atritor ve planetary tip 6gilitme cihazinda
yapilan sentezleme iglemlerinde, sirasiyla 8 ve 5, 10,
20 saat siire sonunda ulasilan toz karigim boyutlarinin,
sirastyla 57,76 pm ve 42,77 pm, 35,69 um, 12,64 um
olarak degistigi goriilmektedir. Yiiksek enerjili
oglitme isleminde, dislokasyon yogunluguna bagh
deformasyon ve sonucunda meydana gelen
gerilmeden kaynakli kiigiik acili tane smirlart ve
komsu tanelerle uyumlu tane yapilarinin olusumu
bilinmektedir [21]. Ayrica seramik faz doniisimii ve

Gazi Univ. Miih. Mim. Fak. Der. Cilt 29, No 2, 2014
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Yapilan Deney ve Siireleri
Sekil 10. Sentezleme sonrast toz karigimlarinin

kristalize boyutunun degisimi (the crystalline size change
of the powder mixtures after synthesis)

miktarindaki artig ile birlikte kristal boyutunun
kiigiildiigli diistiniilmektedir. Sert ve kirillgan olusum
arttikca, mekanik etkinin de etkisiyle birlikte 6giitme
islemine bagli olarak kristal sinirlart artigt ve nano
kristal yapisinin olusumu seklinde yorumlanmistir
(Sekil 13). Mekanokimyasal sentezleme islemi
sonrasi toz karigimlariin sekil ve morfolojik agidan
degerlendirilmesi i¢in sirasiyla Sekil 11, 12, 13° de
SEM goriintiileri verilmistir. Atritorde yapilan 10
saatlik calisma sonunda toz karigimmin (Sekil 11),
baslangigtaki siinek ve yumusak yapisini olusturdugu
goriilmektedir. Baslangi¢ toz sekillerinin neredeyse
korundugu goriilmektedir.

Planetary’ de yapilan c¢aligmalar sonunda alinan toz
karigimlarinin -~ SEM  goriintiisiic Sekil  12°  de
gosterilmistir. 5, 10 ve 20 saat ¢alisma siire degiskeni
sonrasinda, toz boyutundaki ciddi  degisim
goriilmektedir. 5 saat sonra sistemde c¢alisma
sertlesmesinin etkisiyle de birlikte toz pargaciklarinda
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}F i

Sekil 12. 5, 10 ve 20 saat sentezlenen toz kar11m1n S

EM

Tl

(a, b; 5 saat), (c,

¥

goriintiileri; d; 10 saat), (e, f; 20

saat) (SEM images of powder mixture synthesized for 5, 10 and 20 h; (a,b; 5h), (c,d; 10h), (e,f; 20h))

Sekil 13. 10 saat sentezlenen toz karisimin SEM gérﬁntﬁleri'(SEM images of powder mixture

yassilagma ile siinek-gevrek sisteme doniistiigii tespit
edilmistir.

10 saat ve tzerinde mekanik enerji ve calisma

sertlesmesinin de etkisi ile artik kopan kirilgan
parcaciklar ve siinek parcaciklar arasinda bir dengeye

294

wolat iy

synthesized for 10 h)

ulagildigt  [22], tane boyutundaki kii¢iilme ve
dagilimdan bahsedilebilir.Speks kullanilarak
sentezlenen seramik faz toz karisiminin SEM

goriintlisiinde (Sekil 13), toz boyutunun &nemli
derecede Kkiigiiltiilebildigi goriilmektedir. Sistemdeki
enerjinin ve 6gilitme islemi sirasinda olusan seramik

Gazi Univ. Mith. Mim. Fak. Der. Cilt 29, No 2, 2014
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faz (Al,03/B4C) yapilarinin miktarindaki artisin bir
sonucu olarak, toz boyutundaki kiiciilme dikkat
¢ekmektedir.

Parcacik boyutundaki kiigiilme ve devamindaki toz
parcaciklarinda ortaya g¢ikan kararsiz yiizeylerin bir
etkisi sonucunda, topaklanma egilimindeki tozlarin
yapt igerisinde yer aldigi tespit edilmistir. Sentezlenen

AlL,O3/B4C seramik faz toz karisimmm SEM
incelemeleri  sonrasinda, ayrica  serbest toz
parcaciklarmin  boyutu hakkinda  fikir  sahibi
olunabilmesi i¢in, SEM goriintiisii iizerinden

kiyaslandiginda, nano parcaciklarin yapi igerisinde
cogunlugu  olusturuldugu  belirlenmistir.  Bu
parcaciklarin tespiti amaciyla, sentezlenen Al,03/B4C
seramik faz toz karisiminin TEM goriintiisii ve
secilmis alan kirmim  orgesi  Sekil 14> de
gosterilmistir. Li¢ islemi Oncesinde sentezlenen

Sekil 14. 10 saat sentezlenen toz karlslmm TEM goruntulerl (TEM images of powder mixture synthesized forl0 h)

H. Gokmese, B. Bostan

AlLO;/B4,C yapisindaki seramik fazlarm boyutu
hakkinda fikir sahibi olunabilmesi i¢cin TEM
goriintiileri  kullanilarak kristal boyutlar1 hakkinda
yorum yapilmistir ve yapilan g¢aligmalarda benzer
niteliktedir [18, 23, 24]. Ozellikle doniisiimle birlikte
topaklanma egilimindeki pargaciklarmn li¢ islemi
oncesinde yap1 igerisinde fazlasiyla yer aldig
goriilmektedir.

Bu etkiyi minimize etmek ve donlisen 50 nm
mertebesindeki parcaciklarin goriilebilmesi
anlaminda, li¢ islemi sonrast TEM calismasi
yapilmistir (Sekil 15). Dolayisiyla hem AlO3/B4C
seramik faz yapisi mikroyapisal olusumu agisindan
hem de doniisen parcaciklarin yaklasik olarak 50 nm
civarinda bulunabildigi anlagilmaktadir [24, 25].
TEM incelemleri ile birlikte sentez iiriinlerinin 50-200
nm araliginda oldugu tespit edilmistir.

S

Sekil 15. 10 saat sentezlenen toz karlslmm lig islemi sonrast TEM goruntulerl (TEM images of powder mixture
synthesized for10 h after leaching process)

Gazi Univ. Miih. Mim. Fak. Der. Cilt 29, No 2, 2014
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B,0; ve C varliginda reaktant Al {izerinden yapilan
calismalar ve TEM incelemeleri sonrasinda, nano
parcacik boyutunda seramik fazlarin
sentezlenebilirligi gosterilmistir.

4. SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Mekanokimyasal yontemin aktivasyonu ile, B,O; -C-
Al {gli sistemi kullanilarak seramik faz toz
karigimimin (Al,03/B4C) sentezi gerceklestirilmistir.
Yapilan deneysel caligmalarin sonucu asagida
Ozetlenmistir;

B,0; indirgenmesi sonucunda Al,03/B4C seramik faz
yapisinin, yiiksek sicakliklardan ziyade
mekanokimyasal yontem ile oda sicakliginda
sentezlenebilirligi gosterilmistir.

Speks ile yapilan 10 saat sentezleme islemi sonunda,
AL O3/B4C seramik faz yapisinin olusumu, li¢ islemi
sonrasinda XRD analizi ile tespit edilmistir.

TEM incelemeleri ile birlikte Al,Os/B4C seramik faz
toz karnisgimm, 50-200 nm araligimda oldugu,
mikroyapisal olarak seramik faz yapilarini destekler
niteliginde oldugu belirlenmistir.

Li¢ islemi oncesi toz sekil ve morfolojik agidan, nano
pargacik boyutuna ulasildiginda ve ogiitme islemi
sirasinda seramik faz miktarindaki artisla beraber, toz
pargaciklarinin aglomerasyonu goriilmiistiir.

Lic¢ islemi sonrast seramik faz pargaciklarinin, daha
belirgin ve serbest dagilim gosterdigi TEM ¢alismasi
ile tespit edilmistir.
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