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OZET

Bu ¢alismada, bor ve karbon reaktiflerinden ¢ikilarak mekanokimyasal yontemle bor karbiir sentezlenmis ve bu
malzemeden stratejik dneme sahip seramik metalik kompozit malzeme iiretilerek dayanimi test edilmistir.
Cahgma 2 asamada gergeklestirilmistir. Tlk asamada, 4 farkli orandaki karbon ve bor elementlerinin inert
atmosferde mekanokimyasal reaksiyonla olusumu gerceklestirilmis, elde edilen iiriinler 1550°C’de sinterlenerek
bor karbiir kristalleri olusturulmustur. ikinci asamada, 5 farkli oranda hazirlanmis Al-B,C kompozitleri bilyali
degirmende ogiitillerek 400 MPa basingta plaka halinde preslenmistir. Preslenen Al-B,C kompozitler 600°C’de
atmosferik ortamda 1 saat siireyle sinterlendikten sonra sertlik Olgiimleri yapilmistir. Yapilan caligmalar
sonucunda optimum parametrelere sahip numune argon atmosferinde 120 dakika boyunca sinterlenerek
hazirlanmig, B/C oran1 4/1 olan, %50 takviye katkili kompozit numunesi olarak belirlenmistir.

Anahtar kelimeler: Mekanokimyasal reaksiyon, bor karbiir, kompozit malzeme

PRODUCTION OF BORON CARBIDE BY MECHANOCHEMICAL METHOD AND
INVESTIGATION OF USABILITY ON THE ALUMINIUM BASED COMPOSITE
MATERIAL

ABSTRACT

In this study, boron carbide has been synthesized using boron and carbon elements. Ceramic-metallic composite
material produced and tested from this material. The study established two phases. At the first stage, carbon and
boron elements, which 4 different ratio, are produced in inert atmosphere with mechanochemical reaction.
Products are sintered at 1550° C fort he formation of boron carbide crystals. At the second stage, 5 different rates
of Al-B4,C composites prepared by making a uniform ball mill, pressed into the plate 400 MPa pressure. After
Al-B4C composites pressed at 600 ° C for 1 hour at atmospheric environment, their hardness measurements were
carried out. At the end of the study, the sample which was sintered during 120 min in argon atmosphere, B/C
ratio is 4/1 and 50% reinforced composite are chosen optimum parameters.

Keywords: Mechanochemical reaction, boron carbide, composite material

1. GIRIS (INTRODUCTION) karbiir, elmas gibi pek ¢ok sert ileri teknolojik

seramik malzemeler igerisinde bor karbiir bilesiginin
Yirminci yiizyilin ikinci yarisinda diinya ekonomisine  6zel bir yeri vardir. Bor karbiir elmas ve kiibik bor
6nemli Olgekte pazar payiyla giren ileri teknoloji  nitriirden sonra gelen en sert malzemedir. Bu
seramikleri, polimer, metal ve kompozitler olarak  §zelliginin yan1 sira, bircok kimyasal reaksiyona karsi
yiiksek safiyette, yiiksek teknik performansa ve ileri  dayanimi ve diistik yogunlugu O6nemli
bilgi igerigine sahip, cesitliligi olan yiiksek katma  zelliklerindendir. igerik bakimindan yaklasik % 80
degerli malzemeler, ileri teknoloji malzemeleri olarak  bor ihtiva eden bor karbiir yiiksek ergime noktasi, iyi
tarif edilebilir [1]. Alumina, silisyum nitriir, silisyam  kimyasal ve fiziksel kararhligindan dolay: nétronlarin
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absorbe edilmesinde etkin ve ekonomik kullanima
sahiptir. Bu ozellikleri ile bor karbiir, kesici alet
yapiminda 06zel ug¢ olusturmada, zirh malzemesi
yapiminda, kompozit malzeme iretiminde, niikleer
reaktorlerde, sondaj makinelerinde 6nemli kullanim
alanlarina sahiptir. Ayrica, bor karbiir takviyeli
kompozit malzemeler yiiksek 6zgiil mukavemetleri
nedeniyle kullanilmakta ve kompozitin toplam agirlig
artiritlmaksizin mekanik ozellikleri
gelistirilebilmektedir [2]. Son yillarda, aliiminyum
matrisli kompozitler yaygin olarak arastirilmakta ve
endiistriyel uygulamalarda kullanilmaktadir.
Aliiminyumun yaygin kullanimi, diisiik yogunlugu ve
maliyetinin ucuz olmasi nedeniyle artmaktadir.
Ayrica, korozyon direnci, diisiik elektriksel direng ve
milkemmel mekanik o6zelliklerinden dolayr metal
matrisleri kompozitlerin iiretimi i¢in cazip bir
malzemedir [3,4]. Bu ozelliklere ilaveten hafifligi,
sinterlenmig aliiminyum firtinlerinin diisiik presleme
basinct ve sinterleme sicakligindan kaynaklanan
enerji tasarrufu, aliiminyum matrisli kompozitlerin
tercih edilmesine sebep olmustur [5,6].

Bu c¢alismanin birinci asamasinda elementel bor ve
karbondan yola ¢ikilarak mekanokimyasal yontemle
bor karbiir iiretilmistir. ikinci asamasinda ise iiretilen
bor karbiir takviye eleman olarak kullanilarak
aliminyum matrisli kompozit malzeme iretilmis ve
optimum  dretim  parametreleri  belirlenerek
karakterizasyon ¢aligmalar1 yapilmistir.

2.MATERYAL VE METOT
METHOD)

(MATERIAL AND

Yapilan deneysel c¢aligmada, mekanokimyasal
yontemle elementel bor ve karbondan bor karbiir
iretilmistir. Bor karbiir tiretiminde Alfa Aesar marka
,%98 saflikta bor ve Eti Maden Isletmeleri’nden
temin edilen karbon kullanilmistir.

ilk asamada, 4 farkli orandaki (4/1, 5/1, 6/1 ve 7/1)
karbon ve bor elementlerinin inert atmosferde
mekanokimyasal reaksiyonla olusumu
gergeklestirilmistir. Elde edilen diriinler 1550°C’de 1
saat  sinterlenerek  bor  karbir  kristalleri
olusturulmustur. Elde edilen iirtinlere FT-IR ve XRD
analizi yapilarak kullanilmasi gereken B/C orani
belirlenmistir.

Deneysel c¢aligmanin ikinci agamasinda matris
malzemesi olarak Merck’den temin edilen ve
kimyasal kompozisyonu Cizelge 1’de verilen

aliiminyum tozu kullanilmistir.

Cizelge 1. Matris malzemesi olarak kullanilan

aliminyum tozlarmm kimyasal kompozisyonu (%)
(Chemical rate of aluminium dust which are using with based
material)

Element Al Pb As Fe

Kiitlece 90 0,03 0,0005 1
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Bu asamada takviye eleman olarak iretilen ve
optimum sartlara sahip olan bor karbiir kullanilmistir.
Deneysel c¢alismalarda, 5 farkli oranda hazirlanmis
(%0, %20, %30, %40, %50) Al-B,C kompozitleri
bilyalt degirmende mekanik o&giitiillerek, 400 MPa
basingta plaka seklinde preslenmistir. Preslenen
aliminyum  kompozitler =~ 600°C’de 1  saat
sinterlendikten sonra sertlik oOlglimleri yapilmistir.
Takviye fazina karar verildikten sonra, sinterleme
slresinin ve ortammm aliminyum kompozit
malzemenin sertligi ilizerindeki etkisi incelenmis ve
yogunluklar1 ol¢iilmiistir. Son olarak SEM ve EDS
incelemeleri yapilarak pargaciklarin matris igindeki
dagilimlar1 incelenmistir.

3. SONUCLAR ve TARTISMA (RESULTS AND
DISCUSSION)

3.1. Fourier transform infrared spektrumu (FT-
IR) sonuclarmmin incelenmesi (Examination of FT-IR
results)

Deneysel calismada belirtilen oranlarda hazirlanan
numuneler bilyali degirmende 800 dakika &giitiilmiis,
ardindan 1550°C’de argon atmosferinde 1 saat
sinterlenmis ve FT-IR analizi yapilalarak pik
siddetleri incelenmistir. En kuvvetli pike literatiirii
destekler bigimde reaktant orani 4/1 olan numunede
rastlanmistir. Hazirlannms B4C numunelerinin toplu
haldeki FT-IR spektrumlari Sekil 1’de verilmistir.

Cizelge 2. Farkli reaktant oranlarindaki bor karbiir

numunelerinin pik boylar1 ve alanlar1 (Pic sizes and areas
of Boron carbide samples which are different rates)

B/C oranlan1 | Pik Boylari(P,/P;) | Pik Alanlari
(br) (br?)
4/1 0,119 7,16
5/1 0,055 3,56
6/1 0,046 2,54
711 0,044 1,24

Cizelge 2’den goriildiigii gibi, en siddetli pik B/C mol
orant 4/1 olan numunede elde edilmistir. Bu sebeple
stire optimizasyonunda bu numune baz alinmistir. B/C
mol oran1 4/1 olarak belirlendikten sonra hazirlanan
bor ve karbon karistmi 100, 200, 400, 500, 800 ve
1000 dakika boyunca bilyali degirmende mekanik
ogiitiilerek, siire optimizasyonu yapilmistir. Yapilan
calismanin sonucunda elde edilen FT-IR spektrumlari
Sekil 2’de, boy ve alanlart ise Cizelge 3’ de
verilmisgtir.
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Sekil 1. Bor karbiir numunelerinin FT-IR spektrumlari (FT-IR spectrums of boron carbides)
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Sekil 2. Farkli 6giitme siirelerinde(100,200,400,500,800 ve 1000 dakika) elde edilen FTIR spektrumlari (FT-IR
spectrums of different grinding time (100,200,400,500,800 and 1000 min))

Cizelge 3. Farkli 6giitme siirelerinde elde edilen FTIR
spektrumlarmim pik boylari ve alanlari(Pic sizes and areas
of FT-IR spectrums obtained different grinding time)

Ogiitme Pik Pik Alanlar1
Siiresi(dakika) Boylar1(P,/P,)
100 0,968 5,87
200 0,763 6,01
400 0,982 6,19
500 0,997 6,77
800 0,119 7,16
1000 0,109 7,01
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Cizelge 3’den de goriildiigii gibi siire optimizasyonu
calismasit sonucunda en siddetli pik 800 dakika
mekanik dgiitlilen numunede elde edilmistir.

4.2. X asim  kirmmm  (XRD)
incelenmesi (Examination of XRD results)

sonuclarimin

B/C oran1 4/1 olan, 800 dakika &giitiilerek hazirlanan
B,4C numunesinin XRD sonucu Sekil 3’ de verilmistir.
XRD analizi sonucunda farkl: teta agilarinda meydana
gelen piklerin rombohedral yapidaki B,C numunesine
ait oldugu belirlenmistir [1].
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Sekil 3. B/C oram1 4/1 olan B,C numunesinin XRD grafigi (XRD graph of B,C which B/C ratio is 4/1
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Sekil 4. B/C oran1 4/1 olan B,C humunesinin TGA-DTA analiz grafigi (TGA-DTA graph of B,C which B/C ratio is 4/1)

4.3. Termal analiz (TGA-DTA)sonuglarimn
incelenmesi (Examination of TGA-  DTA results)

Sekil 4’den de goriildiigii gibi malzeme kiitlesinde ilk
200'C de yaklastk %15°lik bir azalma meydana
gelmigtir. Bu kiitle kaybinin sebebi ise malzemenin
yapisindaki bagil nemin 1s1 ile uzaklagmasindan
kaynaklanmaktadir. Calisilan en yiiksek sicakliga
kadar bor karbiiriin kararli yapiya sahip oldugu ve bu
sicaklikta herhangi bir bozunuma ugramadigi
gozlenmistir.
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4.4. Mikroyapr Incelemeleri (Examination of micro
structure)

Optimum parametrelere sahip (B/C mol orani 4/1) ve
1550°C’de sinterlenmis bor karblir numunesine ait
SEM goriintiisii Sekil 5°de, EDS analizi de Sekil 6’da
verilmistir.

Sekil 5°de verilen SEM goriintiisiinde, bor karbiir

parcaciklarmin homojen dagilim gdsterdikleri, tane
biiyiimesi ve topaklanma olmadig1 goriilmiistiir.

Gazi Univ. Miith. Mim. Fak. Der. Cilt 28, No 4, 2013
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Sekil 5. B/C orani 4/1 olan B4C numunenin SEM goériintiisii (SEM picture of B,C which B/C ratio is 4/1 )

a.250 kat b.500 kat

Sekil 6. B/C oran1 4/1 olan B,C numunesinin EDS analiz haritasi (EDS analysis maps of B,C which B/C ratio is 4/1)

Sekil 6’da verilen EDS sonuglari incelendiginde,
sinterlenmis bor karbiir numune igerisinde bor, karbon
ve oksijen bulundugu ve bu elementlerin dagilimmin
da homojen oldugu goézlenmistir. Malzeme kolay
oksitlenebildiginden dolay1 énemli derecede oksijen
Kirlenmesine rastlanmustir.

4.5. Sertlik sonuclarmmin incelenmesi (Reserch of
hardness results)

Farkli oranlarda hazirlanan Al-B4C kompozitler, 600°
C’de 1 saat atmosferik ortamda sinterlendikten sonra
sertlik ol¢timleri yapilmigtir. Sinterlenen numunelerin
sertlik 6l¢tim sonuglar1 Sekil 7’ de verilmistir.

Sekil 7’de verilen sertlik sonuglarmma gore, takviye
faz1 arttirdikca MMK malzemelerin sertliginin artig1
goriilmektedir. ~ Uretilen ~ AI-B,C  kompozit
malzemelerinin sertliginin 178 HV (%20 B4C) ile 370
HV (%50 B,C) arasinda degistigi belirlenmistir.

Takviye tozu kullanilmayan saf Al’nin sertlik degeri
ise 65 HV olarak Ol¢ililmiistiir Siinek bir matrisle
gevrili olan B4C parcgaciklarinin yiiksek sertliginden
dolayi, kompozit malzemelerin sertligini
arttirmaktadir [7].

Gazi Univ. Miih. Mim. Fak. Der. Cilt 28, No 4, 2013
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Sekil 7. Takviye fazindaki artisa bagl sertlik degerleri
(changing hardness values according to growing reinforcement
rates)

Sinterleme siiresinin kompozit sertligi tizerindeki
etkisinin incelenmesi amactyla numuneler 600°C de
30, 45, 60, 90 ve 120 dakika sinterlendikten sonra
sertlikleri Olgiilmiistiir. Takviye orant %50 olan
aliminyum kompozit malzemelerin farkli sinterleme
stirelerinden sonra elde edilen sertlik degerleri Sekil
8’de verilmistir.
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Sekil 8. Sinterleme siiresinin artigmma bagh olarak

degisen sertlik degerleri (changing hardness values according
to sintering time)

Sekil 8’de verilen sertlik degerleri incelendiginde,
agirhik olarak %50 B4C takviye fazi ilave edilen
aliminyum kompozit i¢in sinterleme siiresi arttik¢a
sertligin de arttigi goriilmustiir. Sertlikteki artigin
nedeni ise sinterlemenin hala devam etmesi ve
mekanik olarak birbirini kitleyen toz taneleri
arasindaki gozeneklerin, sinterleme siiresi attikca daha
da azalmasindan kaynaklanmaktadir. Kompozitlerin
sinterleme siiresi 60 dakikaya yaklastikca sertlikte
meydana gelen belirgin artig, siiredeki artisa ragmen
(120 dakika) daha yatay bir davranis sergilemektedir.
60 dakikalik sinterleme sirasinda 370 HV sertlik elde
edilirken, 120 dakikalik sinterleme sonrasinda
sertligin 394 HV’ye ulastigi belirlenmistir. Ayrica
deneysel  calismalarda  sinterleme  ortaminin
aliminyum kompozit malzemelerin sertligi tizerindeki
etkisi de incelenmistir. Bunun igin %50 takviye katkilt
kompozit 2 saat siireyle hem atmosferik ortamda hem
de argon ortaminda sinterlenmistir. Farkli ortamlar
kullanilarak sinterlenen numunelerden elde edilen
sertlik degerleri Sekil 9°da verilmistir.

Argon ortaminda sinterlenen numunelerin sertliginin
atmosferik ortamda sinterlenen numunelerden daha
fazla sertlik artis1 sagladigi belirlenmistir. Sekil 9°da
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Sekil 9. %50 B,C takviyeli aliminyum kompozitin
igin farkli ortamlarda sinterlenmesi sonucu Olgiilen

sertlik degerleri (Hardness values different sintering times for
50% B,C composite)

bu durum agik¢a goriillmektedir. Atmosferik ortamda
sinterlenen %50 B,C takviyeli aliiminyum kompozit
malzemelerin  sertlik degeri 394 HV olarak
Olgiiliirken, argon ortaminda sinterlenen B,C takviyeli
aliminyum kompozitlerin sertlikleri 418 HV olarak
Olglilmiistiir. Farki ortamlarda sinterlenen ayn1
kimyasal bilesime sahip numunelerin sertlikleri
arasindaki bu farkin, atmosferik ortamda sinterleme
esnasinda  aliiminyumun  oksitlenmeden  dolay
Al,05’¢ dontismesinden kaynaklanmaktadir. Yapida
olusan bu fazin malzeme igerisindeki toz taneleri
arasindaki baglanma kabiliyetini azaltmasi, sertlikte
azalmanin meydana gelmesine sebep olmaktadir.

4.6. Yogunluk sonuclarimin incelenmesi (Research of
density results)

sinterlenmis numunelerin
yogunlugu, hazirlanan  aliiminyum  kompozit
parcalarin  kiitle ve  hacimleri  hesaplanarak
belirlenmistir. Gergek ve teorik yogunluk degerleri
Cizelge 4’de verilmistir.

Soguk preslenmis ve

Cizelge 4’den de goriildiigii gibi kompozit icerisinde
artan B,C takviye fazi oranina paralel olarak gergek
yogunluk degerlerinde artig gézlenmistir.

Al-B,C kompozit malzeme {iiretiminde (%50 B,C)
degisen sinterleme siirelerinin Slgiilen  yogunluk
degerleri tizerine etkisi Sekil 10” da gosterilmistir.

Cizelge 4. Artan B,C takviye fazi oranina gére degisen teorik ve gergek yogunluk degerleri (Teoric and real density

values according to growing B4C reinforcement rate)

Takviye Orani Teorik Yogunluk Gergek Yogunluk Gergek Yogunluk/
% glem® glem® Teorik Yogunluk
20 2,66 2,15 0,807
30 2,65 2,22 0,839
40 2,62 2,34 0,893
50 2,60 2,42 0,930
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Sekil 10. %50 B,C takviye katkili kompozit igin
degisen sinterleme siirelerinde dlgiilen yogunluk

degerleri (density values measured changing sintering time for
%50 B4C composite)

Sekil 10’dan da goriildiigii gibi, sinterleme siiresinin
artigina paralel olarak yogunlukta da bir artig meydana
gelmektedir. Bu artisin sebebi, sinterleme sirasinda
tozlarin spesifik yiizey alaninin kiiciilmesi, pargacik
temas noktalarinin biiylimesi ve buna bagli olarak
gozenek hacminde kiigiilmenin meydana gelmesidir.
Bu nedenle sinterleme siiresi arttirildiginda, yiiksek
sicaklikta tozlar birbirine daha iyi baglandigindan
dolay1, gozenekler azalarak daha yogun malzeme elde
edilmektedir [8,9].

4.7. Mikroyap: Incelemeleri (Research of micro
structure)

Optimum parametrelere sahip olan agirlik bazinda
%50 takviye faz1 Kkatkili, argon atmosferinde
sinterlenmis, Al-B4,C kompozit malzemenin sirasiyla
SEM gorintiileri Sekil 11°de, EDS sonuglart ise Sekil
12’ de verilmistir.

Sekil 11’de verilen SEM goériintilerinde B,C
pargaciklarmm matris ig¢inde uniform dagilim
gosterdikleri goriilmektedir [10]. Matris fazi olan
aliminyumun bor karbiir parcaciklarinin etrafini
sardigi i¢in kompozit malzemenin mukavemetini
arttirmaktadir[11].

Gazi Univ. Miih. Mim. Fak. Der. Cilt 28, No 4, 2013

D.Arslan ve ark.

» y
vl
Y

' AR

Sekil 11. %50 takviye katkili Al-B,C kompozitinin
SEM goriintiileri(SEM images of AI-B,C composites %50
composite)
a. 250 kat  b. 500 kat

c. 1000 kat  d. 2000 kat
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Sekil 13. %50 takviye katkilt Al-B4C kompoziti i¢in 4 farkli sinterleme siiresinde elde edilen SEM goriintiileri
a.45 dakika b. 60 dakika c. 90 dakika d. 120 dakika (SEM images for Al-B,C four different sintering time a. 45 min b. 60 min c.

60 min d. 90 min)

Sekil 13’de sinterleme siiresinin artigina paralel olarak
kompozit malzemenin mikroskop goriintiilerinde
meydana gelen degisim goriilmektedir. Sekilde
sinterleme stiresi arttikga tozlarin spesifik yiizey
alanmin kiiciilmesine bagli olarak, pargacik temas
noktalarmm biiyidigli goriilmektedir. Bu durum
gozeneklerin azalmasina ve dolayistyla da aliiminyum
kompozit malzemenin mukavemetinde artisa sebep
olmaktadir [12].

5. SONUCLAR (CONCLUSION)
Caligmanin birinci asamasinda stokiyometrik oranin
belirlenmesi i¢in yapilan FTIR analizi sonucunda en

siddetli pik, B/C orant 4/1, 5/1 ,6/1 ve 7/1 olan
numuneler arasinda, reaktant orami 4/1 olan B,C
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numunesinde kaydedilmistir. Stokiyometrik oranda
hazirlanan bor ve karbon karisimi 100, 200, 400, 500,
800 ve 1000 dakika bilyali degirmende ogiitiilerek
yapilan siire optimizasyonu ¢alismasi sonucunda
yapilan FTIR analizine goére en kuvvetli pik 6gilitme
stiresi 800 dakika olan B4,C numunesinde elde
edilmistir. 800 dakikaya kadar pik boy ve alanlarinda
artis gozlenirken, 800 dakikadan sonra diisiis
gbzlenmistir.

Calismanin  ikinci asamasinda farkli oranlarda
hazirlamis Al-B,C kompozitleri 600° C’de atmosferik
ortamda 1 saat siireyle sinterlendikten sonra yapilan
sertlik olgiimlerinde, takviye fazi arttirdikga MMK
malzemelerin sertliginin arttig1 goriilmiistir. En
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yiiksek sertlik degeri (%50 takviye katkili kompozitte)
370 HV olarak dl¢iilmiistiir.

Farkli oranlarda hazirlanan Al-B,C kompozitleri igin
yapilan yogunluk ol¢iim sonuglarinda kompozit
igerisinde artan takviye oranina paralel olarak gergek
yogunluk degerlerinde artis gdzlenmistir. %50 takviye
katkili kompozit i¢in teorik yogunluk degeri 2,60
g/lem? iken, gercek yogunluk degeri 2,42 g/ cm® olarak
oOlgiilerek teorik yogunluk degerine %93 oraninda
yaklastlmisgtir.

Farkli oranlarda hazirlanan kompozit malzemeler igin
yapilan SEM ve EDS incelemeleri sonucunda
parcaciklarmm  matris  i¢inde uniform dagilim
gosterdikleri goriilmiistiir. Matriste, bor karbiirde ve
ara yiizeyde herhangi bir c¢atlak, topaklanma
gozlenmemigstir. Fakat EDS analiz sonucunda
malzemede Onemli derecede oksijen kirlenmesi
oldugu tespit edilmistir.

B/C orani 4/1 olan, %50 oraninda argon atmosferinde
120 dakika boyunca sinterlenerek hazirlanmis sertlik
degeri 418 Hv, yogunluk degeri 2,48 g/cm® olan
numune olarak tespit edilmistir.
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