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OZET

fleri seramikler {istin mekanik, elektriksel, manyetik kimyasal ve termal ozellikleri nedeniyle &nemli
uygulama alanlar1 bulmaktadir. Bu malzemelerin birlestirilmesiyle sert metal bilesiklerinin nanometre
Slgegindeki kompozitlerinin tiretimi sonucunda bu énemli ozellikler elde edilebilmektedir. Kendiliginden
ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (SHS), bu tiir nanopartikiillerin tiretimi igin 6ne ¢ikan yontemlerden biridir.
SHS bir yanma sentez yontemidir. Bu ¢alismada, ZrB,-HfB2 nanokompozit tozlart SHS ydntemi ile
sentezlenmistir. Termokimyasal simiilasyon ve hesaplamali stokiyometrik optimizasyon igin FactSage
yazilimi kullanilmustir. Deneysel ¢alismalarda kiitlece HfO2-B203-Mg karigimi, ZrO2-Mg-B203 karigimina
%10, 20, 30, 40 oranlarinda ilave edilmis, optimum rediiksiyon kosullari belirlenmistir. Deneylerde
magnezyum tozu indirgeyici madde olarak kullanilmustir. Daha sonra HCl lig islemi ger¢eklestirilmis ve asit
konsantrasyonu optimize edilmistir. Uriinler XRD, SEM analizi ile karakterize edilmistir. Oldukga yiiksek
yiizey alanina, ince pargacik boyutuna ve yiiksek gézeneklilige sahip HfB2-ZrB2 kompozit tozu makul saflikta
sentezlenebildi.

Determination of reduction conditions and thermodynamic modeling of ZrO»-HfO>-B20s-Mg

system by SHS method
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Advanced ceramics are widely used in applications due to their superior mechanical, electrical, magnetic,
chemical and thermal properties. By combining these materials, these important properties can be achieved
as a result of the production of nanometer-scale composites of hard metal compounds. Self-propagating high
temperature synthesis (SHS) is a combustion synthesis method which is one of the prominent methods for the
production of such nanoparticles. In this study, ZrB,-HfB2 nanocomposite powders were synthesized by SHS
method. FactSage software was used for thermochemical simulation and computational stoichiometric
optimization. In experimental studies, HfO2-B20s-Mg mixture was added to ZrO>-Mg-B20s mixture at 10,
20, 30, 40% by mass and optimum reduction conditions were determined. Magnesium powder was used as a
reducing agent in the experiments. Then, HCI leaching process was carried out and acid concentration was
optimized. The products were characterized by XRD, SEM analyses. HfB2-ZrB. composite powder with
extremely high surface area, fine particle size and high porosity could be synthesized with reasonable purity.
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I. GIRiS

Zirkonyum diborur (ZrBy) yiiksek sicaklik uygulamalari i¢in kullanilabilecek potansiyel bir malzemedir. Yiiksek
ergime sicakligi, Ustiin mekanik ozellikleri ve kimyasal inertligi sayesinde ugak-uzay endustrisinde tercih
edilmektedir. Hafniyum diboriir (HfB;), onemli 6zellikleri nedeniyle kendisine olduk¢a genis bir yelpazede
kullanim alan1 bulma potansiyeline sahiptir. Bu 6zellikler, yiliksek ergime sicakligi, oksidasyon direnci, {istiin
mekanik &zellikleri, elektriksel ve termal iletkenligi olarak siralanabilir. Ozellikle firin elemani olarak, refrakter
astar ve oksidasyona dayanikli kaplama seklinde kullanilabilir. ZrB»'ye benzer sekilde, Her iki malzemede yiiksek
nétron absorpsiyon kapasitesine sahiptir ve bu sebeple her iki malzeme de niikleer reaktérlerde zarf malzemesi

olarak kullanilirlar. Yiiksek mekanik ve termal 6zellikleri ile bu malzemeler tiim zorlu kimyasal ve mekanik

sartlarda rahatlikla kullanilabilirler [1-4].

ZrBy, kat1 hal reaksiyonu, Spark plazma sinterleme ve kimyasal buhar biriktirme gibi yontemler kullanilarak
sentezlenebilir. Kat1 hal reaksiyonu, ZrB; sentezlemenin en yaygin yontemidir. Bu yontemde ZrB, genellikle
Zr/HfO; ve element B/B4C arasinda meydana gelen 1500 °C'nin tizerindeki yiiksek sicaklik reaksiyonlart yoluyla
Uretilir. Reaksiyon, ZrO2'nin B4C tarafindan indirgenmesi ve ardindan Zr ve B4C arasindaki kati hal reaksiyonu
yoluyla ZrBz'nin olusmasi yoluyla ilerler. Elektrokimyasal yontemler, mekanik alasimlama, solvotermal sentez,
kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (SHS), sol-jel yontemleri ve kimyasal buhar biriktirme (CVD),

ZrB; iiretimi igin kullanilan diger yontemlerdir. HfB; Uretimi de ZrB; Uretimine paralellik gostermektedir [5-8].

Kompozit malzeme, esas olarak birbirleri iginde ¢éziinmeyen ve farkl sekil ve/veya malzeme bilesimlerine sahip
iki veya daha fazla makro bilesenin karigimindan veya kombinasyonundan olusan bir malzeme sistemidir.
Kompozitler tek bagina tek bir malzemenin sahip olmadig1 ancak iki veya daha fazla malzemenin bir araya gelerek
haiz oldugu 6zellikleri elde edebilmek ve malzemelerin 6zelliklerini gelistirmek icin {iretilen malzemelerdir.
Kompozit malzemeler yiiksek mukavemet, yiiksek rijitlik, yiliksek yorulma dayanimi, yiiksek asinma direnci,
yiiksek korozyon dayanimi ve yiiksek 1s1 iletkenligi gibi ozellikleri vaat ederler. Bu sebeple iki malzemenin

kompozit haline getirilmesi daha istiin 6zellikler sunacaktir [9-11].

Kat1 hal sentezi yontemi, yiiksek sicaklik ve zaman gereksiniminden otiirii maliyeti oldukga yiiksek bir prosestir.
Bu malzemelerin ana iiretim ydntemi bu metottur. Dolayisiyla iiretim maliyetini diisiirmek i¢in alternatif
uygulamalar bulunmasi faydali olacaktir. Literatiirde bu malzemelerin sentezinde kullanilan diger bir yontem
mekanik alasimlama teknigidir. Bu yontemin 4 ile 72 saatlik proses siireleri malzemenin sentezi i¢in oldukca
yiiksek bir zaman gereksinimine sahiptir. Kimyasal buhar biriktirme yénteminde gaz fazda kat1 yiizey tlizerine
ancak bir ince film kaplama yapilabilmektedir. Bu durum zaten malzemenin toz ya da bulk olarak bu yontemle
sentezlenemediginin gostergesidir. Sol-jel yontemi de kimyasal buhar biriktirmeye benzer bigimde bir kaplama
yontemidir. YUksek miktarlarda malzeme eldesi miimkiin degildir. Dolayisiyla arzu edilen malzemenin sentezi
i¢in uygun bir yontem degildir. Spark plazma sinterlemede hazir olan ticari kalitedeki tozlar birlestirilerek
kompozit haline getirilebilmektedir. Bu yontem ancak sentezlenmis tozlarin birlestirilmesi prosesidir. Dolayisiyla

bu yontemle de malzemelerin tiretilmesi miimkiin degildir [12-20].

Kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi yontemi digardan ilave bir enerji gereksinimi olmadan saniyeler
icinde gerceklesen ekonomik bir prosestir. Reaksiyonlarinin egzotermik dogasi sebebiyle kendi enerjisini kendisi
Uretebilmektedir. SHS’i kontrolli bir sekilde gergeklestirmek i¢in 6zgiil 1s1 degeri 2250- 4500 J/g olmalidir.

Reaksiyonun gergeklesebilmesi igin adyabatik sicaklik degerinin minimum 1527 °C olmas1 gerekmektedir. Bu
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degere ulagsmak icin herhangi bir 1sitma ve yiliksek proses siireleri gereksiniminin olmamasi yontemi
alternatiflerine gore oldukga avantajli kilmaktadir. ZrO, HfO,, B2O3 ve Mg kullanarak ZrB»-HfB.'yi kendiliginden
ilerleyen yiiksek sicaklik senteziyle iireterek, oksit yapilarini indirgeyerek malzemeleri sentezlemek miimkiin hale
gelmigtir. Bu yontem bir¢ok boriir, karbiir ve nitriirii sentezlemek i¢in kullanilir. Ayrica kati hal reaksiyonlari
sonucu ortaya ¢ikan CO- salim1 bu prosesle meydana gelmemektedir. Paris iklim anlagsmasi geregince karbon ayak
izinin diistiriilmesi hedefi bu ¢evre dostu yontemle saglanmaktadir. Bu iistlin 6zelliklerinden dolay1 bu ¢aligmada

sentez yontemi olarak kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik yontemi kullanilmigtir [21, 22].

Ulkemizde diinyadaki Bor rezervlerinin yaklasik %76’s1 bulunmaktadir. Ancak sadece MTA tarafindan borik asit
ve bor oksit iiretimi yapilarak cevherden 6nemli bir ekonomik katki elde edilememektedir. Bu sebeple Nitelikli
bor Grunlerinin sentezi stratejik olarak biiyiik 6nem arz etmektedir. Sundugu iistiin 6zellikler g6z 6niine alindiginda
iiretilmesi hedeflenen bu malzeme bahsi gegen katma deger i¢in énemli bir potansiyele sahiptir [23]. Ulkemizde

2023 yilinda Balikesir ili Bandirma ilgesinde Bor karbiir iiretim tesisi agilmistir.

Bu ¢alismada ZrO,-HfO2-B;03-Mg sisteminin ¢alisma kosullar1 ilk kez incelenmistir. Rediiksiyon sistemi
Factsage 7.1 termokimyasal simiilasyon programi ile modellenmis, bulgular gercek deney sonuglari ile
karsilagtirilmistir. Yapilan deneyler sonucunda istenmeyen Mg bazli fazlar lic yontemiyle uzaklastirilmistir.
Numuneler Taramali Elektron Mikroskobu “SEM” ve X-Isin1 Kirtnimi “XRD” yéntemleri kullanilarak karakterize

edilmistir.

IL. DENEYSEL METOT / TEORIK METOT

Bu c¢aligmanin ilk asamasinda, termodinamik simiilasyon i¢in Factsage 7.1 programi kullanilmistir. Bu programin
““Equlibrium Modiilii”> kullanilarak degisen magnezyum stokiyometrisiyle olusacak muhtemel fazlar
modellenmistir. FT oxide ve SGTE databaselerinden faydalanilmistir. Program bir Gibbs serbest enerji minimize
edici olarak calisir. Bu sekilde, veri tabani1 adyabatik sicakligi ve karigimlarin olasi fazlarmi gosterir. FactSage,
karmasik proses simiilasyonlar1 gerceklestirebilen Windows tabanli bir termokimyasal bilgisayar programidir.
FactSage veri tabanlari yiizlerce alagim, sivi ve kat1 oksit ve ciiruf, erimis ve kati tuz, mat, sulu ¢dzelti ve binlerce
saf bilesik i¢in termodinamik verileri igerir. FactSage, modiilleri ile oksitlerin ve alagimlarin kimyasal
reaksiyonlarini, basing-sicaklik, Eh-pH (EF), denge ve faz diyagrami hesaplamalarini gergeklestirebilir. Factsage,
¢esitli miithendislik alanlarinda arastirmacilara deneylerini tasarlarken termodinamik hesaplamalarinda ciddi

kolayliklar saglamaktadir.

Bir yanma sentezi prosesinde, termodinamik hesaplamalar adyabatik sicakligi (Tad) ve son {iriinleri tahmin etmek
i¢in gergeklestirilir. Adyabatik sicaklik, reaksiyon enerjisi yalnizca iiriinii adyabatik kosullar altinda 1sitmak igin
kullanildiginda reaksiyon iiriinlerinin ulagabilecegi en yiiksek sicaklik anlamina gelir. Reaksiyon enerjisi veya
reaksiyon 1sis1 (Q), reaktanlar ve iirliinler arasindaki standart olusum entalpisi farklari ile hesaplanir, (esitlik 1).
Uriinlerde faz doniisiimii yoksa, Tad iiriinlerin 1s1 kapasitelerinin (CP) entegrasyonunu elde ederek kolayca
hesaplanir, (esitlik 2). Uriinlerde meydana gelen faz déniisiimleri (erime, kaynama, allotropik déniisiim, vb.) varsa,
Tad hesaplamasi sirasinda enerji gereksinimleri de dikkate alinmalidir. Bir iiriiniin faz doniisimi icin gegis
sicakliginda (T, < T,q), gereken gizli 1s1 (AH7y) ve doniistiiriilmiis {iriiniin Ttr arasindaki standart entalpi

degisimleri ve T.a (AH,.) doniistiiriilmiis {iriiniin (Xtr.) mol kesrine bagli olarak reaksiyonun 1isisindan
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¢ikartlmalidir. Birden fazla faz doniisimii varsa, tiim donistiiriilmiis riinlerin gizli 1s1s1 ve standart entalpi

degisimlerinin toplam1 Tad hesaplamast igin kullanilmalidir, (esitlik 3) [22].

QT = (Z AHf'T)reactants - (Z AHf'T)products (1)
Qr = [ Cp-dT )
Q = Yy (AH; ) — Ty (Xep )i X (AH;, )i = [ Cp - dT ®)

Tad hesaplamasi son iiriinlere baglidir. Bu nedenle, hangi iriinlerin elde edilecegine dair varsayimlar Tad
hesaplamalarindan dnce yapilmalidir. Cok bilesenli bir sistem gozlemlenecekse Tad hesaplamasi ve denklemi daha
karmagiktir. Cilinkii son iriinler ¢ok agiktir. Bu nedenle, ilk 6nce son {irlinler aragtirtlmali ve ardindan Tad
hesaplamasi yapilabilir. Dengedeki son iiriinleri belirlemek ve sistemin Tad'in1 hesaplamak i¢in birkag bilgisayar
tabanl yazilim programi ve bunlarin veri tabani vardir. Bu ¢alismada FactSage 7.1 programi kullanilmistir [22,
24].

Termodinamik incelemeler tamamlandiktan sonra, toz karakterizasyonu gercgeklestirilmistir. Sekil 1°de, metal
oksitlerin ve indirgeyici malzemelerin XRD sonuglar1 verilmistir. Sekil 1'e gore, Sekil 1a B2Os, Sekil 1b Mg, Sekil
1c HfOy, ve Sekil 1d ZrO, kristal yapisin1 gostermektedir. XRD analizlerine gore kullanilan tozlarin tamami

safsizlik icermemektedir.

a
2 ag 511 a a B203 (a)
> b - ‘
g b b b b b by Mg (b)
E i A [ S ™ 9
£ C C 'y
C
© ¢ HfO, (¢)
d
i d dgd 4dd Zr02 (d)

! I : I 5 | 2 I
20 40 60 80

2-Theta

Sekil 1. Kullanilan Metal oksitler ve indirgeyici malzemelerin XRD sonuglar1
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ZrO,, HfO, ve B>0s'ii rediikleyebilecek magnezyum miktart %100 stokiyometrik oran (esitlik 1, 2 ve 3) olarak
belirlenmis ve buna gore %10, %20, %30 %40 HfB> olusturacak sekilde her biri toplam agirligi 100 gram olan

sarjlar hazirlanmistir.

ZrO; + B,03 + 5Mg > ZrB; + 5MgO (4)
HfO, + B,O3 + 5Mg - HfB; + 5MgO (5)
ZrO; + HfO,+ 2B,03 + 10Mg > ZrB; + HfB, + 10MgO (6)
MgO + 2HCI = MgCl;, + H,0 (7

Daha sonra, bu tozlar hidroklorik asit li¢i ile saflastirilmistir. Bu ¢alismada, ZrB; tozlari, bir yanma sentezi yontemi
olan Kendiliginden flerleyen Yiiksek Sicaklik Sentezi (SHS) ile elde edilerek nanometre dlgeginde sentezlenmistir.
esitlik 6), ardindan Hidroklorik asit li¢i yapilmistir ve tozlar MgO esasli safsizliklardan arindirilmistir (esitlik 7).
10 M HCI literatiirdeki Mg iceren sistemlerle yapilan SHS ¢alismalarinda optimum deger olarak bulunmustur
(referanslar). Bu sebeple 10 M HCI kullanilmigtir. 600 rpm karigtirma hizinda le 10 kati-sivi oraninda 80 °C lig
deneyleri gergeklestirilmistir. Uretilen SHS fiiriinleri ve li¢ sonrasi safsizlastirilan nihai iiriinler Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) ve X 1sm1 kirinimi (XRD) ile karakterize edilmistir. Sekil 2, deneysel ¢alismalarin akis

semasini gostermektedir.

FACTSAGE 7'1 FARKLI HAFNiYUM ORANLARINDA
TERMODINAMIK SIMULASYON BEND )i aRIN HAZIRLANMASI

1

IMUHTEMEL FAZLAR VE ADYABATIK SICAKLIGIN

BELIRLENMESI
Z?@z H‘H [1&"07 9 M g 3203

wee mzg  Kanstirma ETOV 105°C
' . 2 Saat

HC Ligi SHS

Sekil 2. Deneysel calismalarin akis semasini
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Sekil 2’ye gore termodinamik simiilasyonun ardindan %10, %20, %30, %40 Hafniyum oranlarinda Sarjlar
hazirlanmis, muhtemel fazlar ve adyabatik sicaklik belirlendikten sonra Sarjlar etiivlenmis ve karigtirilmistir. 4
farkli oranda Hf igeren sarjlar SHS yontemi ile rediiklenmis ardindan istenmeyen fazlarin giderilmesi i¢in HCI

ligine tabi tutulmustur. Cikan iiriinler karakterize edilmistir.

11l. BULGULAR VE TARTISMA

HfB2-ZrB; elde etmek amaciyla olusturulan rediiksiyon sisteminde ilk olarak reaksiyonlarin artan Mg
stokiyometrisindeki adyabatik sicaklik degisimleri arastirilmistir. Bulgular sekil 3’°te gosterilmistir. Sekil 3’e gore
artan Mg stokiyometrisi ile 7 mol Mg ilavesine kadar sistemin adyabatik sicakliginin stabil bir bigimde 1950 °C’
de seyrettigi sonrasinda dramatik bir diisiis sergiledigi goriilmektedir. Bu durum 7 mol Mg ilavesinden sonra Mg

"un olusan MgO yapilarini rediikledigi anlamina gelmektedir.

1750 [~ -

ToC

1350 [~ 1

Mg Mol

Sekil 3. Artan Mg oraniyla adyabatik sicaklik degisimi

Termodinamik incelemenin son asamasinda, artan Mg miktarina gore olusabilecek olas1 fazlar Factsage 7.1
programu ile belirlenmigtir. Sekil 4’e gore 5 mol Mg miktarindan itibaren ZrB» fazi olusum gostermis, 7.5 mole
kadar olusum miktar1 yiikselis gosterip sonrasinda sabit bir bigimde her mol oraninda muhteviyatint korumustur.
Ancak HfO; yapis1 8 mole kadar rediiklenmemis, bu mol oranindan sonra da HfB; olugturmay1p, kafes yapisini

monoklinikten, tetragonale cevirerek yeni bir HfO., yapisi dogurmustur[25]. Termokimyasal benzetim
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¢alismalarinda Hf-B igeren bilesimlerin eldesi miimkiin gériinmese de deneysel g¢aligmalarda zirkonyum oksitin
rediiklenmesinden ortaya ¢ikacak yiiksek enerjinin hafniyum igeren yapilarin da rediiklenmesinde etkisi olacagi

diisiiniilmiis ve degisen HfO; oranlar1 i¢eren sarjlar hazirlanmstir.

680 T T T T
580 |- 4
400 o MO
Q
e
=
300 |- -
200 HID, HO, HD,
“\.‘
Y
‘-.\
Bz \ Br
\
\,‘.‘
My, LN M,
800 200 10,00

Mg mol

Sekil 4. Artan Mg miktar1 ile olugabilecek muhtemel fazlar

Sekil 5, SHS iirtinlerinin XRD sonuglarin1 géstermektedir. Buna goére; yapilan deneyler sonucunda karigimdaki
HfO, orani arttik¢a fazlarin olusumlarinin daha keskin bir bi¢imde ortaya ¢iktigi belirlenmistir. Yapida ana faz
tiim bilesim oranlarinda MgO ’dur. Bunun yani sira rediiklenmemis ZrO,, HfO, ve B,O3 bunlara ek olarak ZrB;
ve HfZrO fazlar1 gozlemlenmistir. Bu da ZrB> yapismin SHS deneyleri sonucunda elde edilebildigini ve ortaya

¢ikan enerji ile Hf ile Zr un bag yaparak HfZrO yapisini olusturdugunu gostermektedir.

Sekil 6 li¢ tirtinlerinin XRD sonuglarimi gostermektedir. Buna gore; %30 Hf igeren karisimda hem HfB; hem de
Zrb; fazlarinin eldesi saglanmis. Onceki oranlarda HfB; eldesi saglanamamustir. Kiitlece %40 oraninda Hf ilavesi
ile piklerin siddetinde diigiis goriilmiis ama yine de arzu edilen fazlar elde edilebilmistir. Ancak yapida borrlerin
yan1 sira HfO; ve ZrO;‘nin de bulundugu goriilmiistiir. Li¢ islemi baglangig itibari ile Mg igeren safsizliklari
gidermek amaciyla yapilmistir. %30°luk ve %40’lik sarjlarda bu hedef tutturulmustur. Ancak Termodinamik
incelemelerde de goriildigii tizere sistemin Mg ile rediiklendigi sartlarda HfB; olusumu ¢ok giictiir. Bu ancak
%30’luk oranda Zr’a katildig1 optimum sartlarda miimkiin olmustur. Dolayisiyla sistemde oksitli metalik fazlarin
bulunmasi normaldir. Ozetle lic islemi neticesinde biitin Mg icerikli kirleticiler yapidan uzaklastirilmis,

reaksiyona girmemis bir miktar oksitli yapilar HfB, ve ZrB; ile birlikte elde edilmistir.
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SHS ydntemi ile rediiksiyon

P | L A

a ZrO
bMgO
CZrB2
d HfO2
e HfZrO
f B20s

10%Hf

NN

20%Hf

Intensity

30%Hf

A0%HF

2-Theta

Sekil 5. SHS iirtinlerinin XRD sonuglari
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b HfO
¢ HfB2
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Sekil 6. li¢ iiriinlerinin XRD sonuglari
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Sekil 7a 10Hf, 7b 20Hf, 7c 30Hf 7d 40Hf igeren sarjlarin li¢ islemi sonrast SEM goriintiilerini gostermektedir.
SEM goriintiileri XRD analizleri ile paralellik gostermektedir. Sekil 7c digerleri ile kiyaslandiginda safsizliklar
gidermede daha iyi sonug vermis ve gozenekli, dallanmis yap1 goriilmektedir. Sekil 7a ve 7b de goriilen Mg

esash kalintilar 7¢’de goriilmemektedir.

Sekil 7. li¢ Grlnlerinin 1000 biylitmedeki SEM goriintuleri a) 10Hf b) 20Hf ¢) 30Hf d) 40Hf

IV. SONUCLAR

fleri seramik malzemelerin iistiin 6zelliklerini bir araya getirebilmek i¢in kompozit tozlarin sentezi biiyiik nem
tagimaktadir. Bu ¢alismada, oksit hammaddeler kullanilarak li¢ destekli SHS yontemi ile HfB,-ZrB, kompozit
tozlar1 basariyla sentezlenebilmistir. Bazi ¢alismalarda benzer seramik tozlarinin iiretiminde mekanik aktivasyon,
argon gazi kullanimi ve vakum atmosferi gibi proseslerin iiriin kalitesini arttirdig1 gosterilmistir. Ancak bu
calismada, liretim maliyetini arttiran bu prosesleri yapmadan, prosesleri iyilestirerek {irin kalitesini arttirmak
hedeflenmistir. Bu amacla, SHS prosesi i¢in reaktanlarin stokiyometrik optimizasyonu ve yiik stokiyometrisi

optimizasyonu yapilmistir. Li¢ prosesi i¢in asit konsantrasyonunun optimize edilmesine ek olarak, proses boyunca
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zamana bagl pH ve sicaklik degisimleri kontrol edilmistir. Ayrica, HCI li¢ prosesine kimyasallar eklenerek

prosesin iyilestirilmesi hedeflenmistir. Elde edilen sonuglara gore:

1. %30 HfO, sarj ilavesi ile arzu edilen {iriinlerin tamami elde edilebilmistir.
2. Lig¢ sonucunda biitiin Mg bazli kirleticiler elemine edilebilmistir.
3. SEM gériuntilerine gore ylzeyi kaplayan impiriteler %30 hafniyum oksit iceren numunede

giderildiginde poroz bir yap1 ortaya ¢ikarmistir.

Biitlin bu veriler goz dniine alindiginda oksitli tozlardan hareketle magnezyotermik rediiksiyon sonucunda olusan
irilinler li¢ edilmis ve HfB,-ZrB; yapilari elde edilebilmistir. Yapida bu fazlarin yani sira az miktarda reaksiyona

girmemis oksitli yapilarda kalmis, bunlarin giderimi saglanamamustir.
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