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Cok kristalli malzemeler tek kristal tanelerinin bir araya gelmesiyle olusur
ve genellikle tanelerin yonlenmesi gelisigiizeldir. Eger malzeme iginde
kristallografik yonlenmeler rastgele degil ve tercihli bazi yonlenmeler varsa bu
yaptya yonlenmis (textured) yapi denir. Kristallerin tercihli yonlenme yiizdesine
bagli olarak yonlenmeler zayif, orta ve gili¢lii seklinde siniflandirilabilir. Bir¢ok
malzemenin anizotropik kristal yapisina sahip olmasi nedeniyle malzemelerin
ozellikleri yone bagl olarak degismektedir. Son zamanlarda yonlenmis malzeme
tiretmek iizere degisik yontemler gelistirilmistir. Malzemelerdeki yonlenmenin
saptanmasi, geri yansiyan elektron difraksiyonu (EBSD), x-1sinlar1 difraksiyonu
(XRD) ve gegirimli elektron mikroskobu (TEM) tekniklerinin kullanimi ile
yapilabilir. EBSD teknigi, taramali elektron mikroskobundan (SEM) mikron alt1
coziiniirliikte kristallografik bilgi elde etmeyi saglayan 6nemli bir teknik olup,
incelenen malzemenin kristal yapisi, morfolojisi, kimyas1 ve fiziksel 6zellikleri
arasindaki baglanti hakkinda bilgi edinmemizi saglar. Bu calismada, karbon
nanotiiplerin tiretimi i¢in altlik olarak kullanilmak iizere yonlendirilmis ¢ekirdekle
kontrollii tane biiyiimesi (TGG) yontemi ile iretilen Fe-katkili aliimina
seramiklerin yonlenme derecesi, EBSD teknigi kullanilarak ilk kez saptanip,
yonlendirilmis aliimina altliklarin iiretimi ve EBSD i¢in numune hazirlamada

takip edilecek optimum kosullar belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: EBSD, elektron difraksiyonu, yonlenmis malzemeler,

kristallografi
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Polycrystalline materials are formed of an aggregate of single crystal
grains. Grains in polycrystalline materials are usually randomly oriented. If the
crystallographic orientations between the grains are not random, but have some
preferred orientation, the sample has a weak, moderate or strong texture and their
properties depend on the amount of texture. Texture in materials can be
characterized by using different techniques, such as x-ray diffraction (XRD) and
transmission electron microscopy (TEM) based techniques but the most powerful
and effective technique is a scanning electron microscope (SEM) based electron
backscattered diffraction (EBSD) technique which is useful for obtaining
crystallographic information in the SEM at submicron resolutions. It allows the
determination of relationship between grains as well as morphology and the
chemistry of grains. The purpose of this study is to reveal the degree and quality
of texture in iron doped alumina ceramics produced by TGG technique which are
utilized as substrates for CNT growth. The goal of this work is to determine the
degree of texture in iron doped alumina ceramics for the first time by using EBSD
technique, hence to determine best conditions for production and for sample
preparation techniques of high quality textured iron-doped a-Al,O3 ceramics for
CNT growth. As a result, in alumina ceramic substrates, which contain liquid

phase and 10wt% iron doped alumina exhibit the best orientation of all.

Keywords: EBSD, electron diffraction, textured materials, orientation,

crystallography
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1. GIRIS

Malzemeler genellikle tek kristal tanelerinin bir araya gelmesiyle
(kiimelesmesiyle) olusur. Polikristalin kati malzemelerde 6rnegin, metallerin
bliyiik c¢ogunlugunda ve seramiklerde tanelerin yoOnlenmesi gelisigiizel bir
sekildedir. Eger kristallografik yonlenmeler rastgele ise buna ‘random veya
gelisiglizel yonlenme’ denir, tercihli olarak belli bir kristallografik yonde
yonlenmis veya yoOnlendirilmigsse buna da ‘texture veya yOnlenmis yap1’ denir.
Son yillarda anizotropik kristal yapiya sahip malzemelerden elde edilen
yonlenmis yapilt malzemeler endiistri ve arastirma alanlarinda tretilmektedir. Bu
sayede bu malzemelerden rastgele yonlenmis hallerine gore daha {istiin, tek
kristale benzer 6zellikler alinabilmektedir.

Malzemelerde =zayif, orta veya giglii derecede yonlenme olabilir.

Yonlenmenin malzeme oOzellikleri iizerine biiyiik etkileri vardir. Y6nlenmenin
dercesine gore malzemenin 6zellikleri de degisim gosterir [1].
Son yillarda yonlenmis malzeme elde edilmesi amaciyla anizotropik (hekzagonal)
kristal yapiya sahip olan aliimina (Al,O3) seramikleri {iizerine ¢aligsmalar
yapilmistir. Aliimina; yiiksek siirlinme mukavemeti, kimyasal olarak inert olmasi,
yiiksek elektriksel direnci, yiiksek 1s1l iletkenligi ve yiiksek sicaklik korozyon
direnci gibi 6zellikleri nedeniyle yapisal ve elektriksel uygulamalarda yaygin bir
kullanim alanina sahip olan teknolojik olarak dnemli bir malzemedir [2].

Bu calismada kullanilan demir katkili aliimina altliklar yonlendirilmis
cekirdekle kontrollii tane biiylimesi (Templated Grain Growth, TGG) yontemi ile
tiretilmistir. TGG yoOntemi ile diger yonlenmis mikroyap: elde etme tekniklerinde
goriilen yogunlasma problemi ortadan kalkar. Ayrica TGG yontemi, ucuz bir
yontemdir. TGG yonteminde, az miktardaki anizometrik ¢ekirdek taneleri, ince ve
es-eksenli tanelerden olusan yogun bir matris igerisinde serit dokiim, ¢amur
dokiim ve ekstriizyon gibi yontemlerle kayma kuvvetlerinin etkisi ile
yonlendirilir. Isil islem sirasinda c¢ekirdeklerin etrafinda ince taneli matris,
cekirdekler tarafindan yutulur. Boylece yonlenmis cekirdekler biiyiir; yapt hem
yonlenmis hale gelir hem de yogunlagmis olur. Bu biiyiime, biiytimekte olan bir

sonraki ¢ekirdek tanesine gelinceye kadar devam eder [3].



Fe-katkili  Al,O3 (FexAl,.xO3)  seramikler se¢imli  indirgenmeyle
yiizeylerinde demir adalar1 olusturabilmekte ve bu nedenle demir katkili aliimina
seramikler nanotiiplerin bu Fe adalarmin {izerinde biiyiimesi igin
kullanilabilmektedir [4]. Bu demir katkili aliimina yonlenmis mikroyapiya sahip
olursa Fe-adalarinda yiizeyde daha diizenli olarak iiretilebilir. Bu amagla iiretilen
Fe-katkili aliiminalarin  ayrimtili  yonlenme analizi bu tezin igerigini
olusturmaktadir. Bu analiz sonucunda hem numune hazirlama hem de daha
kaliteli yonlenme derecesine sahip numunelerin {iretimi i¢in gerekli optimum

sartlar belirlenmistir.



2. YONLENME ve YONLENMENIN TESPIT EDILMESI

2.1 Yonlenme Nedir?

Kristallografik yonlenme; bir kristal hacmi igerisinde diizlemlerin nasil
konumlandigina gore agiklanir. Bu karakteristik ozellik, yapist kristalin olan
mineraller, seramikler, yar1 iletkenler, siiper iletkenler ve metalleri igeren tiim
katilar icin gecerlidir. Hemen hemen tiim bu malzemeler polikristalindir ve
bilesen birimleri kristaller ve taneler olarak adlandirilir. Cogu malzeme
yonlenmelerinde bir diizen s6z konusudur. Basta amorf veya ergiyik kati1 halden
kristallenme siireci boyunca, sonradan termo mekanik siireclerden kaynaklanan
belirli bir yonlenme olusumu ve egilimi gdzlemlenir. Bu egilim tercihli yonlenme
veya daha 6z olarak yonlenme (texture) olarak bilinir. Yonlenmenin Onemi
malzemelerin &zelliklerine olan etkisinde yatar. Aslinda, yonlenmenin malzeme
ozellikleri iizerine olan etkisi eger malzeme anizotropik ise %20-50 aras1 degerde

degismektedir [4].

Malzemelerin bazi dzellikleri yone baghdir, bu 6zelliklerden birkag;
¢ Young Modiili
e Poisson Orani
e Mukavemet
e Siineklik
e Tokluk
e Dayaniklilik
e Manyetik Gegirgenlik
o Elektriksel iletkenlik ve
e Isil genlesme (kiibik olmayan malzemelerde) [5].
Malzemedeki yonlenme bazi tekniklerin yardimi ile belirlenebilir. Bunlardan bir
kismi;
e Geri Yanstyan Elektron Kirinimi (EBSD),
¢ Geg¢irimli Elektron Mikroskobu (TEM),
e X-Isin1 Kirinimi (XRD) [6].
Bu caligmada yukaridaki tekniklerden 6zellikle EBSD {izerinde durulmustur.



EBSD teknigi ile genis alana sahip numunedeki ydnlenmeler
belirlenebilirken, XRD ile yonlenme sadece bu teknige ait grafikteki piklerden
elde edilir. TEM ile ise numunenin kii¢iik olmasina bagli olarak incelenecek alan

kasithidir.

2.2 EBSD Teknigi

EBSD, geri yansiyan Kikuchi difraksiyonu (Backcsatter Kikuchi
Diffraction - BKD) veya yonlenme goriintileme mikroskobu (Orientation Image
Mapping - OIM) olarakta bilinmektedir ve ilk olarak 1954 yilinda Kikuchi
paternlerinin ~ Alam, Blackman, ve Pashley tarafindan g6zlenmesiyle
kesfedilmistir. Bunun ardindan gelismeye baslamis ve son yillarda yazilim ve
donanimdaki hizli gelisim ile EBSD ‘nin kristal malzemeler i¢in kullanimi kolay
ve hizli hale gelmistir [7, 8].

EBSD, Taramali Elektron Mikroskobundan (SEM) mikron alt1
¢ozliniirliikte kristallografik bilgi elde etmeyi saglayan 6nemli bir tekniktir.
Ornegin, kristal yapisi, morfolojisi, kimyas1 ve fiziksel 6zellikleri arasindaki
baglantiy1 arastirmamiza olanak saglar. Geri yansiyan elektron difraksiyon teknigi
bireysel kristal yonlenmelerinin hizli ve hassas bir bigimde 6l¢iilmesine kolaylik
saglayan ¢ok giliclii bir analitik cihazdir. Bu teknik, yonlenen goriintii
mikroskopisi veya otomatik kristal yonlenme haritalamas1 olarakta bilinir. EBSD
metallerin, minerallerin, yar1 iletkenlerin, seramiklerin ve bir¢ok inorganik kristal

malzemenin kristallografik dogasi hakkinda kantitatif mikroyapisal bilgi verir.

EBSD sadece yonlenme analizi i¢in degil ayni1 zamanda;
e Nokta Analizinde,
e Faz Analizinde,
e Hatali yonlenme haritalamasinda,
e Taneleri ve tane siirlarini belirlemede ve

e Paternin kalite haritalamasinda kullanilir [9].



Ayrica EBSD latis simetrileri ve latis parametreleri gibi kristallerin
yapisinin aragtirtlmasinda kullanilir. Bu yiizden 6nceden TEM ile yapilan
kristallografik c¢alismalar EBSD’ de kolaylikla yapilabilir. EBSD teknigi
genellikle kompleks bir 6rnek hazirlama siireci gerektirmesine ragmen yiiksek
¢ozliniirlikle TEM’ na gore daha genis alanlarin incelenmesine olanak saglar [9].

Bu gibi 6zellikleri nedeniyle bu teknik son yillarda 6n plana ¢ikmaistir.

2.2.1 EBSD’ nin Calisma Mekanizmasi

Taramali elektron mikroskobunda iiretilen elektron demeti egilmis (tilt
edilmis, 70°) malzemeye ¢arpar ve elektronlar numune yiizeyinin altina yayilirlar.
Ardindan kristallografik diizlemlerin i¢inde kirinimlar olusur. Kirinima ugramis
elektronlar, kesisen bantlardan (Kikuchi bantlari) olusan bir paterni fosfor
ekraninda olustururlar. Bu patern geri yansiyan patern olarak (EBSP) olarak da
adlandirlabilir ve caligilan Ornek bolgesinin kristal yapisi ve ydnlenmenin
karakteristigini gosterir. Bu bantlar ve patern, malzemenin kristal latis yapisi ile
dogrudan alakalidir ve bantlar incelenerek kristal yapilar hakkinda anahtar bilgiler

elde edilebilir [10, 11].

2.2.2 Kristal Dagilim Haritasi

Kristal dagilim haritalama yonteminde ise elektron demeti numune
boyunca pek cok nokta araliginda tarama yapar ve her bir noktadan yansima
paternleri elde edilir ve sonug olarak kristal dagilimi 6l¢iiliir. Elde edilen veri
kristal dagilim haritas1 seklinde goriintiilenebilir ve numunenin mikro yapisi
hakkinda genis bilgi saglamak amaciyla kullanilabilir. Kristal yonlenmesi CCD
kamera tarafindan toplanan difraksiyon paternlerinin bilgisayar prosesi
araciligryla Kikuchi band pozisyonlarindan hesaplanir [12]. Bu teknikte 3 ayr
noktadan (normal yon, enine yon ve ¢apraz yon) haritalama yapilir (Sekil 2.1).

Kristal yonlenme haritasinda benzer renkler benzer kristallografik yonleri
simgeler. Tekdiize olarak yonlenen taneler benzer renklerde goziikiirler ama farkl

yonlenmeli taneler degisen renklerde gosterilirler. Bu sekilde, tane yapilar1 ve



boyutlari, yeniden kristallenen ve kristallenmeyen bdlgeler, tane sinir tiirleri ve

bolgesel yap1 kolayca taninip 6l¢iilebilir.

Normal Yon

EnineYon

—

Capraz Yon

Sekil 2.1. Kristal dagilim haritalama yonleri [12]

2.2.3 Patern Kalite Haritalamasi

Patern Kkalite haritalamasi teknigi ise malzemede gizli kalmig fark
edilmeyen bazi yapisal Ozellikleri ¢ikartir. Patern kalite haritalar1 elektron
gorlintiisiinde goriilemeyen tane, tane sinirlart ve ¢izik gibi ylizey kusurlarini

ac1ga ¢ikarir [12].

2.2.4 Indeksleme

Malzemeleri indekslemek ¢ok 6nemlidir. Eger numune iyi kirinim paterni

gosteriyorsa uygun indeksleme siirecinde su asamalar kullanilir:

i.  Kikuchi bantlarimin yerlerini belirlemek
ii.  Bant arasi a¢ilar1 belirlemek
iii.  Elde edilen agilari teorik referans degerleriyle karsilastirmak ve

iv.  Fazlari belirlemek [11].



2.2.5 EBSD Analizinde Numune Hazirlamanin Etkisi

EBSD tekniginde numune hazirlama en dikkat edilmesi gereken
parametredir. Numune hazirlamada en onemli kisim parlatmadir. Numuneye
yiiksek ac¢ida egim verilmesinden dolay1 yiizey topografyasi ya da pargaciklar
piiriizsiiz hale gelmemis ise golgeye neden olurlar ve yiiksek kalitede patern elde
edilemez. Catlak veya bir bosluktan alinan bir gélgenin paterni engellemesi
sonucu elde edilen ve ideal bir bolgeden alinmis EBSD paternleri Sekil 2.2” de
verilmistir [13].

Iyi bir numune hazirlama icin; parlatma islemi kabadan hassasa dogru
ilerlemelidir. Ardindan da kolloidal silika kullanilarak son parlatma ile islem
tamamlanmis olur (Sekil 2.3). Unutulmamalidir ki, numune ne kadar iyi
hazirlanirsa elde edilecek veri o kadar iyi olacaktir. Burada Sekil 2.4 de iyi bir
parlatma sonucu elde edilen EBSD paternlerinin kalitesi goriilmektedir. Parlatma
arttikca patern kalitesi de artmaktadir [13].

Kabadan ince parlatmaya dogru tiim basamaklarin yapilmasiyla EBSD
goriintli kalitesi ¢ok daha net bir goriiniim alacaktir. Sekil 2.4” de iyi hazirlanmig

bir Ti-Al numunesinden elde edilen paternler ve Kikuchi bantlar1 goriilmektedir.



Sekil 2.2 (a) Catlak veya bir bosluktan alinmus, (b) golge olugsmus bir bélgeden alinmus, (c) ideal
bir bolgeden alinmig EBSD paternleri [13]



3 mikron elmas
parlatma (Patern
gorilmemekte)

1 mikron alfa alimina
parlatma

(Patern goériimekte,
goruntu kalitesi

(1Q=25))

0,3 mikron alfa
alimina parlatma

(Patern goériimekte,
1Q=166)

10 dakika kolloidal
silika parlatma

(Patern goérilmekte,
1Q=177)

30 dakika kolloidal
silika parlatma

(Patern goriimekte,
1Q=224)

Sekil 2.3 Seramik numunede, numune hazirlamanin EBSD patern kalitesi iizerine olan etkisi [13]



Sekil 2.4 Iyi hazirlanmis bir numuneden (Ti-Al 20kV) elde edilen EBSD gériintiisii [13]

2.3 Seramiklerde EBSD Teknigi ile Yapilan Calismalar

EBSD, metallerden, minerallerden, yari iletkenlerden, seramiklerden ve
bircok inorganik kristal malzemeden mikron alti ¢oziiniirliikte kantitatif olarak
bilgi elde etmeyi saglayan 6nemli bir tekniktir (Faryna, 2003 [11]; Keller, 2004
[27]; Koblischka-Veneva, 2002 [29]; Koblischka, 2003 [30]; MacLaren, 2003
[31]; M’Saoubi, 2005 [34]; Pihan, 2006 [35]; Pihan, 2007 [36]; Nakamachi, 2007
[37]; Suvaci, 2005 [40]; Sztwiertnia, 2006 [41]; Tai, 2002 [42]). Ayrica TEM ile
karsilagtirildiginda, EBSD teknigi genellikle ytliksek ¢oziiniirliikle ¢ok daha genis
alanlarin incelenmesine olanak saglar [14].

EBSD teknigi, seramik, metal ve kompozit gibi farkli malzeme
gruplarinda, kristal yonlenme haritasi1 ve yonlenme miktar1 (Sekil 2.5), hata
analizi, faz tayini ve miktarini belirleme ve faz dagilim haritalamasi (Sekil 2.6),
tane simir1 Ol¢limii ve morfolojik calismalarda, deformasyon mikro yapist ve
gerinim Glglimii gibi ¢aligmalarda kullanilmistir [10].

Ayrica, 2007 yilinda Anadolu Universitesi, Malzeme Bilimi ve
Miihendisligi Boliimii’nde yapilan bir tez calismasinda c¢ekirdekli ve ¢ekirdeksiz
ZnO esash varistor sistemleri EBSD ile incelenmis ve c¢ekirdekli yapinin
cekirdeksiz yapiya gore daha diizenli yonlenmelere sebep oldugu tesbit edilmistir

[15].
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Sekil 2.5 (a) Metalik kompozit numunesine ait SEM goriintiisit ve (b) SEM goriintiisiine ait
bolgenin EBSD ile elde edilmis yonlenme haritasi. Aym renkler, ayni ydnlerde

yonlenmis taneleri géstermektedir [16]
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Sekil 2.6 Olivin, diopsit ve enstatit fazlarindan olugsan numunenin yénlenme haritasi (a) ve aymn

bolgenin faz dagilimi haritasi(b). (b) de kirmuzi renk, olivine (Mg,Fe),SiO4, mavi
renk; diopsit Ca(Mg,Fe)Si,O¢ ve yesil ise enstatite (Mg,Fe)SiO; fazlarimi temsil
etmektedir [16]
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Al,O3 seramik malzemelerde EBSD c¢alismalart mevcuttur. Ancak bu
projenin konusu olan Fe- katkili alumina seramiklerde EBSD, XRD ve TEM
caligmas1 bilgimiz dahilinde literatiirde mevcut degildir. Katkisiz olarak veya
farkli katkilarin ilavesi ile sinterlenen Al,O3; seramiklerinde EBSD tekniginin
kullanima ile elde edilen sonuglar asagida 6zetlenmistir.

Manyetik alan altinda slip dokiimle sekillendirilip, farkli sicakliklarda
sinterlenerek tretilmis a-Al,O3 seramiginin yonlenme dagilimi nétron
difraksiyonu ve SEM-EBSD ile belirlenmis ve nétron ve elektron difraksiyonu ile
tane istatistiklerinde benzer sonuglar elde edilmis, ters kutup grafikleri (inverse
pole figures) ve EBSD haritalart manyetik alan ve sinterleme sicakliklarinin
yonlenme gelisimine etkisi gosterilmistir. Elde edilen sonuglara gore artan
sinterleme sicaklig1 ile yonlenme artmis ve ¢ ekseni dagilimi netlesmis, kristal ve
tane boyutunun artan sinterleme sicakligi ile arttigi belirlenmistir [17].

Yapilan bir ¢alismada ise, Y, Nd**, ve La*" gibi nadir toprak
elementlerinin katkilar1 ile sinterlenen aluminada bu katkilarin bazi 6zel tane
siirlarini tesvik ederek tane sinirt yapisini degistirdigi one siiriilmiistiir. Ancak
EBSD teknigi ile hatali yonlenme dagilimi incelemeleri, aluminanin tane siniri
yapisinin nadir toprak elementlerinin ilavesi ile onemli Ol¢iide degismedigini
gostermistir [18]. Bir diger ¢alismada, aliiminyum okside nadir toprak elementleri
katilmasiyla (La, Gd, Yb) ile tane sinir1 ¢izgilerinin ve oyuklarinin biiyiidiiglinii
EBSD caligmalar1 gostermistir [19].

Bir calismada jel dokiim prosesiyle hazirlanmis ve c eksenindeki
yonlenme aljinat ile elde edilmis alfa aluminada tane yonlenmesi ve tane siniri
hatal1 yonlenme dagilimi i¢cin EBSD kullanilmis ve tane smirinda hatali
yonlenmelerin 50-60 derece araliginda dagildig: tespit edilmistir. Pole ve inverse
pole grafikleri EBSD ile Olgiilen alfa aluminadaki yonlenme ve x 151
difraksiyonu yonlenme 6lgtimii ile karsilastiriimistir [20].

Literatiirdeki bir diger ¢aligmada ise, kimyasal buhar biriktirme yontemi
ile safir (Al,O3) althik dstiinde R yiiziinde (1102) ve A yiiziinde (1120)
blyiitiilmiis yiiksek oranda dizili ve izole edilmis tek duvarli karbon

nanotiiplerinin EBSD analizi sonucunda, tek duvarli nanotiiplerin belirli kristal
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yonlerde dizildigi belirlenmistir. Ote yandan althgin C yiiziinde (0001)
biiyiitiilmesi durumunda ise nanotiiplerin rastgele yonlendikleri gézlenmistir [21].

Baska bir c¢alismada, sabit sicaklikla 1s1l islem ile biyiitiilerek
yonlendirilmis tek kristal alfa alumina (TGO) ve 1s1l gevrimli elektron demeti
fiziksel buhar ¢oktiirme yontemi ile iretilmis termal bariyer kaplamalar (EB-
PVD-TBC) ve sabit sicaklikta islem goérmiis hava plazma piliskiirtmesi ile elde
edilmis termal bariyer kaplamali numuneler (APS-TBC), yiiksek ¢Oziintirliklii
EBSD ile incelenmistir. APS numunesinde 6nemli miktarda yonlenme olusmamis
ancak EB-PVD numunesinde iyi bir yonlenme gézlenmistir [22].

Baska bir calismada da, iki farkli sicaklikta sinterlenmis diizensiz
yonlenmis aliiminyum oksit ve zirkon oksit seramiklerinin genel ve uyumlu
konumdaki latis tane sinirlart dagilimi EBSD teknigi ile incelenmistir [23]. Hem
aliminyum oksit hem de zirkon oksit i¢in ters kutup sekil grafikleri (inverse pole
figures) elde edilmis ve sonuglar iki boyutlu random spatial metodu ile
karsilastirllmis  ve dagilimlar hesaplanmistir. Aliminyum oksitte random
metodundan Ol¢iilen genel tane sinir1 dagilimi sinterleme sicakligindan bagimsiz
olan tiim numuneler i¢in ayn1 karakteristik sapmay1 gosterirken zirkon oksitte ise
bu davranis gozlenmemistir. Her iki sicaklikta sinterlenen aliiminyum oksit ve
zirkon oksitteki uyumlu latislerin toplam tane siirina oraninin random metoda
gore c¢ok daha fazla oldugu belirlenmistir. Random modeldeki sapmalar
incelendiginde sapmalarin sinterleme sicaklifina ve latis geometrisine baglilik
gostermedigi anlasilmistir. Sonuglara gore; hatali yonlenmenin minimum ve
maksimum degeri sinterleme sicakligindan bagimsiz olup, basta kullanilan
tozlarm o6zelliklerine ve ham yapinin {iretim siirecine baghdir [23].

Litetiir caligmalarinda goriilecegi lizere Al,O3 esasli malzemelerde EBSD
ve diger teknikler yonlenmeleri belirlemek icin kullanilmistir. Ancak bu
calismanin konusu olan Fe katkili yonlendirilmis Al,O3 seramiklerinde EBSD

calismalari bilgimiz dahilinde literatiirde mevcut degildir.
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2.4 Amac ve Onem

Bu ¢alismanin amaci, ‘Karbon Nanotiip Sentezinde Kullanilmak Uzere Fe-
Katkili Al,O3 Seramik Tozlarinin ve Altliklarin Uretimi’ baslikli yiiksek lisans
tezi [24] kapsaminda iiretilen demir katkili aliimina seramik altliklarindaki
yonlenmeleri ve yonlenme miktarlarini tespit etmek ve siire¢ parametrelerinin bu
olusuma etkisini incelemektir.

Bu calismanin Kkonusu, karbon nanotiiplerin iiretiminde altlik olarak
kullanilmak iizere tiretilen demir katkili alumina seramiklerinde yonlenmelerin ve
yonlenme miktarimin EBSD teknigi esas alinarak belirlenmesidir.

Bu calismanin 6zgiin degeri, demir katkili alumina seramik altliklardaki
yonlenmelerin karbon nanotiip biiyiitiilmesi iizerine etkisinin ilk kez belirlenerek,
karbon nanotiiplerin iiretiminin kontrolii i¢in 6nemli olan yonlenmenin istenildigi
bicimde kontrol edilmesinin ve daha iyi yonlenmis malzemelerin iiretilerek biiylik
bir sorun olan karbon nanotiiplerin tek tek liretiminde dncii bir konuma gelmektir.
EBSD teknigi ile alumina altliklarda ydnlenmelerin nanotiip biiyiitme iizerine
etkisinin belirlenmesi sadece lilkemiz i¢in degil ayn1 zamanda evrensel boyutta
bilimsel ac¢idan 6zgiin bir calisma olacak ve literatiirde ilk kez yer alacaktir.

Literatiir 6zetinde de belirtildigi gibi yonlenme (anizotropik sistemlerde)
malzeme Ozelliklerinde ve bu Ozelliklerin gelistirilmesinde Onemli  bir
parametredir. Bu nedenle EBSD ile yapilacak farkli proses kosullarindaki
yonlenme miktari tespiti tiriin kalitesi ve diger bazi 6zelliklerin 6rnegin; fiziksel,
mekanik yada elektriksel ozelliklerin saglanmasi i¢in 6nemlidir. Bu baglamda
projenin basariyla tamamlanmasi halinde iistiin 6zellikli yeni karbon nanotiiplerin
tiretiminde kullanilmak iizere elde edilecek demir katkili aliimina seramik altliklar
gelistirilebilecektir. Ayrica 6zellikle EBSD teknigi iilkemizde ¢ok az kurumda
mevcut olup birgok problemin ¢oziimiinde kullanilabilir ancak tilkemizde bu
konuda yetismis eleman sayisi son derece sinirhidir. Bu nedenle bu tez ile
kazanilacak deneyim ve yetisecek yiiksek lisans Ogrencisi ile bu teknik daha
yaygin olarak kullanilmaya baglayacak ve literatiire katkisinin yani sira
endiistriyel problemlerin ¢6ziimiinde kullanilmast 1ile de katma deger

saglayacaktir.
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Bu caligmada elde edilmesi beklenen ¢iktilar sunlardir:
(1) Fe-katkili aliiminada {iretim kosullarinin (sivi faz ve demir miktar1)
yonlenme tizerindeki etkisinin belirlenmesi
(i) Numunenin EBSD analizine hazirlanmasi igin optimum kosullarin

belirlenmesi ve

(i)  EBSD analizi i¢in uygun mikroskobik parametrelerin belirlenmesidir.
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3. DENEYSEL CALISMALAR

Bu c¢alismada kullanilmis olan aliimina althiklar, ‘Karbon Nanotiip
Sentezinde Kullanilmak Uzere Fe-Katkili Al,03 Seramik Tozlarinin ve Altliklarin
Uretimi’ baslikli yiiksek lisans tezi kapsaminda iiretilmistir [24]. Uretim yontemi

asagida Ozetlenmistir.

3.1 Aliimina Althklarin Uretimi

Fe-katkili aliimina seramik altliklar yanma sentezi yontemi ile {iretilip
atritor degirmende ogiitiileren katyonca %2 ve %10 Fe iceren o-AlyixFexxOs
tozlari kullanilarak serit dokiim yontemi ile hazirlanmistir [24].

Y onlendirilmis mikroyapiya sahip seramiklerin iiretiminde ¢ekirdek olarak
20+5um c¢apinda ve 2.0um kalinhginda plaka sekilli a-Al,O3 taneleri (Pyrofine
Platelets, EIf-Atochem, Pierre-Benite, France) Kullanilmistir. Cekirdek ilavesi a-
Aly-xFex03 tozunun hacimce %5’ 1 kadardir. Sivi faz yapici olarak CaO ve SiO»
(1:1 oraninda) kullanilmistir. CaO + SiOy, a-Alyix)Fe2xO3 tozunun hacimce %0,
%1 ve %5’ i oranlarinda ilave edilmistir. Ogiitme ve karistirma islemleri icin
stabilize zirkonya (YTZ) bilyeler kullanilmigtir [24].

Hazirlanan c¢amur siiziilip bilyelerden ayrildiktan sonra manyetik
karigtirirctya alinmistir. Karistirma esnasinda cekirdekler 90 um’ lik elekten
gegirilerek ¢amura ilave edilmistir. Hazirlanan ¢amur, serit dokiim yontemi ile 30
cm/sn dokiim hizi ve 400 pum bicak kalinliginda sekillendirilmistir. Elde edilen
Fe-katkili1 Al,O3 seritleri kurutulduktan sonra 2 x 3.5 mm boyutlarinda kesilerek
45 MPa basing ve 70°C sicaklikta 10 dk. siire ile laminasyon (6 katman) islemine
tabi tutulmustur.

Numuneler 1000°C’ de 1 dakika bekletilerek On-sinterleme yapilmis ve
boylece baglayic1 giderme sonrast numunelerin mukavemetinin artmasi
saglanmistir. Baglayicilart uzaklastirilan numuneler aliimina bot igerisinde
1600°C’ de 2 saat sinterlenmistir. Sinterleme sirasinda 1sitma ve sogutma hizlar
10°C/dk’ dur.

Bu numunelerde katalitik kimyasal buharla biriktirme (CCVD) metodu ile

CNT iiretimi yapilmistir. Alimina krozeye konularak CCVD firin1 igerisinde
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bulunan kuvars tiipiin ortasina yerlestirilen Fe-katkili Al,O3 tozlar1 H,-CH,4 gaz
karistmi ortamida 1000°C° de indirgenmistir. Indirgenme prosesi ile birlikte
oksit tanelerinin yiizeyinde olusan Fe nanopartikiillerinin CH;’ tin ayrismasini
katalize etmesiyle birlikte karbon nanotiipler Fe katkili Al,O3 altliklar1 {izerinde

biytitiilmiistiir.

3.2 Numunelerin X- Istm1 Kirinim Analizi icin Hazirlanmasi ve Incelenmesi

Sinterlenmis Fe-katkili Al,O3 seramiklerinden hazirlanan numuneler metal
tutucuyla desteklendikten sonra x-isinlar1 difraksiyonu (XRD-Rigaku Rint 2000)
cihazinin igerisindeki numune tutucuya yerlestirilerek 40 dakika siireyle, Cu K,
1s1masi kullanilarak 20-100° acilar1 arasinda, 2°/dk tarama hizi ile XRD ¢ekimleri
gerceklestirilmistir.

XRD teknigi kullanilarak yonlenme miktarini tespit etmek i¢in Lotgering
Faktor (f) formiilii kullanilir. Bu formiil ile Lotgering faktor asagidaki sekilde
hesaplanmaktadir [32].

P-P,

"=

P= YoOnlenmis numunede, yonlenmeyi gosteren piklerin siddet toplamimin tim
piklerin siddetleri toplamina orani.
Po= Yonlenmemis numunede, yonlenme beklenen piklerin siddet toplamlarinin

tiim piklerin siddetlerinin toplamina orani.

3.3 Numunelerin Geri Yansiyan Elektron Kirinimi (EBSD) Analizi icin

Hazirlanmasi

EBSD teknigi icin en onemli parametre numunelerin miikemmel yiizey
diizgiinliigline sahip olmasidir. Yiizey diizglinligi miikemmel olmayan bir
numunede girinti ve ¢ikintilar olacaktir ve bunlar EBSD analizinde golgeler
olusturarak patern kalitesini diisiirecektir. Bu nedenle numune hazirlama geri

yanstyan elektron kirinimi teknigi i¢in en 6nemli siireglerdendir.
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Fe-katkili aliimina altliklarda EBSD caligsmalarinda baz1 gii¢liikler goriilmiistiir.
Bunlar 6nceden de belirtildigi gibi yiizey piiriizliiliiglinden ve numunenin yalitkan
olmasindan kaynaklanan problemlerdir. Bu problemlerin asilmasi i¢in ¢esitli
yontemler denenmistir. Bu ¢alismada pelet hazirlanmasindan baslayarak farkli

karakterizasyon teknikleri i¢in izlenecek yontemler Sekil 3.1° de verilmistir.

Peletlerin Hazirlanmasi

!

Sinterlenmis Peletler

L

Ogiitme Kesme Kesme
XRD incelemesi Bakalite Alma Asindirma
Cross Polisher veya Parlatma Ultrasonik Kesme

Micropol Polisher

l ” Paralel Parlatma

., SEM-EBSD Incelemesi
Bmpler

A 4 A 4
Focus lon Beam (FIB) lon Slicer l

Iyon Inceltme

Sekil 3.1 XRD ve SEM-EBSD incelemeleri i¢in numune hazirlama asamalar1
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Bunun ig¢in; serit dokiim yontemi ile hazirlanip sinterlenmis numuneler bes
farkli teknik ile mikroskopta incelenmek {izere hazirlanmigtir. Bunlar;
i.  Geleneksel parlatma yontemi ile
ii.  Focus lon Beam (F.1.B) ile,
lii.  Termal daglama yontemi ile,
iv.  Cross Polisher ile,

V.  Mikro parlatici ile numune hazirlama parametreleri gelistirilmistir.

3.3.1 Geleneksel Parlatma Yontemi ile Numune Hazirlama

SEM-EBSD incelemesi i¢in oncelikle 6rnekler kaliba alinmistir (Struers
LaboPress-3). Kaliba alinan numuneler yiizey diizgiinliigiiniin saglanmasi igin
sirastyla 120, 240, 320, 600, 1200 numarali agindirma kagitlar1 ve 9, 3 ve 1,0
mikron boyutlu elmas siispansiyonlari ile otomatik parlatma cihazinda (Struers
Tegra Pol-25) parlatilmistir. Parlatmanin son adiminda 0,25 mikron kolloidal

silika kullanilmistir.

3.3.2 F.I.B ile Numune Hazirlama

Bilkent Ulusal Nanoteknoloji Arastirma Merkezinde bulunan FIB cihazi
(FEI-Nova 600i Nanolab) kullanilarak SEM igin yiizeyi diizeltilmis numune
hazirlanmistir (Sekil 3.2).

T 9

Sekil 3.2 FIB cihazina ait genel goriinti
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3.3.3 Mikro Parlatic1 Cihazi ile Numune Hazirlama

EBSD teknigi i¢in zor olan numune hazirlama asamasi bu proje
kapsaminda alinan mikro parlatici (Buehler-Minimet 1000) cihazi kullanilarak
geleneksel parlatma yontemine benzer sekilde gergeklestirilmistir. Parlatma islemi
sirastyla 1000° lik ve 2400’ lik SiC kegeleriyle parlatilir ve ardindan kimyasal
soliisyonlarinda yardimi ile ince parlatma islemine gecilir. Bu islemlerde sirayla
Dac 3um lik parlatma kegesiyle numune basina uygulanan yiik 15N olacak
sekilde 30 dakika, Nap 1um lik parlatma kegesiyle 30 dakika ve en son olarak da
kolloidal silika 0,5um’ lik kegeyle 50 dakika parlatilmistir. Ardindan TEM
numune hazirlama atagmanlarindan tripod yardimi ile 0,5 lik lapping film ile elle
10 dakika ylizey parlatilir. Parlatma isleminin ardindan yalitkan olan demir katkili
alimina numunesi yiliksek hizlandirma voltaji altinda sarjlanmamasi igin

gerektiginde karbon ile iyon inceltme cihazinda (Baltec-RES-101) kaplanmustir.
3.3.4 Cross Section Polisher ile Numune Hazirlama

Numuneler Sekil 3.3” te verilen Cross Section Polisher cihazi (Jeol SM-
09010) ile hazirlanmistir. Numuneye uygun olarak akim, voltaj ve siire degerleri
belirlenmistir. Ornege 4,5kV uygulanarak, 16 saat kesit alanindan parlatma
yapilmustir. Dogru sartlar altinda parlatilmis numune yiizeyi ¢ok daha piiriizsiiz

olmaktadir. Numune ylizeyi piiriizsiiz ise ¢ok daha 1yi patern kalite haritasi ve

patern elde edilmektedir.

-5 =
g 5
=

Sekil 3.3 Cross Section Polisher cihazi
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3.3.5 Termal Daglama

Numune yiizeyleri otomatik parlatma ile parlatildiktan sonra bazilar farkl

sicakliklarda firinda (Nabertherm) 1 saat boyunca termal daglama yapilmistir.

3.4 Numunelerin SEM-EDX ve SEM-EBSD ile incelenmesi

Numunelere ait kimyasal bilgi elde etmek i¢in taramali elektron
mikroskobuna (SEM) (ZEISS SUPRA 50VP-Sekil 3.4) bagli olan Enerji Sa¢ilimli
X-Isim1 (EDX)-Oxford INCA dedektorii kullanilmigtir. Numuneler degisken
basing uygulamasi ile kaplanmadan incelenmistir. Calisma mesafesi EDX
analizleri i¢in 8-9 mm’ de tutulmus, 20 kV hizlandirma voltajinda ve 30 pm

aciklikta caligilmistir.

Geri yanstyan elektron kirimimi (EBSD) (Oxford INCA HKL 5 Channel)
atagmani SEM’ e bagh olarak c¢alisan bir dedektordiir (Sekil 3.5). EBSD
caligmalarinda kullanilacak olan optimum mikroskop parametreleri (hizlandirma

voltaji, agiklik ve kamera ayarlari) belirlenmis ve boliim 4.3.2° de verilmistir.

SUPRA 50vp

a

Sekil 3.4 Zeiss Supra 50VP, Oxford Inca HKL WDX, EBSD ve EDX dedektorii
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Sekil 3.5 Oxford Inca HKL EBSD dedektoriine ait goriintii

EBSD tekniginde dedektér numuneye yaklastirildiktan sonra ikincil

elektron goriintiisii ve geri yanstyan elektron goriintiileri alindiktan sonra EBSD

analizine gegilir. Bu program iizerinde numune ismi girildikten sonra ilk basamak,

fazlarin girilmesidir (Sekil 3.6). Bu nedenle EBSD analizi yapilmadan once

numunedeki fazlarin belirlenebilmesi i¢in iyi bir XRD analizine ihtiyag¢ vardir.

Poorwer |

ALUMINA ION BEAM

220 pses v

Name Lattice

Center

Triclinic
(Fe,Cr)23CE Cubic

(My.93 Fe07)Ca ... Orhorho...

157724-1CSD Hexagonal
31052-ICSD Hexagonal
34286-ICSD Hexaconal

Fe203 (Hematite)

Alumina CAlpha)

Primitive
Face cent...
Primitive
Primitive
Primitive
Primitive

Sekil 3.6 EBSD analizi baslangicinda segilmesi gereken faz tablosu
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4. DENEYSEL SONUCLAR

4.1 Fe-Katkih Aliimina Seramiklerinin XRD Sonuclari

Daha once sonuglandirilan bir tez kapsaminda [24], Cu K, 1simasi
kullanilarak 20-100° ag¢ilar1 arasinda, 2°/dk tarama hiz ile ¢ekilen XRD paternleri
Sekil 4.1-4.4° te tekrar verilmistir. Yapilan bu analizlerde kullanilan kodlar bir
ornekle agiklanacak olursa, 6rnegin 10FeSPLI1LP ibaresi, katyonca %210 demir
(Fe), 5% ¢ekirdek (PL), %1 siv1 faz (CaO+SiO;) (LP) igeren numune anlamina
gelmektedir.

%10 Fe katkili Al,O3; seramiklerinin ylizeyinden elde edilen XRD
grafiklerinde; a-Al,O3 plaka sekilli ¢ekirdek (Sekil 4.1 (a),(b)) ve siv1 faz ilaveleri
(Sekil 4.1 (c),(d)) ile birlikte yaklagik ~41° ve 90° 20 degerlerinde bulunan o-
Al,O3 plakalarin bazal diizlemlerine ait (0006) ve (00012) piklerinin siddetlerinde
meydana gelen artis, numunelerdeki kristallografik yonlenmeyi gostermektedir.
XRD analizi sonuglari en fazla yonlenmenin 10Fe5SPL1LP numunesinde elde
edildigini gostermektedir. S1vi faz yapici ilavelerin miktarindaki artis numunelerin

yonlenme derecelerinde bir miktar diigiise neden olmustur (Sekil 4.4 (d)) [24].

Sekil 4.1-4.4° te verilen XRD paternlerinden sinterlenmis Fe-katkili Al,0O3
seramiklerin yonlenme kesirleri yar1 kantitatif bir yontem olan Lotgering Faktorii

(f) boliim 3.1.1° de verilen formiile gore hesaplanmis ve ¢izelge 1 ‘de verilmistir.

Lotgering faktorii hesaplamalarina gére maksimum yonlenme fraksiyonu
(Sekil 4.3 (d))’ de goriilen 10Fe5PL1LP numunesine aittir ve Lotgering faktorti,
0,33 civarindadir. Plaka sekilli a-Al,O3 gekirdek tanelerinin biiyiik ¢ogunlugu

serit dokiim yoniinde yonlenmistir [24].

Lotgering faktor hesaplamalari sivi faz sinterlemesi ile sinterlenen ve/veya
katyonca %10 Fe iceren numunelerdeki morfolojik yonlenmenin ve ydnlenme

fraksiyonunun diger numunelere kiyasla daha fazla oldugunu gostermistir.
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Sekil 4.1 Fe-katkili Al,O; deki kristalografik yonlenmeyi gosteren (a) 10FeOPLOLP,
(b) 10Fe5PLOLP, (c) 10Fe5PL1LP ve (d) 10Fe5PL5LP numunelerine ait XRD
grafikleri [24]
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Sekil 4.2 1600°C’de 2 saat sinterlenen ve sivi faz icermeyen (a) 1Fe5PLOLP (b) 2Fe5PLOLP (c)
5Fe5PLOLP ve (d) 10Fe5PLOLP numunelerine ait XRD grafikleri [24]

25



] o: korund
1= l-ZrlZl2

(00012)
2

(00086)

{1 @

o
o
('8
3 o, o e s 'IOLOLOEOL &
] lll N A

—~
()
~

Siddet

NI -
1@ ] Lo L.l hasannh A

- r T 7 T
20 40 B0 a0 100

20 [7)
Sekil 4.3 1600°C’ de 2 saat sinterlenen ve hacimce % 1siv1 faz igeren (a) 1Fe5PL1LP (b)
2Fe5PL1LP (c) 5Fe5PL1LP ve (d) 10Fe5PL1LP numunelerine ait XRD grafikleri [24]
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Cizelge 4.1 Fe-katkili aliimina numunelerinin hesaplanan Lotgering Faktorleri

Numune Ad1 Lotgering Faktor (f)
(a) 10FeOPLOLP -
Sekil 4.1 (b) 10Fe5PLOLP 0,11
(c) 10Fe5PL1LP 0,33
(d) 10Fe5PL5LP 0,14
(a) 1Fe5PLOLP -
Sekil 4.2 (b) 2Fe5PLOLP 0,01
(c) 5Fe5PLOLP 0,03
(d) 10Fe5PLOLP 0,12
(a) 1Fe5PL1LP -
Sekil 4.3 (b) 2Fe5PL1LP 0,012
(c) 5Fe5PL1LP 0,01
(d) 10Fe5PL1LP 0,33
(a) 1Fe5PL5LP -
Sekil 4.4 (b) 2Fe5PL5LP 0,08
(c) 5Fe5PL5LP 0,05
(d) 10Fe5PL5LP 0,14
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4.2 Fe-Katkili Aliimina Numunelerinin SEM-EDX ve SEM-WDX ile Analizi

Demir katkili aliimina altlik numunelerine yapilan XRD c¢aligmalarinda
belirtildigi iizere yonlenmenin Lotgering Faktor hesabina gore en fazla goriildigi
numune 10FeSPL1LP numunesidir. Yonlenmenin en ¢ok oldugu bu numune
tizerinde ve ayni demir miktar1 igeren 10FeSPLOLP numunesi iizerinde SEM-
EDX-WDX ile genel mikroyapt ve kimyasal analiz g¢alismalari yapilmistir.
Oncelikle bu numuneler iizerinden ikincil elektron ve geri yansiyan elektron
(BSE) goriintiileri aliarak numunenin yiizey diizglinligii ve fazlarmm dagilimi
belirlenmistir. BSE goriintiisiinde agik renk ile goriilen bolgeler atom numarasi
yiiksek elementleri gostermekte, koyu renkte olan bolgeler ise diger elementlere

gore daha diisiik atom numarasina sahip elementler gostermektedir.

421 Sw1 Faz Iceren (10Fe5PL1LP) Kodlu Numunenin SEM-EDX

Sonuglar

Siv1 faz igeren Orneklere ait farkli biiylitmelerdeki SEM goriintiileri ve
kimyasal analiz sonuglar1 Sekil (4.5-4.8)’ de verilmistir. Elde edilen sonuglara
gore numuneler icerisinde beklendigi gibi yaklasik %10 Fe elementi
bulunmaktadir. Geri yansiyan elektron goriintiileri incelendiginde agik renk ile
goriilen bolgeler, koyu renk olarak goriilen bolgelerdeki elementlere gére atom
numaras1 yoniinden daha biiyiiktiir. Acik renkte goriilen yerlerde agirlikli olarak
demir elementi ve ¢cok az miktarda zirkonyum (Zr) elementi goriilmektedir. XRD
paterninde de saptanan bu elementin, iiretim esnasinda 6giitiicii olarak kullanilan
zirkonya bilyadan (ZrO,) geldigi diistintilmektedir.

Genel yapinin haritalama c¢alismasi yapildiginda ise, elementel olarak Al,
Fe, Ca ve O elementleri se¢ilmistir (Sekil 4.7). Elde edilen sonuglara gére numune
icerisinde Al ve Fe elementleri bulunmaktadir. Geri yansiyan elektron
goriintiisiinde acik renk ile goriilen yerlerde agirlikli olarak Fe elementi ve Ca
goriilmektedir (Sekil 4.7). Demirin atom numarast 26, kalsiyumun 20,
aliminyumun ise 13 oldugu i¢in geri yansiyan elektron goriintiilerinde tiim alan

icerisinde beyaz ile goriilen bolgeler Fe elementinin veya Ca bulundugu
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bolgelerdir. Ayrica numunenin {iretim siirecinden gelen safsizlik olan Zr elementi

de atom numarasinin 40 olmasindan dolay1 daha beyaz renkte goriilmektedir.

AT

=

©) P S a cts Curson o0 o)
Element Atom (%) Bilesik Oksit (%)
Al 90,01 Al,O3 87,66
Fe 9,99 Fe,03 12,34
Toplam 100,00 100,00

Sekil 4.5 Siv1 faz iceren numuneye ait a) ikincil elektron goriintiisii (Kimyasal analiz yapilan alan

kirmizi ¢ergeve ile belirtilmistir), b) bu alana ait EDX spektrumu, c) gergeve ile

belirlenen alandan elde edilen kimyasal analiz sonucu




20 ym =——

b)
Element Atom (%) Bilesik Oksit (%0)

1 Al 93.45 Al,O3 92.20
Fe 6.55 Fe,O4 7.80
Al 75.48 Al,O; 68.20
Fe 18.96 Fe,O3 23.74

’ Zr 3.18 ZrO, 5.86
Ca 2.38 CaO 2.21
Al 50.46 Al,O3 38.29

’ Fe 49.54 Fe,O3 61.71

Sekil 4.6 1000x biiylitmede alinmis a) geri yansiyan elektron goriintiisii, b) farkli renklerle

gosterilen bolgelerin kimyasal analiz sonuglar1 ve bu sonuglardan hesaplanan oksit

miktarlari
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b)
Element Atom (%) Bilesik Oksit (%0)

Al 92.70 Al,O3 91.29

: Fe 7.30 Fe,O3 8.71
Al 68.82 Al,O4 60.81
Fe 24.66 Fe,O; 29.84

2 Zr 3.21 Zro, 5.70
Ca 1.80 CaO 1.92
Si 1.51 SiO; 1.73

Sekil 4.7 2000x biiyiitmede alinmig a) geri yansiyan elektron goriintiisii, b) farkli renklerle
gosterilen bolgelerin kimyasal analiz sonuglari bu sonuglardan hesaplanan oksit

miktarlari
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Sekil 4.8 Siv1 faz igeren numuneye ait a) geri yansiyan elektron goriintiisii, b) elementel dagilim

haritasi, c) Al elementine ait dagilim, d) Fe elementine ait dagilim, e) Oksijene ait

dagilim, f) Ca elementine ait dagilim haritasi



4.2.2 Siv1 Faz Icermeyen (10Fe5PLOLP) Kodlu Numunenin SEM-EDX

Sonuclarn

Sivi faz igermeyen numuneye ait SEM-EDX analizleri Sekil (4.9-4.11)’ de

verilmigtir. Stv1 faz iceren numuneden farkli olarak EDX analizinde Ca elementi

tespit edilmemistir. Bu nedenle siv1 fazda yiiksek oranda Fe yer alirken tanelerde

stvi faz iceren sisteme benzer sekilde % 6-7 civarinda Fe ¢ozilindiigii

goriilmektedir.

100 ym

Element Atom (%) Bilesik Oksit (%0)
Al 91.00 Al;,O3 88.99
Fe 9.00 Fe,O3 11.01

Sekil 4.9 S1v1 faz igermeyen numuneye ait a) geri yansiyan elektron goriintiisii, b) sar1 cerceve ile

belirtilen bolgenin kimyasal analiz sonucu bu sonuglardan hesaplanan oksit miktarlari
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Element Atom (%) Bilesik Oksit (%)
Al 91.42 Al,O3 89.56
Fe 8.58 Fe 03 10.44

c)
Element Atom (%) | Bilesik Oksit (%)
Al 16.41 Al,O3 11.02
: Fe 83.59 Fe,O3 88.98
Al 93.89 Al;O3 92.77
? Fe 6.11 Fe,0s 7.23
Al 93.33 Al;O3 92.04
4 Fe 6.67 Fe,O3 7.96

e . 1 faz igermeyen numunenin a x biiylitmede alinmig geri yansiyan elektron
Sekil 4.10 Siv1 faz i v i 1000x biyiitmede al geri yan elekt
goOriintiisii, b) sar1 ¢erceve ile belirtilen alanin kimyasal analiz sonucu, ¢) nokta ile

verilen (.) bolgelerin kimyasal analiz sonuglart ve bu sonuglardan hesaplanan oksit

miktar1 (Not:kesikli ¢izgi ile X-151n1 sinyallerinin geldigi alan gosterilmistir.)
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b)

Element Atom (%) Bilesik Oksit (%)
Al 50.06 Al;O3 38.75
1 Fe 38.57 Fe,O3 4417
Zr 8.28 ZrO; 14.49
Si 3.09 SiO; 2.58
3 Al 94.89 Al;O3 93.77
Fe 5.11 Fe,O3 6.23

Sekil 4.11 Siv1 faz igermeyen numuneye ait a) geri yansiyan elektron goriintiisii, b) nokta ile

verilen (.) bolgelerin kimyasal analiz sonuglar1 ve bu sonuglardan hesaplanan oksit

miktar1 (Not:kesikli ¢izgi ile X-151n1 sinyallerinin geldigi alan gosterilmistir.)
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4.2.3 Sivi Faz Iceren (10FeSPLILP) Kodlu Numunenin SEM-WDX

Sonuc¢lan

Daha once Sekil 4.5 (b)’ de verilen EDX spektrumunda (Sekil 4.12) 0.5
keV civarinda O ve Fe piklerinin ayirtedilemedigi goriilmektedir. Bu piklerin
hangi elemente ait oldugunu belirlemek amaciyla SEM-WDX analizi yapilmis ve
EDX analizi ile karsilastirilmis ve WDX analizi Sekil 4.13te verilmistir. Sivi faz

igeren numuneye ait SEM-EDX ve SEM-WDX analizleri sirasiyla Sekil 4.12 ve
4.13 de verilmistir.

Spectrum 1

0 1 2 3 4 5 g 7 i q 10
Full Szale 3035 ctz Curzor: -0060 (2289 cis) =

Sekil 4.12 Sivi faz igeren numuneye ait EDX spektrumu

Normal kosullarda O, piki 0.532 keV’ de, Fer, piki ise 0.565 keV’de
beklenmektedir. Ancak Sekil 4.13” te farkli noktalarda gozlenmesi EDX ve WDX

cthazlarmin kalibrasyonunda problem oldugunu gdstermektedir..

Spectrum S

Full Scale ED 7122 otz Full Zcale WD 4940 (100xcts!s) Cursor, 0857 ket

Sekil 4.13 Siv1 faz igeren numuneye ait WDX ve EDX spektrumlarinin iist iste ¢akistiriimasi
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4.3 EBSD Sonuclarimin Kalitesini Etkileyen Parametreler

Genel karakterizasyonlar yapildiktan sonra belirlenen numunelerde EBSD
caligmalar1 6ncesi EBSD sonuglarinin kalitesini etkileyen parametreler iizerinde
calisilmigtir. EBSD sonuglarini etkileyen parametreleri iki ana baslikta toplamak
mimkiindiir. Bunlardan birincisi numuneden, digeri ise mikroskop kullanim

parametrelerinden kaynaklanan etkilerdir.

4.3.1 EBSD Sonuclar1 Uzerinde Numuneden Kaynaklanan Etkiler

i.  Yizey diizglinliigiiniin etkisi
ii.  Porozite etkisi

iii. Iletkenlik/yalitkanlik etkisi

i. Yiizey Diizgiinliigiiniin Etkisi

Gortintiisii alman numunede EBSD analizinde fazlar secildikten sonra yiizey
diizglinliigline bagli olarak patern eldesi Ol¢iiliir. Patern kalitesi yiizeyin
diizglinliigline bagh olarak degisir. Bu teknikte de daha 6nceden de bahsedildigi
lizere yiizey diizgiinliigii, yiizey kalitesi i¢in en 6nemli parametrelerdendir. Bu
nedenle numunenin iyi hazirlanmis olmasi iyi bir analiz i¢in sarttir. Sekil 4.14” de
gorildiigli tlizere ylizeyir diizgiin olmayan bir numunede patern kalitesi cok
diisiiktiir. Bu nedenle yiizey kalitesini artirmak amaciyla bu calismada farklh

teknikler (FIB, cross polisher vb) kullanilmistir.
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: o solutions

Sekil 4.14 Yiizeyi diizgiin olmayan bir numuneye ait patern kalite goriintiisii

a) FIB Cihaz ile Hazirlanms Fe-Katkili Aliimina Numunesi Verileri

Yiizey kalitesini artirmak i¢in FIB ile numunenin yiizeyinin diizeltilmesi
diisiiniilmistiir. FIB cihazi ile hazirlanan numunede numunenin gézenekli olmast
ve iyonlarin numune yiizeyine hasar vermesinden dolay1 bu teknik ile iyi bir

numune yiizeyi elde edilememistir (Sekil 4.15).

5.00kV 1.6 nA[2000x|5.2mm|52° UNAM

Sekil 4.15 FIB cihazi ile hazirlanan numune yiizeyi
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b) Cross Section Polisher (CP) ile Hazirlanmms Fe-Katkili Aliimina

Numunesi ve Kompozit Numunesi Verileri

Fe-katkili aliimina numunesinin cross section polisher ile hazirlanmig
goriintiisti  Sekil 4.16° da verilmistir. Alumina numunesi Uretimi geregi
katmanlarin bir araya gelmesi ile olusmus, poroz bir malzemedir. Bu parlatma
sonucunda elde edilen paternin ikincil elektron goriintiisii ve kalite patern haritasi
Sekil 4.17° de goriilmektedir. Patern kalitesi diisiik olup numune yiizeyinde
teknikten kaynaklanan kanallar goriilmektedir.

Sekil 4.16 4,5kV uygulanarak, 16 saat kesit alanindan parlatma yapilmis aliimina numunesine ait

ikincil elektron goriintiisii

Cross section polisher cihazi yine ayni kosullarda daha yogun olan
kompozit bir 6rnek olan (SiC-B4C-AIN-AI-Si) iizerine denenmis ve elde edilen
sonuglar Sekil 4.18 de verilmistir. Iyi hazirlanmis bir numune olmasindan dolay1

ikincil elektron goriintiisiinde taneler net bir sekilde goriilmektedir.
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Yapilan calismalar sonucunda numuneye uygulanacak olan akim ve
siirenin 6nemli oldugu belirlenmistir. Numunenin parlatilan kesiti ne kadar
diizgiin ise elde edilecek patern kalitesi de o kadar yiiksek olacaktir. Bu nedenle
her numuneye cross section polisher cihazinda farkli parametreler denenerek en

iyi kosullarin hangi kV degerinde ve hangi siirelerde oldugu belirlenmistir.

vl . o ; Ty 24l S R T i i (S
e : e S A

> 100um L TonMap 2

! 1000 ' Pattern auality map
Sekil 4.17 Aliimina numunesine ait a) ikincil elektron goriintiisii, b) ikincil elektron goriintiisiine

ait bolgenin patern kalite haritasi
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; 100um ' TopMap 1

i

: 100pum ' ' Pattern quality map

Sekil 4.18 CP numunesiyle hazirlanmis kompozit numunesinin a) geri yansiyan elektron

goriintiisiinii, b) kalite patern haritas1 goriintiisi
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C) Geleneksel Parlatma Yontemi ile Hazirlannms Fe-Katkili Aliimina

Numunesi Verileri
Fe-katkil1 aliimina numunesi kaliba alindiktan sonra Struers Tegra Pol-25
marka otomatik parlatma cihazi ile numuneler hassas bir sekilde parlatilmis, geri

yanstyan elektron goriintiisii (a) ve kalite patern harita (b) goriintiileri Sekil 4.19°

da verilmistir.

' 20pm

Sekil 4.19 Geleneksel parlatma teknigi ile hazirlanmig aliimina numunesinin a) geri yansiyan

elektron goriintiisiinii, b) kalite patern haritas1 goriintiisii
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d) Termal Daglama ile Hazirlanms Fe-Katkilh Aliimina Numunesi

Fe-katkili aliimina numunesi tane sinirlarinin belirginlesmesi hedeflenerek
termal daglama yontemi kullanilmigtir. Geleneksel parlatma ve termal daglama ile
elde edilmis geri yansiyan elektron goriintiileri ve patern kalite haritalar1 Sekil
4.20’ de karsilastirilmigtir. Termal daglama ile SEM’ e gore daha iyi patern kalite

haritas1 elde edilmistir.

Normal SEM Geri Yanstyan Elektron Normal SEM Gdriintiisiine ait
Gorlntisi Patern Kalite Haritas1

i &
100pm TopMap 3 1 OOUITI

1300°C de 2 Saat Daglanmis
Numunenin Geri Yanstyan Elektron
Goruntusi

1300°C de 2 Saat Daglanmis
Numunenin Patern Kalite Haritas1

100um 100pm

Sekil 4.20 Normal SEM ile hazirlanmis aliimina numunesinin a) geri yansiyan elektron
gOriintiisiinii ve ona ait patern kalite haritasi, b) termal daglama ile hazirlanmig aliimina
numunesinin ayni bdlgeden elde edilen geri yansiyan elektron goriintiisii ve bu

goriintliye ait kalite patern haritas1 goriintiisii
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i) Porozitenin Etkisi

Numune ylizeyinde olusan kiriklar yada proses siirecinde olugsmus olan
gozenekler gibi kusurlu bolgelerden elde edilen patern Sekil 4.21 (a)’ da
goriilmektedir. Ayrica numune hazirlama esnasinda olugsmus olan hasarlar da
patern kalitesini diisiirmektedir. Cukur bolgelerden patern elde ediliyor bile olsa
dedektore o yonde ilerleyemedigi i¢in patern alinamamaktadir.

Yiizeyde olusmus olan cukur bolgeye analiz yapilmak istendiginde bu
noktadan diizgiin bir kirinim alinamadigr i¢in Kikuchi bandi eldesi de
imkansizdir. Fakat aymi goriintii {lizerinden diizglin bir bdlgeden analiz
yapildiginda bant eldesi ve patern kalitesi yiiksek olmaktadir (Sekil 4.21 (b)).
Sekil 4.22 (a)’ da patern kalitesi orta seviyelerde olan bir analiz goriilmektedir. Bu
analizin kalitesinin artirilmasi i¢in daha iyi bir patern kalitesine ihtiya¢ vardir.
Patern kalitesinin artirilmasi i¢in ayni zamanda EBSD yazilimina bagh olarak
giiriiltiiniin elimine edilmesi miimkiindiir. Patern kalitesinin artirilmast igin
“background removal’’ islemi yani giriltinin  giderilmesi  islemi
yapilabilmektedir. Sekil 4.22 (b)’ de giiriiltiiniin elimine edilmesinden sonraki
basamak goriilmektedir. Kalite arttifinda Kikuchi bantlarinin ¢oziintirliigii ve bu

bantlarin faz eslestirmesi gerceklesmektedir.

iii) Yahtkanhk/iletkenlik Etkisi

Yalitkan numuneler yiiksek hizlandirma voltaj1 altinda elektriksel olarak
yiiklenerek goriintii kalitesini etkiler. Bu etki sarjlanma olarak da bilinmektedir.
Sarjlanma EBSD analizinde patern kalitesini de diigiirmektedir. Bu nedenle
elektriksel iletkenligi yliksek malzemelerde daha iyi sonuglar alinmaktadir. Demir
katkil1 aliimina numuneleri yalitkan olmasindan dolay1 degisken basing (Variable
pressure,(VP)) modunda incelenmistir. iletken bir malzeme olan germanyum
malzemesi ile demir katkili aliimina numunesinin sarjlanmis hali ve VP modunda

incelenmis goriintiileri Sekil 4.23” de verilmistir.
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Sekil 4.22 a) Patern kalitesinin orta diizeylerde oldugu patern grafigi ve b) giiriiltiniin elimine

edilmesi sonrasi patern kalitesi
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Germanium

Sekil 4.23 a) lletken germanyum numunesinin, b) sarjlanmis aliimina numunesinin ve c¢) VP

modunda incelenen aliimina numunesinin patern kalitesi
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4.3.2 Mikroskop Parametrelerinin EBSD Haritalar1 Uzerindeki EtKisi

i. Hizlandirma Voltaj1 Etkisi
ii. Aperture Etkisi
iii. Kamera Ayarlart Etkisi

i) Hizlandirma Voltaji Etkisi

Hizlandirma voltajinin etkisinin belirlenmesi icin diger tiim degiskenler
sabit tutulmus, 120 um aperture agikliginda 5,60 kV extractive voltaj altinda ve
20mm calisma mesafesinde 5 farkli hizlandirma voltaji1 degeri denenmistir. Sekil
4.24 (a-f)’ de sirastyla hizlandirma voltaji olarak 1kV, 5kV, 10kV, 15kV, 20kV ve
25 kV degerleri denenmistir.

Elde edilen sonuglara gore; hizlandirma voltajiin Kikuchi bantlari ve
patern kalitesi lizerine biiyiik etkileri oldugu goriilmektedir. Hizlandirma
voltajinin artmasi ile hem patern kalitesi hem de Kikuchi bantlarinin belirginligi
artmaktadir. Ayrica Sekil 4.24 (b) ve (f) karsilastirildiginda 5kV uygulanmig
Kikuchi bandi ile 25kV uygulanmis goriintiideki bant genislikleri farklidir. EBSD
analizinde bantlarin belirgin ve ince olmasi onemlidir. Bu nedenle hem bant
kalitesi i¢in hem de bant genislikleri icin yiiksek hizlandirma voltaj
kullanilmahidir. Haritalama isleminin hizli olmasi agisindan da yiiksek

hizlandirma voltaj1 tercih edilir.
ii) Aciklik Etkisi

Acikliklarin etkisinin belirlenmesi i¢in diger tiim degiskenler hizlandirma
voltaj1 25kV ve extractive voltaj 5.60 kV’ da sabit tutularak 6 farkli agiklik degeri
denenmistir. Sekil 4.25 (a-f)’ de sirasiyla 7.5, 10, 20, 30, 60 ve 120 um’ lik
acikliga sahip acikliklar ile elde edilen paternler verilmistir. Yapilan incelemelere
gore agikligin artmasi ile toplanan sinyal miktar1 artmis ve bu nedenle patern
kalitesi ve bant kalitesi artmistir. En kiigiik aciklik olan 7.5 pum’ lik agiklik
kullani1ldiginda bant elde edilemedigi gibi analiz siiresi de en iist deger olan 4000
mili saniyeye (ms) ¢ikmistir. 30 pm’ lik aciklikta 1200 ms, 120 um’ lik agiklikta
ise 112 ms olarak belirlenmistir. Bu nedenle genis agiklik kullanilmasi analizin

kalitesini artirmaktadir.
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Pattern with background divided

Sekil 4.24 Alimina numunesinde hizlandirma voltajinin Kikuchi bantlarina ve patern Kalitesine
etkileri: (a) 1kV, (b) 5kV, (c) 10 kV, (d) 15 kV, (e) 20 Kv, (f) 25kV
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Pattern quéality

|

Sekil 4.25 Aliimina numunesinde agikligin Kikuchi bantlarina ve patern kalitesine etkileri: (a) 7,5
pum, (b) 10pm, (c¢) 20 pm, (d) 30 pm, () 60 um (f) 120 um

iii) Kamera Ayarlan Etkisi

Analizin basinda patern eldesi sirasinda patern haritasinin parlamamasi,
kalitenin artirilmasi ve siirenin kisaltilmasi i¢in bazi ayarlar yapilabilmektedir.
Bunlar kamera kontrol kisminda bulunur. Sinyal toplama modu, hassasiyet,

tamamlanma siiresi ve video kazanimi degistirilerek istenilen ayarlar yapilabilir.
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Siire distiriildigiinde kalite yiiksek olmasina ragmen Sekil 4.26° da oldugu gibi

herhangi bir goriintii elde edilemez. Siire artirildiginda goriintii kalitesi de

artmaktadir.

Sekil 4.26 Aliimina numunesinde 120pum’ lik agiklikta ve 25kV’ da a) 16 ms, b) 92 ms ve c)

111 ms analiz siireleri i¢in elde edilen bant goriintiileri
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4.4 %10 Demir Katkili Aliimina Numunelerinin EBSD Analizi

Demir katkili aliimina numuneleri ince seritler seklinde oldugu igin iig¢

farkli yonden incelenmistir. inceleme yonleri Sekil 4.27” de verilmistir.

Normal Yon

Uzun kenar
kesiti Kisa kenar
(Enine Yon) kesiti
| (Capraz Yon)

Sekil 4.27 Numunelerin incelenme yonii

4.4.1 Numunelerin Normal Yonden incelenmesi

Yiizeyi mikro parlatici ile parlatilmis numune 25kV hizlandirma voltaj
altinda 20mm ¢alisma mesafesinde 120um aperture agikliginda ve 500X
biiyiitmede analiz edilmistir. Oncelikle sivi faz igeren ve sivi faz icermeyen
numunelerden geri yansiyan elektron gorintileri alinmis (Sekil 4.28); iki
numunenin patern kalite haritalar1 ve kristal yonlenme haritalar1 karsilagtirilmigtir
(Sekil 4.29). Patern kalite haritasina gore ikincil elektron goriintiisiinde
goriilemeyen tane sinirlarini ve kapali poroziteleri: gostermektedir.

Yonlenme tespiti i¢in numunelerin kristal yonlenme haritalar1 elde
edilmistir (Sekil 4.30). Haritalar her iki numune iginde normal y6nden, enine
yonden ve g¢apraz yoOnden alinmistir. Haritalar incelendiginde yonlenmis
numunenin normal yon kristal haritasi, ydonlenmemis numunenin haritasina gore
daha fazla kirmiz1 renk icermektedir ki kirmiz1 renk burada yonlenme miktarini
isaret etmektedir. Inverse pole grafiklerinden numunenin yonlenmesi kalitatif
olarak belirlenebilir. S1vi faz igeren sistemin sivi faz igermeyen sisteme gore
grafikte [0001] zone ekseninde daha yogun olarak toplandig1 goriilmektedir (Sekil
4.30 (a-b)). Bu grafiklerden numune normali esas alinarak, tanelerin bazal
diizlemlerinin serit dokiim diizlemine dik olduklar1 goriilmektedir, yani tanelerin

bazal diizlemleri normal diizlemine paralel olarak durmaktadir.
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a) 10FellLP

: 200um '

Sekil 4.28 a) Sivi faz igeren numunelere ve b) sivi faz igermeyen numunelere ait geri yansiyan
elektron goriintiileri

52



a) 10FellLP

' 200um '

Sekil 4.29 a) Siv1 faz iceren ve b) sivi faz igermeyen numunelere ait Kalite haritalar
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Sample Mormal
2

Mo-0]
| AI‘
[aa1] [2-1-10]

]
] 13

Cortours log scale times random

[10410]

[24-10]

[@oo1] [2-1-10]

IS
13

Cortours log scale times rancom

Sekil 4.30 a) Sivi faz igeren Ve b) sivi faz igermeyen aliimina numunelerine ait normal y6n kristal

dagilim haritas1 ve inverse pole grafikleri

Ayni sekilde enine dokiim yoniinden ve capraz yonden bakildiginda da
grafiklerin agirlikli olarak yesil ve mavi renklerden olustugu, nadiren kirmizi ¢ok
kiiglik bolgelerin bulundugu goriilmektedir (Sekil 4.31 a-b) ve (Sekil 4.32 a-b).
Hem enine dokiim yoniine ait inverse pole grafiklerine hem de capraz yone ait
inverse pole grafiklerine bakildiginda [IOiO] ile [2110] zone eksenleri arasinda bir
renk dagilimi goriilmektedir. Fakat her iki durum i¢in bakildiginda da sivi1 faz

iceren numuneye ait inverse pole grafiginde [101-0] ile [2110] zone eksenleri
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arasinda sivi faz igermeyen numuneye gore daha yogun bir renk dagilimi

bulunmaktadir.

Rolling Direction
16

[o-10

[0001] [2-1-10]
i 5
13

Cortours log scale times randam

Folling Direction

[ U,'1 0]

—

I
+

[ood] [2-1-110]

A
A3

Contours log scale times random

Sekil 4.31 a) Sivi faz igeren Ve b) sivi faz igermeyen aliimina numunelerine ait enine y6n kristal

dagilim haritalar1 ve inverse pole grafikleri

Her ii¢ yon icin kristal yonlenme haritalar1 ve ters kutup grafikleri
incelendiginde sivi faz iceren numunenin (10FelLP) sivi faz igcermeyen

numuneye (10Fe5SPLOLP) gore daha fazla yonlenme gosterdigi belirlenmistir.
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Trangverse Direction
32

110410

—

[0001] 2117]

[

5
13

Cortours log scale times random

Transverse Direction
2

[10-10]

[0001] 2-1-110]

]
L] 13

Contours log zcale tines random

Sekil 4.32 a) Sivi faz igeren aliimina numunesi ve b) sivi faz icermeyen aliimina numunesine ait

¢apraz yon kristal dagilim haritas1 ve inverse pole grafikleri

Her iki sistem i¢in pole grafikleri (Sekil 4.33) incelendiginde ise
yonlenmis sistemde mikro yapida tanelerin prizmatik diizlemlerinin biiyiik
cogunlugu normal diizlemine paralel olacak sekilde yonlendiklerini
soylemektedir. Fakat bu yon igerisinde mavi ve yesil renklerin karisik olarak
durmasindan, prizmatik diizlemlerin konumlarinin kontrol edilemedigi ortaya

cikmistir yani fiber texture’ dir.
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(1010} Capraz ] (1010} “(;apraz |

(T000)
(AQ) nuoA wmjoq
(AQ) nuoA wmjoq

A3 ’

Contours log scale times random

Sekil 4.33 a) Siv1 faz igeren Ve b) sivi faz igermeyen aliimina numunelerine ait pole grafikleri

Sekil 4.34” de patern kalite haritas1 ile kristal haritasinin birlestirilmis hali
verilmistir. Bu sayede ikincil elektron veya geri yansiyan elektron goriintiisiinde
goriilemeyen tanelerin numune igerisindeki durus bicimleri ve yodnlenmeleri

belirlenmektedir.

Sekil 4.35” de verilen grafikler, alinan referans eksenine gore kristallerin
sapma derecelerini gostermektedir. Sapma ne kadar dar aralikta ise ve o araliktaki
miktar1 ne kadar yiiksek ise yap1 o kadar ¢cok yonlenmistir. Buna gore Sekil 4.35
incelendiginde s1v1 faz igeren sistemin, siv1 faz igermeyen sisteme gore daha fazla
yonlenmis kristal igerdigi rahatlikla goriilmektedir. Yonlenmenin %100 oldugu
kusursuz bir yapida bu dagilimin (alinan referans eksenine bagli olarak)
tamaminin 90° de veya 0°’de toplanmasi beklenir. Her iki grafige bakildiginda da
stv1 faz iceren sistem (10FeSPL1LP), diger sisteme (10FeSPLOLP) gore daha dar

bir aralikta sapma gostermistir. Yani yonlenme digerine gore daha fazladir.
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Sekil 4.34 a-b-c) Siv1 faz igeren aliimina numunesine ait ti¢ farkli yonden patern kalite haritas ile

kristal dagilim haritasi birlesimi (devami)
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Sekil 4.34 d-e-f) Siv1 faz icermeyen aliimina numunesine ait ii¢ farkli yonden patern kalite haritasi

ile kristal dagilim haritasi birlesimi
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Fiber direction

Percent

Sekil 4.35 a) Sivi faz igeren Ve b) sivi faz igermeyen numunelerin aym 6lgekte fiber yon grafikleri

4.4.2 Numunelerin Kesitten incelenmesi

4.4.2.1 Numunenin Uzun Kesitten incelenmesi

%10 demir igerip sivi faz igeren ve sivi faz igermeyen numunelerin
kesitten analizlerinin yapilmasi igin cross polisher cihazi kullanilmigtir. 1400x
biiylitmede 3 farkli bolgeden alinan analiz sonuglari birlestirilmistir. Sivi faz
iceren numune ile icermeyen numunedeki sonuglara gore sivi faz ilavesinin
etkisinin yonlenme iizerine etkisi belirlenmistir. Sekil 4.36 (a) ve (b)’ de cross
polish yapilmig sivi faz iceren ve icermeyen numunelere ait kesit goriintiileri ve
Sekil 4.37 (a) ve (b)’ de goriintiisii alinan bolgelere ait kalite patern haritalar

gortilmektedir.

Kesite gore; normal yon, enine yon ve ¢apraz yon haritalar1 siv1 faz igeren
ve sivi faz icermeyen numunelerin kristal dagilim haritas1 Sekil 4.38-4.40° da
verilmigtir. Numunelerin kesit alanindan parlatilmis olmasindan dolay: haritalar
onceki analizlere gore daha farkli renk dagilimi gostermektedir. Numunenin
normal yOniine ve capraz yoniine bakildiginda tanelerin ya mavi renkte yada yesil

renk tonlarinda oldugu goriilmektedir. Bunun nedeni daha dnceki analizlere gore
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bu caligmada numune kesitten incelenmekte, yani 6rnegin enine (dokiim) yonii

referans alinarak incelenmektedir.

Sekil 4.36 a) Sivi faz iceren ve b) sivi faz igermeyen numunenin kesitten elde edilmis geri

yanstyan elektron goriintiileri (Not: Ug farkli goriintii birlestirilmistir)

Sekil 4.37 a) siv1 faz igeren Ve b) sivi faz igermeyen numuneye ait kalite patern haritalart (Not: Ug

farkli goriintii birlestirilmistir)
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Sekil 4.41° de verilen Inverse pole grafikleri incelendiginde normal yon ve
capraz yon grafiklerinde dagilimimn [1010] ve [2110] diizlemleri arasinda oldugu
gorilmektedir. Enine yon grafiginde ise dagilim [0001] diizleminde
gorilmektedir. Bu da numune normal yonden incelendiginde tanelerin prizmatik

diizlemlerinin normal diizleme paralel olduklarin1 gostermektedir (Sekil 4.41 a-f).

Enine yonden bakildiginda ise kirmizi rengin agirhikli  oldugu
goriilmektedir. Bu da renk skalasi g6z 6niinde bulundurularak [0001] diizleminin
oldugu bilinmektedir. Ayrica inverse pole grafigine de bakildiginda renklerin
agirlikli olarak [0001] diizleminde oldugu goriilmektedir. Yani tanelerin bazal
diizlemleri, enine yon diizlemine paralel olacak sekilde durmaktadir. Bu da sivi
faz igeren ve icermeyen numunelere normal ydnden yapilan analizi

dogrulamaktadir.

Sekil 4.38 a) siv1 faz igeren ve b)sivi faz igermeyen numunelerin normal yonden kristal haritasi

(Not: Ug farkl1 goriintii birlestirilmistir)
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Sekil 4.39 a) sivi faz iceren ve b) sivi faz igermeyen numunelerin enine yon kristal haritas1 (Not:

Ug farkli goriintii birlestirilmistir)

Sekil 4.40 a) s1v1 faz igeren ve b) sivi faz igermeyen numunelerin ¢apraz yon kristal haritas: (Not:

Ug farkli goriintii birlestirilmistir)
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Sivi Faz iceren Numunenin Inverse Pole

Sample Mormal Rolling Direction Tranzverse Direction
2
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Sivi Faz Icermeyen Numunenin Inverse Pole
Sample Marmal Rolling Direction Transverse Direction
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Sekil 4.41 Sivi faz igeren (a,b,c) ve sivi1 faz igermeyen (d,e,f) numunelerin inverse pole grafikleri

Mikroyapida prizmatik diizlemlerin gelisimi Sekil 4.42° de sunulan pole
figiirii ile de agiklanabilir. {1010} pole figiirinde TD serit dokiim yonii RD ise
serit dokiim yoniine dik yondiir. Pole figiiriinde bakis yonii [1010] olduguna gére
TD aym1 zamanda ‘I’ indisi O olan prizmatik diizlemlerin zone eksenidir.
Dolayistyla, TD ekseninde yogunlasan renk haritas1 mikroyapida tanelerin biiytlik
kisminin  bazal diizlemleri normal diizlemine paralel olacak sekilde

yonlendiklerini soylemektedir.

Fiber yon grafiklerine bakildiginda da sivi faz igeren Ornegin sivi faz
icermeyen Ornege gore daha dar bir alanda dagilim gosterdigi belirlenmistir (Sekil
4.43). Siv1 faz icermeyen sistemin dagilimi ise daha genis bir araliktadir. Bu

nedenle s1v1 faz igeren numunenin daha fazla yonlenme gosterdigi belirlenmistir.

64



Sivi Faz igeren Numunenin Pole Grafikleri

{1.0-1,0} RD {1010} RD {10,410} RD

Contours log scale times random Cortours log scale times random Cortours log scale times random

Sivi Faz igermeyen Numunenin Pole Grafikleri

{1,010} RD

{1,010} RD
2

d 0. ‘02;1 0y

N -
13 ; )
Cortours log scale times random ]

Contours log scale times random Contours log scale times random

Sekil 4.42 Siv1 faz iceren a,b,c) ve sivi faz icermeyen d,e,f) numunenin pole grafikleri

a Fiber direction b Fiber direction

=
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Sekil 4.43 a) Sivi faz igeren numunenin, b) s1vi faz igermeyen numunenin fiber yon grafigi
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4.4.2.2 Numunenin Kisa Kesitten incelenmesi

%10 demir igerip sivi faz igeren ve sivi faz igermeyen numunelerin
kesitten analizlerinin yapilmasi i¢in cross polisher cihazi kullanilmistir. 1400x
biliylitmede 2 farkli bolgeden alinan analiz sonuglart birlestirilmistir. Sivi faz
iceren numune ile icermeyen numunedeki sonuglara gore sivi faz ilavesinin
etkisinin yonlenme iizerine etkisi belirlenmistir. Sekil 4.44 (a) ve (b)’ de cp
yapilmis s1v1 faz igeren ve igermeyen numuneler ait kesit goriintiileri ve Sekil 4.45

(a) ve (b)’ de goriintiisii alinan bolgelere ait kalite patern haritalar1 goriillmektedir.

Numunenin normal yoniine ve capraz yoniine bakildiginda tanelerin ya
mavi renkte yada yesil renk tonlarinda oldugu goriilmektedir. Normal yon, enine
yon ve capraz yon haritalar1 sivi faz igeren ve sivi faz igermeyen numunelerin

kristal dagilim haritas1 Sekil 4.46-4.48 de verilmistir.

Sekil 4.49° da verilen Inverse pole grafikleri incelendiginde normal yon ve
capraz yon grafiklerinde dagilimin [1070] ve [2110] diizlemleri arasinda oldugu
gorilmektedir. Enine yon grafiginde ise dagilim [0001] diizleminde
goriilmektedir. Bu da numune normal yonden incelendiginde tanelerin prizmatik

diizlemlerinin normal diizleme paralel olduklarini gostermektedir (Sekil 4.49 a-f).

Enine yonden bakildiginda ise kirmizi rengin agirhiklt oldugu
goriilmektedir. Bu da renk skalasi g6z 6niinde bulundurularak [0001] diizleminin
oldugu bilinmektedir. Ayrica inverse pole grafigine de bakildiginda renklerin
agirlikli olarak [0001] diizleminde oldugu goriilmektedir. Yani tanelerin bazal
diizlemleri, enine yon diizlemine paralel olacak sekilde durmaktadir. Bu da sivi
faz igeren ve icermeyen numunelere normal yonden yapilan analizi

dogrulamaktadir.

66



Sekil 4.44 a) Siv1 faz iceren ve b) sivi faz icermeyen numunenin kesitten elde edilmis geri

yansiyan elektron goriintiileri (Not: Ug farkli gériintii birlestirilmistir)

Sekil 4.45 a) siv1 faz igeren ve b) siv1 faz icermeyen numuneye ait kalite patern haritalar1 (Not: Ug

farkli goriintii birlestirilmistir)
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Sekil 4.46 a) s1v1 faz iceren ve b) sivi faz icermeyen numunelerin normal yonden kristal haritasi

(Not:Ug farkli gériintii birlestirilmistir)

Sekil 4.47 a) siv1 faz iceren ve b )sivi faz igermeyen numunelerin enine yonden kristal haritasi

(Not:Ug farkli goriintii birlestirilmistir)
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Sekil 4.48 a) siv1 faz igeren ve b )sivi faz igermeyen numunelerin ¢apraz yonden kristal haritasi

(Not:Ug farkli goriintii birlestirilmistir)

Sivi Faz iceren Numunenin Inverse Pole
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Sekil 4.49 Siv1 faz igeren (a,b,c) ve sivi faz igermeyen (d,e,f) numunelerin inverse pole grafikleri
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Mikroyapida prizmatik diizlemlerin gelisimi Sekil 4.50” de sunulan pole
figlirti ile de aciklanabilir. {1010} pole figlirinde TD serit dokiim yonii RD ise
serit dokiim yoniine dik yondiir. Pole figiiriinde bakis yonii [1010] olduguna gdre
TD aym zamanda ’ indisi O olan prizmatik diizlemlerin zone eksenidir.
Dolayisiyla, TD ekseninde yogunlasan renk haritast mikroyapida tanelerin biiyiik
kisminin  bazal diizlemleri normal diizlemine paralel olacak sekilde

yonlendiklerini sdylemektedir.

Sivi Faz igermeyen Numunenin Pole Grafikleri

1,010} RD 1,010} RD {1,010} RD
2

"
5
!E.13

Contours log scale times random Corttours log scale times random Contours log scale times rancom

Sivi Faz iceren Numunenin Pole Grafikleri

{1010} RD 10,10} RD {1,010} RD
2 —32 f

Corntours log scale times random Cortours log scale times random Contours log scale times random

Sekil 4.50 Sivi faz igeren a,b,c) ve sivi faz icermeyen d,e,f) numunenin pole grafikleri

Fiber yon grafiklerine bakildiginda da siv1 faz igeren Ornegin sivi faz
icermeyen Ornege gore daha dar bir alanda dagilim gosterdigi belirlenmistir (Sekil
4.51). Siv1 faz igermeyen sistemin dagilimi ise daha genis bir araliktadir. Bu

nedenle s1v1 faz igeren numunenin daha fazla yonlenme gosterdigi belirlenmistir.
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a) Fiber direction b) Fiber direction

Percent
Percent

Sekil 4.51 a) S1vi faz igeren numunenin, b) s1vi faz igermeyen numunenin fiber yon grafigi

Iki sistem karsilastirildiginda igerisindeki demir miktar1 %10 olup; siv1 faz
ilaveli ve ilavesiz Orneklerin yonlenmesi incelenmistir. Sivi faz igeren sistemin
stv1 faz igermeyen sisteme gore daha fazla yonlenme gosterdigi tespit edilmistir.
Bunun iizerine demir miktarinin degigsmesiyle yonlenmenin etkisi incelenmek i¢in

%2 demir igeren s1v1 faz ilaveli sistem incelenmistir.

4.5 %2Fe Iceren Siv1 Faz ilaveli (10FelLP) Aliimina Numunelerinin Kesitten

Incelenmesi

Yiizde 10 demir igeren Orneklerde sivi faz ilavesinin yonlenme iizerine
etkisi belirlendikten sonra demir miktarinin yonlenme {izerine etkisinin
belirlenebilmesi i¢in daha az miktarda demir igeren bir 6rnek segilmistir. Bu 6rnek
% 2 demir igeren sivi faz ilaveli sistem olarak belirlenmistir. Bu 6rnegin cross
section parlatict ile parlatildiktan sonra elde edilen geri yansiyan elektron
goriintiisii, kalite haritasi, yonlenme haritalar1 ve pole grafikleri Seki 4.52 — Sekil

4.54° de verilmistir.

1400X biiylitmede yapilan analiz sonucunda tane boyutunun %10 Fe igeren
aliimina numunesine gore daha kii¢iik tane boyutuna sahip oldugu goriilmiistiir.
Tane boyutunun az olmasindan dolay1 kristal yonlenme haritasinda ¢ok daha fazla

tane goriilmektedir. %10 Fe iceren aliimina 6rnegine bakildiginda, %2 Fe igeren
71



ornegin kristal yonlenme haritas1 (Sekil 4.53) ve pole grafigi (Sekil 4.54)

yonlenmenin olmadigin1 gostermektedir.

Sekil 4.52 %2 Fe igeren s1v1 faz ilaveli aliimina numunesinden elde edilen geri yansiyan elektron

goriintiisii (a), patern kalite haritasi (b).
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Sekil 4.53 %2 Fe iceren sivi faz katkili numunenin d) normal yon, ¢) enine yon ve f) capraz

yonlenme haritasi ve inverse pole grafikleri (d,e,f)
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11,010} RD

1

Contours log scale times random

Sekil 4.54 %2 Fe igeren aliimina drneginin pole grafigi

%2 Fe igceren numunede biiyiitme artirildiginda (2500X) taneler ve tane
sinirlart daha net olarak goriilmektedir. Patern kalite haritasinda da bu tanelere ait

tane sinirlart ve tane sekilleri agikca goriilmektedir (Sekil 4.55).

Kristal yonlenme haritasina bakildiginda normal yon, enine yon ve ¢apraz
yonce tanelerin belli bir renk yogunlugunda toplandigi goriilmemektedir. Her ii¢

haritada da renkler rastgele bir dagilim gostermektedir (Sekil 4.56).

Inverse pole ve pole figure grafiklerine bakildiginda da renksel dagilim

tiim grafik icerisine dagilmistir yani yonlenmenin olmadig1 anlasilmaktadir (Sekil

4.56 ve Sekil 4.57).
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Sekil 4.55 Daha yiiksek biiylitmede %2 Fe iceren s1v1 faz ilaveli aliimina sistemi a) geri yansiyan

elektron goriintiisii ve b) patern kalite haritast
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Sekil 4.56 %2 Fe igeren sivi faz katkili numunenin a) normal y6n, b) enine yon, c) ¢apraz yon

haritas1 ve inverse pole grafikleri
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{1.0-10}
2

Contours log scale times random

Sekil 4.57 %2 Fe iceren aliimina 6rneginin pole grafigi

Fiber yon grafigine bakildiginda ise belirli bir ac1 araliginda sapma

goriilmemektedir. Bu da yonlenmenin olmadigini kanitlamaktadir (Sekil 4.58).

Fiber direction

Percent
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Sekil 4.58 %2 Fe demir igeren aliimina numunesinin fiber yonii grafigi
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5. SONUCLAR

Farkli miktarlarda Fe ve sivi faz iceren aliimina numunelerde XRD
calismalar1 yapilmistir. Bu ¢aligmadaki veriler Lotgering Faktor ile hesaplanmis
ve en iyl yonlenme %10 Fe ve %1 sivi faz iceren numunede, 10Fe5PL1LP,

(f) =0,33 olarak bulunmustur.

Bu numunelerin EBSD ile incelenmesinden once, EBSD icin ¢ok 6nemli
olan numune hazirlama kademesinde en iyi patern Kkalitesi elde etmek i¢in
numune hazirlama parametreleri ve mikroskop kullanim parametreleri ile

optimum inceleme sartlar1 belirlenmistir.
En iyi sonuglar:

1) Sirastyla cross polisher, colloidal silika ile otomatik parlatma,

termal daglama ve FIB olarak belirlenmis,
i) Mikroskop ¢alisma sartlarinda ise 25kV hizlandirma voltajinda,
i) Aciklik olarak 120 um agiklikta,
iv) Caligma siiresi olarak ise 112 ms olarak belirlenmistir.

Numune hazirlama siirecinde karsilasilan giigliikler ve EBSD yaziliminin

kullanima ile ilgili eksiklikler giderilerek sorunlar asilmistir.

Numunelerin gozenekli yapist patern kalitesini diistirmiistiir. Sivi faz
icermeyen sistemde sivi faz igeren sisteme oranla daha fazla gézenek oldugu ve

tane boyutunun daha kiiciik oldugu saptanmuigtir.

Bu sonuglara dayanarak %10 Fe igerip siv1 faz igeren ve icermeyen ve Fe
miktariin etkisini belirlemek i¢in %2 Fe ve sivi faz igeren numuneler farkli
yonlerden EBSD ile incelenmistir. Yiizeyden yapilan incelemeler sonucu %10 Fe
ve s1v1 faz iceren numunenin sivi faz icermeyen numuneye oranla ¢ok yiiksek
yonlenme gosterdigi belirlenmistir. Buna ilaveten kesitten yapilan incelemelerde
tanelerin ignemsi olarak dokiim yoniine paralel olarak biiyiidiigii belirlenmistir.

Hesaplanan yonlenme miktarlar1 Cizelge 5.1 ve 5.2” de verilmistir.
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Cizelge 5.1 EBSD sonucuna gore yonlenme miktarlari

EBSD YONLENME MiKATARI SONUCLARI
Siv1 Faz Iceren Siv1 Faz Icermeyen
XX %53,82 XX %39,43
YX %57,54 YX %25,32
ZX %60,12 ZX %33,01

Cizelge 5.2 XRD sonucuna gore yonlenme miktarlari

XRD YONLENME MiKTARI (Lotgering Faktor)
SONUCLARI

Siv1 Faz Iceren Siv1 Faz Icermeyen

%33 %11

Farkli demir miktarlarinda yapilan inceleme de ise %2 demir iceren
ornekte yonlenme goriilmemis ve tane boyutunun %10 demir igeren drnege gore

daha kiiciik oldugu belirlenmistir.

Elde edilen tiim sonuglarda siv1 faz ilavesinin yonlenme iizerine tetikleyici

bir etkisi gorilmiistiir.

Cok kristalli Al,Oj altliklarin {izerinde biiyiitiilmiis karbon nanotiiplere ait
CCVD sonrasindaki SEM gortintiileri Sekil 5.1 de goriilmektedir. Bu goriintiiler,
CNT’ lerin ¢ok kristalli Fe-katkili Al,O3 seramikleri lizerinde basar1 ile
iiretildigini, ancak nanotiiplerin altlik iizerinde rastgele yonlerde biiylidiigiinii

gostermistir.
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Sekil 5.1 Cok kristalli Fe-katkil1 altligin CCVD sonras1 SEM goriintiileri

CNT’ lerin ¢ok kristalli Fe-katkili Al,O3 seramiklerin {izerinde diizensiz
olarak biiyiimesinde, biliylime seklinin kristallografik diizlemlere bagli olarak
farklilik gostermesi, kullanilan althigin kristallik derecesi ve yiizey 6zellikleri gibi
faktorlerin etkili oldugu diisiiniilmektedir [24]. Bu nedenle yukaridaki sekilde
iretilen Fe-katkili allimina numunelerin yonlenme derecelerinin nicel olarak

Olctlilmesi ve belirlenmesi biiylik 6nem tagimaktadir.
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