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OZET
BOR KARBUR ESASLI VE AG YAPILI SERAMIK-METAL
KARMA MALZEMELERIN URETIiMI VE NITELENDIRILMESI

irem Nur Gamze SIMSEK
Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dali
Anadolu Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Haziran, 2016

Danisman: Prof. Dr. Giirsoy ARSLAN

Bu tez ¢alismasinda yiiksek seramik hacim kesrine sahip, ag yapili B4C esash
seramik-metal karma malzemelerin liretimi ve nitelendirilmesi gerceklestirilmistir.
Karma malzemelerin iiretimi sirasinda igyap1 tasarimi yaklasimiyla B4C-Al12Si
karma malzemelerinde performansin arttirilmasi hedeflenmistir. Spark plazma
sinterlemesi (SPS) yontemi, i¢yap1 tasarimina olanak vererek geleneksel
yontemlerle iiretilen karma malzemelerden daha farkl icyapilar elde edilmesini
saglamistir. Karma malzeme tretiminin ilk asamasi olarak; farkli tane boyut ve
dagilimindaki B4C tozlarimin, farkhi sicakliklarda (1600-2050 °C) SPS ile
onsekillendirme ¢alismalar: yapilmistir. Bu asamada seramik evrenin stirekli oldugu
sartlar belirlenmistir. Ikinci asamada ise farkli sizdirma sicaklik (1000-1300 °C) ve
sureleri (10 veya 60 dk) calisilarak en uygun sizdirma sartlar belirlenmistir. Elde
edilen karma malzemelerin kimyasal ve icyapi nitelendirmeleri (XRD, kantitatif
XRD, SEM), mekanik nitelendirme (sertlik, basma dayanimi, ultrasonik yontemle
inceleme) sonuglariyla iligkilendirilmistir. Buna gore, SPS yontemi kullanilarak
iiretilen numunelerde elde edilen siirekli ag yapi sayesinde, 6l¢iilen biitiin mekanik

ozelliklerde artis oldugu belirlenmistir.

Anahtar Sozciikler: Bor karbir, SPS, seramik-metal karma malzeme.
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ABSTRACT
PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF
BORON CARBIDE BASED INTERCONNECTED CERAMIC-METAL COMPOSITES

irem Nur Gamze SIMSEK
Materials Science and Engineering Program
Anadolu University, Graduate School of Sciences, June, 2016

Supervisor: Prof. Dr. Giirsoy ARSLAN

In this thesis, production of high ceramic volume content, interconnected B4C
based ceramic-metal composites was performed. During the production of
composites, enhancing the performance of B4C-Al12Si with microstructure design
approach was aimed. Spark plasma sintering (SPS) method provided to achieve
different microstructures by enabling microstructure design. As the first stage of
composite production; preforming study of B4C powders having different particle
size and distribution at different temperatures (1600-2050 °C) via SPS method was
carried out. At this stage, the parameters that is required to obtain continuous
ceramic phase were determined. At second stage, the optimum infiltration
parameters were determined by studying different infiltration temperatures
(1000-1300 °C) and times (10 or 60). Chemical and microstructural
characterization (XRD, quantitative XRD, SEM) results of obtained composites were
correlated with the mechanical characterization (hardness, compression test,
examination with ultrasonic method) results. It was determined that measured
mechanical properties have increased by using SPS method which enables to obtain

interconnected microstructure.

Keywords: Boron carbide, SPS, ceramic-metal composite.

iv



TESEKKUR

Tez ¢alismalarimda bana yol gosteren danismanim Prof. Dr. Giirsoy ARSLAN’a,
deneysel calismalarimda bana yardimci olan Seyfi YAMAK ve Alper CINAR’a ve

Anadolu Universitesi Malzeme Bilimi ve Miuhendisligi ailesine,
Lisans tezi arkadasim, ofis arkadasim, yakin arkadasim Semih ENGUN’e,

Manevi destek disinda hi¢cbir sey beklemememe ragmen benimle beyin

firtinas1 yapan, ¢alismamin darbogazlarinda bir¢ok cevabi1 bulmami saglayan

degerlim Cem Eren OZBILGIN’e,

Yanimda olduklarini bana her zaman hissettiren aileme,

Tesekkiirlerimi sunarim.

irem Nur Gamze SIMSEK



29/06/2016

ETiK iLKE VE KURALLARA UYGUNLUK BEYANNAMESI

Bu tezin bana ait, 6zgiin bir ¢alisma oldugunu; ¢alismamin hazirlik, veri toplama, analiz
ve bilgilerin sunumu olmak {lizere tim asamalarinda bilimsel etik ilke ve kurallara uygun
davrandigimi; bu calisma kapsaminda elde edilemeyen tiim veri ve bilgiler icin kaynak
gosterdigimi ve bu kaynaklara kaynakcada yer verdigimi; bu calismanin Anadolu
Universitesi tarafindan kullanilan “bilimsel intihal tespit programi”yla tarandigini ve hicbir
sekilde “intihal icermedigini” beyan ederim. Herhangi bir zamanda, ¢alismamla ilgili
yaptigim bu beyana aykir1 bir durumun saptanmasi durumunda, ortaya ¢ikacak tiim ahlaki

ve hukuki sonuglara razi oldugumu bildiririm.

Irem Nur Gamze SIMSEK

vi



ICINDEKILER

BASLIK SAYFASL .....ciimmsmmsmsmsmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasasasasasasssssssssses i
JURI VE ENSTITU ONAYL...oossiirinsressssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasssssssnss ii
(/.4 54 iii
L 2 O iv
TESEKKUR......reueeeurersresssessessssssesssesssesssesssssesssesssessssssesssesssesssessssssssessssesssesssessssssesssesssesssesasesss v
00 1100 0 20 24 ) 10 20 vii
7 20 300 I8 92028 0 1/ 1) xi
(004 20 €5 501150 238 0] 14 1111 (00 xiv
GORSELLER DIZINI .ccouuumrrssmmmssssssmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasss Xvi
SIMGELER VE KISALTMALAR DIZINI....csmmemmmssssmmmsssssssssssssssssssssssssssssssesss xviii
8 2 1
1. GENEL BAKIS.....coiiiccmmmmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssassssnas 2
1.1 Malzemelerin SINIflandirilmast......——————— 2
1.2 Karma MalzZemeler........couimmnmnmmsmsmsssssmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasssssssss 4
1.2.1 Seramik-metal karma malzemeler..........conriisnnnninnsnsssnsssninnns 5

1.2.2 Agyapili karma malzemeler .........ccoonnnnnnmnn—————— 6

I T 270 gl 1 ) 11 o, 7
1.3.1 Bor karbiiriin kullanim alanlari...... 8

1.3.2 Bor Karburiin Orit yapiSl..sssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasas 8

1.3.3 Bor-karbon evre Cizgesi........mmsssssnn 9

1.3.4 Bor Kkarbiiriin sinterlenmesi.......c.ommssn. 10

1.4 Spark Plazma Sinterlemesi ... 13
1.5 S1ZAIIMA ... R 15
1.5.1 Basingsiz sizdirmayi etkileyen degiskenler........ccconnnnnnsssnsnsnnns 17

vii



1.5.1.1 Yiizey Kimyasl.....ocovmrmsmnmnmsmnmsmsmsmsssssmssssssssssssssssssssssssssssssssssssens 17

1.5.1.2 Sizdirma sicakligl ve SUresi ... 19

1.5.1.3 S1ZAIrma Ortaml.....covcscsmsmsmsmsmsmsmsmsssssssssssssssssssssssssasasasasasssssssaes 20

1.5.1.4 Metalin Kimyasal bileSimi ........cusmmmmsmsmsmnsmsnsmsemsmssssnssssnnnns 20

1.6 Islatma.....c s ——————————————— 21
2. BOR KARBURUN SPARK PLAZMA SINTERLEMESI YONTEMIYLE
SINTERLENMESI.....ooiiimnmsmmmmmmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasasans 24
2.1 AlANYAZIN ..o ——————————— 24
2.2 Gereg Ve YONTEIM ...imssmssssmmsmssissssmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssassssssssassnss 25
2 T €T - 25
22 (1) 1 L1 ) 1 ¢ 26
2.2.2.1 Tane boyut dagiliminin belirlenmesi .........cocecnnninsnsnsesans 28

2.2.2.2 Yogunluk ve gozenek miktar: 0l¢iimil .....cccovcieresesnssnsnsesans 28

2.2.2.3 Igyap1incelemeleri ....msessesssessessssssessssssssesssssees 28

2.3 AMAC Ve HIPOtZ.....cvcrrrrerrmrsnssmssmssssssssssesssssssssssssssssssasssssssssssssssssssssssssnsssssnssnssassnnss 28
2.3.1 AMAC... i ——————————————————— 28

AR T 5 010 X0 174 U)o 29
2.3.2.1 Sinterleme sicakliginin etKisi .......ccoovninninnnssnsnsssssssnsenans 29

2.3.2.2 Tane boyutu ve tane boyut dagiliminin etKisi ..........uouuu.. 29

2.3.2.3 Sinterleme sartlarinin icyapiya etKisi .......cmmmmmmsmssnsessnsens 30

AR 0 211 ) 41 ) 30
2.4.1 Sinterleme sicakliginin yogunluga etKiSi.......ccosmsmrmsmsmsesmsesesesssesesens 30
2.4.2 Tane boyutu ve tane boyut dagiliminin etKisi.......ccusssernessnsnsesesans 31
2.4.3 Sinterleme sartlarinin icyapiya etKiSi.....mmsmsmsmsmsmsmsesssssesssssenens 33

2.5 Vargilar ve YOrumlar......sssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssanss 35

3. GOZENEKLI B4+C ONSEKILLERINE BASINCSIZ SIZDIRMA YONTEMIYLE
METAL TAKVIYESI....ocortureeuresressessessssssesssessesssessssssssssesssesssessssssesssesssesssesssssssssesssesanes 36



R 200 TL Y P21 1) - 4 1 36

3.2 AMAC Ve HIPOTEZ.....cccviismimssmssmsesssssnsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnsssssssssssassnnss 37
3.2.1 AMAC. s ———————————— 37
3.2.2 HipotezZIer..... s 37

3.2.2.1 Baslangic tozlarinin etKisi ..., 37
3.2.2.2 Ongekillendirme yonteminin etKiSi.......uersersmsesseesees 38
3.2.2.3 Sizdirma sicakligl ve siiresinin etKisi .....ccoumnennnsssnsnsenans 38

3.3 YONUTEM V€ GEIeC ...cvvvrrrminsmssmsssmssssssssssssssssssssssssssssssssss s sssssssassssssssassssssssasassnnns 39
3.3.1 X-1sinlar difraktometresiyle kalitatif evre analizi..........ccuvsusnnes 41

3.4 BulGUIAr .. ————————————— 41
3.4.1 Baslangic¢ tozlarinin etKisi......ms—— 41
3.4.2 Ongekillendirme yonteminin etKisi......oeesessesssesssessness 44
3.4.3 Si1zdirma sicakligl ve siiresinin etKisi.......cunnn. 46

3.5 Vargilar ve YOrumlar.......sssssssssssssssssssssssssssssssss 49

4. AG YAPILI BOR KARBUR-ALUMINYUM SERAMIK-METAL KARMA

MALZEMELERDE OLUSAN EVRE MIKTARLARLI.........cosernmsessrssesssessssesssessssssens 52
T 3 ALV E: ) 112 4 1 52
4.2 AMACG Ve HIPOtEZ.....courrsmsersmssssmsassmssssmsassnssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssassnsnsss 53
4.2.1 AIMAC. i ————————————— 53
4.2.2 HIPOEZ ..oovvrrrrrrrssssnssssmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssnssssssssssssssssssssssssssssssssssnsannnsss 53
4.3 Deneysel YONTEIM .....ocmsmsmsmsmsmsmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasas 54
4.3.1 Egimler orani yONtemi....mmmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss 54
4.3.2 MiKrosertliK O1CUMUL.....cconmmmmsmsmssmsmsmsmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssass 55
T 5 11 1 ) 57
4.4.1 Egimler orani yontemi...... s 57
4.4.2 Mikrosertlik O1CUMIEri ....ccocusmsmsmsemsmssmsmssssmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssnsssss 65
4.5 Vargilar ve YOrumlar.....ssssssssssssssssesssssssssssssssssssssssssssses 66



5.AG YAPILI BOR KARBUR-ALUMINYUM SERAMIK-METAL KARMA

MALZEMELER.......coiinisitsssmsmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasasasasasssssssssssaes 68
LT L Y F=1 1) - A 1 68
5.2 AMAC Ve HIiPOteZ.....cvivmrnsmsessmssssmssssmssssmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasssssssssasses 69
LS. .V 1 1 T U 69
LIV 5 11011 (Y A (=) o 69

5.2.2.1 Ag yapili bor karbiir-aliiminyum seramik metal karma
malzemelerin icyapllari.....————. 69

5.2.2.2 Ag yapili bor karbiir-aliiminyum seramik metal karma

malzemelerin bazi mekanik 6zellikleri .........cccocuiiinnnnennns 69

5.3 Deneysel YONTeM ......conmnmnmnmsmsmsmsmsmsmmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss 70
5.3.1 Icyap1ve mikrosertlik incelemeleri.......curessessssssessesssesssssness 70
5.3.2 Basma testleri....u————————— 70
5.3.3 Ultrasonik yontemle karma malzemelerin incelenmesi............. 70

5.4 BulgUIAr ... —————————— 71

5.4.1 Ag yapih bor Kkarbir-aliminyum seramik metal karma
malzemelerin icyapilar .....————— 71

54.2 Ag yapih bor Kkarbir-aliminyum seramik metal karma

malzemelerin bazi mekanik 6zelliKleri.........connnnssnsnsesssnsnnns 73

5.5 Vargilar ve Yorumlar......ssssssssssss 78

6. GENEL SONUCLAR VE ONERILER......coucummmmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss 80
6.1 Genel SONUCIAT ... ————————— 80
LT 2 03 1 =3 5 1 =3 ST 81
KAYNAKG A ..cciiusasassssmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssassssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasasasasasasasasasssses 82

OZGECMIS



SEKILLER DIiZINi

Sekil 1.1. Malzemelerin siniflandirilmasi [1] ... 2
Sekil 1.2. Sik kullanilan seramiklerin baslica fiziksel 6zellikleri [3-6]....ccccurureererreens 3
Sekil 1.3. Sik kullanilan seramiklerin bazi mekanik 6zellikleri [4, 5]....cccocminenrininnns 4
Sekil 1.4. Karma malzemelerin matris ¢esidine gore siniflandirilmasi .......cccoceeveereeneee 4
Sekil 1.5. Karma malzemelerin takviye cesidine gore siniflandirilmasi........ccooeereeneee 5
Sekil 1.6. ikincil evre ilavesiyle mekanik ozelliklerin gelistirilmesi [8] ...v..ooveuireeeee 5
Sekil 1.7. iki evreli karma malzemelerde goriilen 10 farkh siireklilik deseni [7]......6
SekKil 1.8. B4C'nin 01t yapiS1 [38] . sessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssases 9
SekKil 1.9. B-C eVre GIZGESI [50] ..veeerereeeeeeeeeseeeseesssssesssssesssssesessssssssssssssssssssssssssssessssees 10

Sekil 1.10. Uretim yontemlerinin sinterleme sicaklig, ulasilan teorik yogunluk ve
ilave miktarlarina gore karsilastirilmasi (PS: basingsiz sinterleme, HP:

sicak presleme, SPS: spark plazma sinterlemesi)......ccccouvrnnevsneressenenns 13
Sekil 1.11. SPS cihazinin sematik gosterimi [79] ...coonrnenmncenerneesesessessssssessessessseens 14
Sekil 1.12. Titresimli dogru akim ile numunenin sinterlenmesi [69] .....c..ccccuureeneenee 15
Sekil 1.13. Basings1z S1ZAIrma dUZENEGI ......ccceeeeeceeereeeeeereeseeeesessesseesessesssssesssssssssssessssees 16
Sekil 1.14. Al ve oksitlerinin Ellingham ¢izgeleri [88] ..., 18

Sekil 1.15. B4C-Al sisteminde temas agisinin sicaklik ve siireye bagh degisimi [94]

......................................................................................................................................... 20
Sekil 1.16. Temas acisinin sematik olarak gosterimi.......ovenncenneneensenesssesessenens 21
Sekil 1.17. Temas ag¢isina baglh olarak degisen 1slatma durumlari [94].......ccocneenee. 22

Sekil 1.18. Seramik metal karma malzemelerin i1slatma o6zelliklerine gore
SINIflandIriimast [116] ..o ssssessesssss 23

xi


file:///F:/ingsimsek_yl_tez_v8.docx%23_Toc454809172

Sekil 2.1. Calismanin iiretim ve nitelendirme siirecinin akis semasi ......cc.couvieninnees 26

Sekil 2.2. Bilesimlerin sicakliga bagh degisen yogunluk miktarlart.......cccocoveirerennes 31
Sekil 2.3. Kaba B4C'nin tane boyut dagilimI.......cmennnsssssessesssssesens 32
Sekil 2.4. ince B4C ve bilesimlerinin tane boyut dagilimi........cccooeeeveevvssneeeeeessssssenens 32
Sekil 3.1. Basingsiz sizdirma deney diizeneginin sematik gosterimi.......c.coccoveeveurennee 40

Sekil 3.2. 1300 °C'de 1 saat sizdirma ile tiretilmis karma malzemelerdeki gozenek
miktarlari (*: referans yontemle sekillendirilmis numuneler.)................ 42

Sekil 3.3. 1800 °C‘de SPS ile 6nsekillendirilmis a) pasiflestirme islemi yapilmamis
100iB4C, b)pasiflestirme islemi yapilmamis 50i50kB4C ve c)
pasiflestirilmis 100iB4C numunelerinin XRD izleri (sizdirma islemi 1300
°C‘de 1 saat siireyle gerceklestirilmiStir.) ... 43

Sekil 3.4. a) Referans yontemle, b) 1700 °C ve c¢) 1800 °C‘de SPS ile
onsekillendirilmis 100iB4C numunelerinin XRD izleri (sizdirma islemi
1300 °C'de 1 saat siireyle gerceklestirilmisStir.) ... 45

Sekil 3.5. 1150 °C'de 10 dakika siireyle sizdirma islemine tabi tutulmus
numunelerin XRD izleri; a) soguk es basingh presle sekillendirilmis
100iB4C, 1800 °C‘de SPS ile oOnsekillendirilmis b)80i20kB4C, c)
pasiflestirilmis 80i20kB4C, d) 40i60KB4C........cocveevrerrerrnirresrrerrerseressesseneaes 47

Sekil 4.1. Vickers sertlik hesaplamalari i¢in kabul edilebilir Vickers izleri [139]..56

Sekil 4.2. Vickers sertlik hesaplamalari i¢in uygun olmayan Vickers izleri [139]..56

Sekil 4.3. Vickers izinden tokluk hesaplamasinda kullanilan uzunluklar.................. 57
Sekil 4.4. B4C'ye ait referans e8rileri. .. 59
Sekil 4.5. Al'ye ait referans egrileri ... 60
Sekil 4.6. 50i50kB4C-Al karma malzemelerine ait analiz egrileri ......covreeriercenn. 62

Sekil 4.7. Kantitatif XRD analizi yapilan 50i50kB4C-Al karma malzemelerine ait XRD
izleri; a) SPS ile 1850 °C'de, b) soguk esbasincli presleme ile 300 MPa'da
onsekillendirilmis ve 1300 ©°C'de 1 saat siireyle sizdirma islemi
gerceklestirilmis NUMUNELET ... 64

xii



Sekil 5.1.

Sekil 5.2.

sekil 5.3.

sekil 5.4.

sekil 5.5.

sekil 5.6.

Farkli onsekillendirme yontemiyle firetilmis numunelerin basma
gerilmesi-basma gerinmesi grafikleri.......oneonerenenseneeneeneeseeseeeesneens 74

Farkli onsekillendirme yontemleriyle iiretilmis numunelerin basma
LS U0 0 LT W0 Lo L3 g U P PP 75

Yekpare B4C'nin ve ultrasonik yontemle enine ve boyuna ses hizi
belirlenmis numunelerin hesaplanan Poisson orani degerleri.............. 76

Yekpare B4C'nin ve ultrasonik yontemle enine ve boyuna ses hizi
belirlenmis numunelerin hesaplanan esneklik modiilii degerleri........ 77

Yekpare Bs4C'nin ve ultrasonik yontemle enine ve boyuna ses hizi
belirlenmis numunelerin hesaplanan kayma modiilt degerleri........... 77

Yekpare Bs4C'nin ve ultrasonik yontemle enine ve boyuna ses hizi
belirlenmis numunelerin hesaplanan y18in modiilti degerleri .............. 78

xiii



CiZELGELER DIZINi

Cizelge 1.1. Al'nin bazi 0ZelliKIET [2] ..o 2
Cizelge 1.2. B4+C'nin bazi genel, fiziksel ve mekanik 6zellikleri [29, 30] ....ccoorurrerernnes 7

Cizelge 1.3. Alanyazinda B4C'nin sinterlenmesiyle ilgili yapilmis ¢alismalar [53, 63-

75 PP 12
Cizelge 2.1. Calismada kullanilan toz bilegimleri ... 27
Cizelge 2.2. Calismada kullanilan sinterleme degiskenleri .........coonrnnseninncenens 28

Cizelge 2.3. Nispeten daha diisiik ve daha yiiksek sicakliklarda iretilmis

numunelerin YogunluKIlart.....e s 32
Cizelge 3.1. Calismada kullanilan aliminyum alasiminin icerigi [136].....c.ccocoueereenee. 39
Cizelge 3.2. Calismada kullanilan sizdirma degiskenleri ........c.ccoonnncnenceneeseeneenees 40

Cizelge 3.3. Pasiflestirilmis tozlarla 1300 °C'de sizdirilmis numunelerin gézenek
MIKEATIATT oo 42

Cizelge 3.4. 1150 °C'de 10 dakika sizdirma islemine tabi tutulmus numunelerin

g0ZeNeK MIKLATIATT ..ot 46
Cizelge 4.1. Referans egrileri i¢in kullanilan kiitle ve siddet oranlari..........cccceceneenee. 58
Cizelge 4.2. Kontrol egrileri i¢in kullanilan kiitle ve siddet oranlart..........ccoveereenees 61

Cizelge 4.3. Karisimin ve referans egrisi kullanilarak hesaplanan kiitle oranlari..61

Cizelge 4.4. Farkh onsekillendirme yontemiyle tretilmis 50i50kB4C-Al karma
malzemelerindeki evre miKtarlari.......ns 63

Cizelge 4.5. Kantitatif XRD analiziyle evre miktarlar1 bulunan numunelerin evre

miktarlar: ve sertlik degerleri...... e 66
Cizelge 5.1. B4+C-Al numunelerinin sertlik degerleri ..., 73
Cizelge 5.2. Basma testi numune bilgileri ve basma gerilmesi degerleri................... 75
Cizelge 5.3. Ultrasonik yontemle incelenmis numunelerin iiretim bilgileri............. 75

Xiv



Cizelge 5.4.Ultrasonik yontemle enine ve boyuna ses hizi belirlenmis numunelerin
hesaplanan Poisson orani, esneklik, kayma ve y1gin modiilt degerleri

XV



GORSELLER DiZiNi

Gorsel 2.1. Sairam‘in ¢calismasinda kismi sinterlenmis ve “ags1” olarak tanimlanmisg
B4C SEM gOTrUNTUSU [122] ..eueeeereresceeeeeseeseesseseseesssssesssssssssssssssssssssssssssssssssses 24

Gorsel 2.2. Pyzik'in ¢alismasinda a) 1900 °C'de, b) 2225 °C'de 30 dakika siireyle
sinterlenerek elde edilmis seramik onsekilleri [123] .....cocoevrenrrrerennnnes 25

Gorsel 2.3. Baslangic tozlarinin SEM gortntiileri; a) kaba B4C, b) ince B4C ............. 26

Gorsel 2.4.2050 °C'de 10 dakika stireyle sinterlenmis a) kaba B4C ve b) ince B4C‘nin
Y DALY F=00) i Lo L1 1= o PP 33

Gorsel 2.5. SPS yontemiyle farkli sicakliklarda kismi sinterlenmis 50i50kB4C
numunesinin SEM gorintiileri; a)1700 °C (Kitlesel yogunluk
(K.Y.):%72),b) 1850 °C (K.Y.:%76), c) 1900 °C (K.Y.: %79) c.overererreenne 34

Gorsel 2.6. a) 1800 (K.Y.:%71) ve b) 1900 °C (K.Y.:%83)'de kismi sinterlenmis
100iB4C numunelerinin SEM gOruntileri ... 35

Gorsel 3.1. 1800 °C'de SPS ile onsekillendirilmis ve 1300 °C'de 1 saat siireyle
sizdirma islemine tabi tutulmus a) 80i20kB4C, b) 100iB4C ve c)
pasiflestirilmis 100iB4C numunelerinin SEM gorintileri.....c.couneenee 44

Gorsel 3.2. a) Referans yontemle, b) 1800 °C'de SPS ile sekillendirilmis 80i20kB4C-
Al numunesinin SEM gortintileri ... ereeneerceneeseeseeseeseeseeseeseesessessessesseens 46

Gorsel 3.3. a) 1150 °C’de 10 dakika sizdirilmis, b) pasiflestirilmis tozlarla 1150
°C’de 10 dakika streyle sizdirilmis, c) 1800 °C'de SPS ile
onsekillendirilmis ve 1300 °C'de 1 saat sizdirilmis 80i20kB4C-Al
numunelerinin SEM gOrtntileri......eeessessessesssssessens 48

Gorsel 3.4. 1000 °C'de 10 dakika sizdirma islemine tabi tutulmus numuneler......49
Gorsel 3.5. 1100 °C'de 10 dakika sizdirma islemine tabi tutulmus numuneler-......49

Gorsel 3.6. 1100 °C'de sizdirma islemine tabi tutulmus 100iB4C numunesinin SEM
L0 ) UL E L (=) o OO OO STTR 49

Gorsel 4.1. a) Referans yontemle, b) 1850 °C’de SPS ile dnsekillendirme yapilmig
50i50kB4C-Al numunelerinin SEM gorintuileri .......ccnereenerneeseeseeseennes 65

Gorsel 4.2. Vickers iz ornek goriintiileri a) Olgiimii alinan iz, b ve ¢) élgiimii
AlINMAYAN IZ et 65



Gorsel 4.3. Rockwell izleri a) kullanilan izler, b) kullanilmayan izler..........cccvuuunee. 66

Gorsel 5.1. Pyzik'in calismasinda farkl sinterleme sartlarinda elde edilmis icyapi
goruntiileri a) 6n sinterleme olmadan, b) 2150 °C'de ve c) 2225 °C'de
on sinterlenip ve 1180 °C'de 30 dakika sizdirma islemine tabi tutulmus
NUMUNEIET [123] i ssssssssssssnen 68

Gorsel 5.2. a) Referans yontemle, b) 1850 °C‘de SPS ile sekillendirilmis 100iB4C-Al
numunelerinin SEM goriintiileri (1300 °C'de 1 saat sizdirma islemi
10072400 E1 00 00111 D ) 72

Gorsel 5.3. 1850 °C‘de SPS ile sekillendirilmis 50i50kB4C-Al numunesinin a)
parlatilmis yiizey, b) kirik ylizey SEM goriintiileri (1300 °C‘de 1 saat
sizdirma islemi uygulanmiStir.) ... 72

Gorsel 5.4. a) 1300 °C'de 1 saat, b) 1150 °C'de 10 dakika sizdirma islemiyle
tretilmis 80i20kB4C-Al numunelerinin SEM goruntileri.....oen. 73

xvii



Kic

SEM

Vi

Vs

AG

YKS
YKG

YsG

SIMGELER VE KISALTMALAR DiZiNi

: izin késegen uzunlugunun yarisi (cm)
1 Vs/Vi

: catlak uzunlugu (cm)

: Esneklik modiilii (Pa)

: Enerji sacilimli X-1s1n1 spektrometresi
: uygulanan yiuk (kg)

: Kayma modiilt (Pa)

: Vickers sertligi (GPa)

: Y181in modiilii (Pa)

: sabit

: Kirllma toklugu (MPa.m1/2)

: Basing (atmosfer)

: Taramal1 elektron mikroskobu

: Sicaklik (°C)

: Zaman

: Boyuna ses hizi (m/s)

: Enine ses hiz1 (m/s)

: Gibbs enerjisi (k] /mol)

: denge temas agis1

: sabit

: Poisson orani

: kati/s1v1 arayiizey erkesi
: kat1/gaz araytizey erkesi

: s1vl/gaz araylizey erkesi

xviii



GIRIS
“lyi bir savas veya kétii bir barig hic olmamistir.” (B. Franklin)

Tarih boyunca, toplumlarin savas halinde olmadan yasadiklari gérilmemistir.
Savas kimin hakli olduguna degil, kimin gii¢siiz olduguna karar vermektedir.
Gilintimtizde gli¢siiz olan taraflarin, hizla gelisen teknolojiyi yakalayamamis taraflar
olmalar1 manidardir. Savaslar hi¢cbir zaman engellenememistir fakat insanlarin
savaslardan en az hasarla ¢ikabilmelerini saglamak, ancak ve ancak savunma
sanayiinin gelismesiyle miimkiindir. Zirh malzemelerindeki gelisme, her seferinde
yeni ve daha giiclii silahlarla yapilan saldirilara karsi giic dengesinin bozulmasinin
tek yoludur.

Gerek insan gerekse ara¢ zirhlarinda hafiflik, biiylik 6nem tasimaktadir.
Yillardir kullanilagelmis celik ve aliiminyum zirhlarinin artan balistik tehditleri
engelleyebilmeleri i¢in ise kalinliklarinin arttirilmasi gerekmektedir. Bu da zirhlarin
daha agir olmasina sebep olmaktadir. Metalik zirhlardan ¢ok daha hafif ve balistik
dayanimi daha yiiksek olan seramikler ve seramik esasli malzemelerin zirh
malzemesi olarak kullanimi, bu soruna ¢6ziim olarak kullanilmaktadir.

icerdigi metal evreden dolay1 seramik-metal karma malzemeler
(kompozitler), yekpare seramiklere gore daha yiiksek tokluga sahiptirler. Seramik-
metal karma malzemelerin bu 6zelligi, yekpare seramiklerden daha yiiksek balistik
basarim gostermelerini saglamaktadir. Bir zirh malzemesinden beklenen mekanik
ozellikleri de sagladiklarindan, seramik-metal karma malzemeler bu alanda 6n
plana ¢ikmaktadirlar.

Bu ¢alisma, gelismekte olan seramik-metal zirh malzemelerinin arastirilmas,
tretimi ve gelistirilmesi konusunda alanyazina katki yapmasinin yani sira, milli
savunma sanayiinin gelisimi ve bu konudaki disa bagimliligin azaltilmasina katkida
bulunmak amaciyla gerceklestirilmistir. Boliim 1’de genel bilgiler kisaca verildikten
sonra, Bolim 2‘de sizdirmanin gergeklestirilecegi gozenekli seramik onseklin
tiretimi aciklanmistir. Uretilen gozenekli seramik éngekillere metal sizdirma islemi
ise detayli olarak Bo6lim 3‘te anlatilmaktadir. Boliim 4’te karma malzemelerdeki
evre miktarlarini belirleme yontemi lizerine yapilan ¢alisma sunulurken, tiretilen

karma malzemelerin mekanik 6zelliklerinin incelemeleri Boliim 5’te sunulmustur.



1. GENEL BAKIS

1.1 Malzemelerin Siniflandirilmasi

Kati malzemeler, atomik yapi1 ve kimyasal ozelliklerine gore metaller,
seramikler ve ¢coguzlar (polimerler) olmak tizere tli¢ ana gruba ayrilirlar (Sekil 1.1).
Bu ii¢ grubun da o6zelliklerini tam olarak yansitmadigi karma malzemeler de,
dorduinci malzeme grubu olarak tanimlanmistir [1].

Malzemelerin siniflandirilmasi

Metaller Seramikler Polimerler Karma

) malzemeler
Demir alasimlari Karbiirler (B,C, SiC) Plastikler
(Celikler) Nitriirler (Si;N,, AIN) Kauguklar
Demirdigi alagimlar . .
(Al alasimiar, Oksitler (Al,O; TiO,)

Ti alasimlar)

Sekil 1.1. Malzemelerin siniflandirilmasi [1]

Metaller, bir ya da daha fazla metalik element iceren ya da az miktarlarda
metal olmayan element iceren malzemelerdir. Metallerde ve alasimlarinda bulunan
atomlar diizenli halde bulunurlar [1]. Metaller alasimlandirilarak bir¢ok farkl
uygulama alanlarinda kullanilabilirler. Altiminyum (Al) ve alasimlari; islenebilirlik,
ulagilabilirlik, diger metallere nazaran diisiik yogunluk, iyi mekanik 6zellikleri
sebebiyle otomotiv, beyaz esya, elektronik, havacilik ve uzay gibi uygulama
alanlarinda yaygin olarak kullanilan ve siklikla tercih edilen metal grubudur

(Cizelge 1.1).

Cizelge 1.1. Al'nin bazi ozellikleri [2]

Ozellik Deger
Yogunluk (g/cm3) 2,7
Esneklik Modiili (GPa) 70
Mukavemet (MPa) 290
Akma Mukavemeti (MPa) 30
Is1l iletkenlik (W/m°C) 237

Seramikler, metal ve metal olmayan elementlerden olusan inorganik
malzemelerdir. Geleneksel seramik olarak adlandirilan seramik grubu giinliik

hayatta kullanilan saghk gerecleri ve vitrifiye malzemeleri kapsarken, ileri seramik



olarak gruplandirilan, kritik ve 6zel uygulamalar i¢in kullanilan seramik malzemeler
giin gectikce 6nem kazanmaktadir. Ileri seramik malzemeler olarak sayilabilecek
karbiir, nitriir ve oksitler goreceli olarak diisiik yogunluga sahiptirler ve yiiksek
sicakliklarda yiiksek basarim gostermektedirler. Baslica fiziksel ve mekanik
ozellikleri goz oniinde bulunduruldugunda (Sekil 1.2 ve Sekil 1.3) Ba4C, diistk
yogunluk, ytiksek sertlik ve iyi mekanik ozellikleriyle diger ileri seramiklere gore

daha yiiksek basarima sahiptir.

2800
m Al,03 B4C === Al203
SiC 0,25
3,6 AIN,
s 2300 SizNa4
(%]
=
)]
i AIN
2 Sic,
= Si3N4 = Al203
g.]a 3 0,2
:©
1800 B4C
== B4C Sil3N4 Sic
2,4 1300 AN 0,15
Yogunluk (g/cm3) Sertlik (g/mm?2) Poisson Orani

Sekil 1.2. Sik kullanilan seramiklerin baslica fiziksel ézellikleri [3-6]
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Sekil 1.3. Sik kullanilan seramiklerin bazi mekanik ézellikleri [4, 5]

1.2 Karma Malzemeler

Karma malzemeler, en az iki farkli malzemenin 06zel yontemlerle
birlestirilmesiyle olusturulan malzemelerdir. Malzemenin yeterli gelmeyen
ozelliklerini iyilestirme yaklasimiyla tretilen karma malzemeler, gliniimiizde
yliksek basarim gerektiren uygulamalarda siklikla tercih edilmektedirler. Karma
malzemeler matris ve takviye olmak tizere iki kisimdan olusmaktadir. Karma
malzemelerin siniflandirilmasi iki sekilde yapilabilmektedir. Karma malzemenin
icerdigi matrisin tliriine gore yapilan siniflandirmada karma malzemeler seramik,
polimer, metal matrisli ya da tabakali karma malzemeler olarak adlandirilirlar (Sekil

1.4).

Karma malzemeler
(matris ¢esidine gore)
|

Seramik matrisli Polimer matrishi Metal matrishi Tabakal
karma malzemeler karma malzemeler karma malzemeler karma malzemeler

Sekil 1.4. Karma malzemelerin matris ¢esidine gére siniflandirilmasi



Takviye ¢esidine gore siniflandirilan karma malzemelerin ise takviye ¢esidinin
boyutunun goéz oniinde bulundurulmasiyla siniflandirilabildigi séylenebilir. Bu
siniflandirma ¢esidinde karma malzemeler, elyaf takviyeli, parcacik takviyeli ve

yapisal karma malzemeler olmak iizere {li¢ ana grupta incelenir (Sekil 1.5).

Karma malzemeler
(takviye cesidine gore)

Elyaf takviyeli karma Parcacik takviyeli Yapisal
malzemeler karma malzemeler karma malzemeler

Stirekli elyaf takviyeli

(hizalanms) Biiytik parcacikh Tabakal

Stireksiz elyaf takviyeli Dagihm . .

(usa) siiglendirilmis Sandvig panelli
Hizalanmig

Rastgele dagitilmig

Sekil 1.5. Karma malzemelerin takviye cesidine gére siniflandiriimasi [1]

Karma malzemelerin tasarimi ve liretimi malzemelerin mekanik, elektriksel ve
manyetik oOzelliklerinin ihtiyaca gore diizenlenmesine olanak verir. Birgok
uygulama icin tek evrenin yeterli olmayan 6zellikleri, iki evrenin cesitli stireklilik
desenlerine gore sentezlenmesiyle gelistirilebilir [7]. Karma malzemelerin tiretim

mantig, Sekil 1.6°da 6zetlenmistir.

*Elyaf *Arttinlmig giivenilirlik
*Cam *Kisa elyaf *Hasar toleransi *Daha hafif yapilar
*Cam — seramik —|— (Visker) —’ *Giivenilirlik —— *Arthinlms verimlilik
*Seramik *Plaka *Yiiksek dayanmm *Gelistirilmis giivenlilik
*Parcacik *Daha uzun kullanim émrd

Sekil 1.6. Ikincil evre ilavesiyle mekanik 6zelliklerin gelistirilmesi [8]
1.2.1 Seramik-metal karma malzemeler

Seramik malzemeler yiiksek sertlikleri, yiiksek sicaklik dayanimlar ve
hafiflikleri dolayisiyla bir¢cok uygulamada tercih edilen malzemelerdir. Ote yandan,
karmasik orit yapilar1 ve siireksizliklerinden dolay1 diisiik ¢ekme gerilmeleri ve
carpma yiikleri, metaller gibi yogruk sekil degistirme davranisi gostermemeleri,
mekanik ve 1s1l sok dayanimlarinin diisiik olmasi, diisiik kirilma tokluguna sahip

olmalar1 ve kirilganliklar1 sebebiyle kullanim alanlar1 sinirlanmaktadir. Karma
5



malzeme yaklasimiyla seramik malzemeleri metalik malzemelerle takviyelendirme
calismalari, 6zellikle savunma ve havacilik sanayii icin seramik malzemelerin
kullanim alanlarinin genisletilmesine olanak vermektedir.

Seramik matrisli karma malzemeler, seramik, cam-seramik ya da cam
matrislerinin stirekli elyaf, kisa elyaf, parcacik veya plaka seklindeki ikincil evre ile
takviyelendirilmesiyle olusturulur. Iyi bir seramik matrisli karma malzemede
takviye evresi matrisle, nihai tiriin matrisin ve takviye malzemesinin 6zelliklerinden
daha yiiksek ozelliklere sahip olacak sekilde uyum i¢inde etkilegsir [9-16].

Seramik-metal karma malzemelerde seramik hacim kesri arttik¢a asinma
direnci ve yiiksek sicaklik mukavemeti de artmaktadir. Diisiik hacim kesirlerinde
takviye malzeme iceren karma malzemelerin Uretilebilmesi icin ¢ok sayida farkh
teknik uygulanabilmektedir. Ancak, yliksek seramik hacim kesrine sahip yogun
karma malzemelerin tretilebilmesi i¢cin; 6nceden sekillendirilmis gézenekli seramik
peletlere metalin sizdirilmasi, kullanilabilecek tek yontemdir [17, 18]. Sizdirma

yontemi, Boliim1.5’te incelenecektir.

1.2.2 Agyapili karma malzemeler

Karma malzemelerin icerdigi evrelerin stirekliligine gore olusturulmus karma
malzeme sistemleri, ilk kez Newnham tarafindan 6nerilmistir [19]. iki evreli

sistemde, evrelerin ti¢ boyuttaki siirekliligine goére 10 farkli birlesimi bulunmaktadir

(Sekil 1.7) [7].

3

3& s@

2-
@
Sekil 1.7. iki evreli karma malzemelerde gériilen 10 farkh siireklilik deseni [7]
6



Ag yapili (3-3, interpenetrating) karma malzemeler; iki farkli evrenin i¢ ice
gectigi bir karma malzeme tirudur. Ag yapili icyapiya sahip karma malzemelerin
ozelliklerinin li¢ boyutta da stirekli olmasi beklenmektedir.

Alanyazin ¢alismalar1 incelendiginde ag yapili karma malzemelerle ilgili
calismalarin daha ¢ok metal matrisli karma malzemeler iizerine yapildig:
gorulmektedir. Ag yapinin asinma direnci [20, 21], gerinme orani ve balistik basarim
[22], mekanik ve 1s1l [23-26] oOzelliklerine etkileri incelenmistir. Chang ve
arkadaslarinin [20] yaptig1 ¢alismada ag yapili Al (Mg)/ Al203 karma malzemeler,
yuksek gozenekli Al203 altliklara basingsiz sizdirma yontemiyle Al (Mg) metalinin
takviyelendirilmesiyle iiretilmistir. Ag yapisina sahip olmayan numunelerle
karsilastirildiginda, bu yontemle liretilmis numunelerin asinma direnglerinin daha

yuksek oldugu bildirilmigtir.

1.3 Bor Karbiir

Metalik olmayan sert malzemeler (B4C, SiC, Si3N4, kiibik BN) arasinda énemli
bir yere sahip olan bor karbiir ilk defa 1858 yilinda kesfedilmistir [27]. Daha sonra
1883 yilinda Joli B3C'yi, Moissan da 1894 yilinda BeC'yi lUretmeyi basarmislardir.
B4C'nin  stokiyometrik olarak iretilmesi ise ilk kez 1934 yilinda
gerceklestirilebilmistir [28]. B4C'nin baslica ozellikleri Cizelge 1.2‘de verilmistir.
B4C'nin diger malzemelerle karsilastirilmasi, Bolim 1.1'de gosterilmistir. Buna gore

B4C, bir¢ok kritik uygulamada kullanim potansiyeline sahip bir seramik malzemedir.

Cizelge 1.2. B:C'nin bazi genel, fiziksel ve mekanik ézellikleri [29, 30]

Ozellik Deger
Ergime Sicaklig: (°C) 2450
Yogunluk (g/cm?3) 2,51
Sertlik (Knoop 0.3, GPa) 23,7 |
Esneklik Modiilii (GPa) 462 |
Poisson Orani 0,19
Gerilme Mukavemeti (MPa) 155
Egme Mukavemeti (MPa) 375
Kirllma Toklugu (Mpa.m1/2) 3,20




1.3.1 Bor karbiiriin kullanim alanlar

B4C, gelismis tribolojik ve mekanik uygulamalarda kullanilan gbézde bir
seramik malzemedir. Ozellikle hafif zirh malzemesi olarak kullanimi iizerine genis
ve ayrintilili calismalar yapilmaktadir. Bunun disinda asindiricti malzeme ve/veya
asinmaya direngli bilesenlerin liretiminde sik¢a kullanilmaktadir [31-35]. Ayrica,
yluksek notron sogurma kesit alanina sahip oldugundan (600 barn, 1 barn=10-24
cm?[36]), niikkleer uygulamalar i¢in de cazip bir malzemedir [37]. Silisyum karbiir
gibi, B4C de elektronik uygulamalarda kullanilma potansiyeline sahip yiiksek
sicaklik yarn iletkenidir [38]. Belirtilen son iki uygulama bu malzemenin birincil
tercih sebebi olmamasina karsin B4C, kullanim sirasinda gosterdigi yapisal
biitiinlik, yliksek basarim ve sahip oldugu yiiksek mekanik 6zellikleri dolayisiyla

tercih edilmektedir [39].

1.3.2 Bor karbiiriin oriit yapisi

B4Cnin orit yapisi, 1943 yilindan beri bilinmektedir [40]. Alanyazinda da
B4C‘nin oriit yapisiyla ilgili ayrintili arastirma ve tartismalar mevcuttur [35, 36, 41-
46]. BsCnin birim hiicresi; (R3m) uzay grubunun rombohedral Kkafesinin st
kisminda 12 atomdan olusan yirmiylizli (ikozahedra) ve bunlann (111)
rombohedral ekseninde birbirine baglayan 3 atomlu zincirden olusmaktadir. Bu
yap1 ayni zamanda, basit olmayan hegzagonal birim hiicrenin [0001] yoniiniin [111]
rombohedral eksenine karsilik geldigi durumla da tanimlanabilir (Sekil 1.8).

Sekil 1.8'de rombohedral 6riit yapisi ve rombohedral eksenler kirmizi,
hegzagonal oriit yapisi ve hegzagonal eksenler mavi renkle gosterilmistir.
Elementer borun (B) cesitli boyutlarda kafes yapilar1 olusturmasinin sebebi, B4C

yapisindaki yirmiytzliidiir [38].
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Sekil 1.8. B«C'nin ériit yapisi [38]
1.3.3 Bor-karbon evre cizgesi
B4Cnin kesfi siirecinde birbiriyle celisen B-C evre cizgesi Onerilerinden
sonra [29, 47] Elliot ve Kieffer [48, 49], genis bir ¢6zelti aralig1 (atomca % 8-20) ve
2400 °C‘de atomca %28 C'li otektik nokta iceren B-C evre ¢izgesi 6nermislerdir.
Nispeten yeni ¢alismalar olan Thevénot ve Beauvy'nin [50, 51] calismalari
sonucunda olusturduklar: evre c¢izgesi (Sekil 1.9), Elliot ve Kieffer'in ¢alismalarina

benzer niteliktedir.
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Sekil 1.9. B-C evre cizgesi [50]

1.3.4 Bor Kkarbiiriin sinterlenmesi

Yogun B4C seramikleri tiretmek iizere kullanilan baslica sinterleme yontemleri
basingsiz sinterleme (PS), sicak presleme (HP), gaz basingh sinterleme (GPS) ve
spark plazma sinterlemesidir (SPS). icerdigi yiiksek kovalent bag miktari, diisiik
plastikligi ve ytliksek tane sinir1 kaymasi dayanimi sebebiyle, stokiyometrik B4C'nin
sinterlenmesi olduk¢a zordur.

Sicak presleme ile basit sekilli yekpare B4C malzemeler ancak ve ancak 3
um‘den kii¢iik tane boyutundaki saf tozun vakum ortaminda yiiksek sicaklik (2100-
2200 °C) ve 30-40 MPa basingta 15-45 dakika siireyle sinterlenmesi sonucunda
elde edilebilmektedir [51]. Mg, Al, B, Fe, Co, Ni, Cu, ZrOz, TiO2 gibi katkilar
yogunlastirma sicakligin1 1750-1900 °C‘ye kadar diisiirebilir ve tane biiylimesini
engelleyebilmektedir [52]. Zorzi ve ark. %4 TiB: ilavesi ile asinma dayanimini
diisiirmeden, ilavesiz B4C seramiklerine nazaran daha yiiksek sertlige sahip B4C
seramikleri tUretebilmislerdir [53]. Ayrica bu g¢alismada B4C‘nin basingsiz
sinterlenmesi icin en uygun sinterleme ilavesinin karbon oldugu belirtilmektedir.
Karbon, ylizeylerarasi malzeme tasinimini engelleyici ozellik gostermekte ve
boylece tane sinirlari ve/veya latis difiizyonu ile gerceklesen yogunlasma miimkiin

olmaktadir [54]. Dole ve arkadaslarinin yaptifi c¢alismada da B4C'nin
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sinterlenmesinde karbonun tane biiytimesini engelledigi ve B4C‘nin icerdigi oksitli
bor bilesiklerindeki oksijenin aktivitesini yok ettigini ve/veya kontrol ettigi
vurgulamaktadir [55].

Alanyazinda B4C'nin sinterlenmesi tizerine yapilan ¢alismalar Cizelge 1.3'te
ozetlenmektedir. Buna gore, basingsiz sinterlemeyle 2250 °C gibi yiiksek
sicakliklarda ulasilan yogunluklara, SPS yontemiyle ¢ok daha dusiik sicakliklarda
(1650 °C) ulasilabilmektedir. Ayrica SPS yonteminin, sinterleme ilavesi olmadan
yliksek yogunluklara wulasma olanagi sundugu da goriilmektedir. Baz
uygulamalarda sinterleme ilaveleri nihai lirtiniin mekanik 6zelliklerini olumsuz
yonde etkileyebilmektedir [56]; daha fazla tane biiylimesine ve/veya tam yogun
numunelerin iiretimine olanak vermeyebilmektedir. Ayrica sinterleme ilaveleri
genellikle nadir toprak oksitleri oldugundan, pahali malzemelerdir. Bu sebeplerden
dolay1 sinterlenmesi zor olan malzemeleri sinterleyebilmek icin genellikle
olabildigince az sinterleme ilavesinin kullanimi -miimkiinse kullanilmamasi- tercih
edilmektedir. SPS yontemiyle, diisik gozenek miktarina sahip (< %2) B4C
seramiklerinin ve karma malzemelerinin sinterleme ilavesi kullanmaksizin
tretilebildigi bilinmektedir [56-62].

Alanyazindan derlenen bilgiler 1s18inda, SPS ydntemiyle sinterleme ilavesi
olmadan bile, daha diistiik sicakliklarda yiliksek yogunluklara ulasilabildigi
gorilmektedir (Sekil 1.10). Basingsiz sinterleme yontemi, basit olmayan sekillerin
tretilebilirligi ve uygulama kolayligi sebebiyle diisiik yogunluklarin yeterli oldugu
uygulamalar icin oOnerilebilecek bir yontemdir. Sicak presleme ve SPS yontemi,
basingsiz sinterlemeye nazaran daha maliyetli liretim yontemleridir ancak kritik
parcalar ve yapisal uygulamalarda sagladig: yliksek yogunluk ve mekanik 6zellikler,
bu tliretim yontemlerini gerekli kilan 6zelliklerdir. SPS yontemi, sicak presleme
yontemine gore uygulamasi daha kolay olan bir yontemdir.

Sinterleme sirasinda ¢ok kisa siirelerde ytiksek sicakliklara ¢ikilmasi 1s1l yon
tirevi (gradyani) olusturdugundan, SPS yontemiyle biyiik ve karmasik sekilli
parcalarin tretilmesi henliz miimkiin gériinmemektedir. Ancak, 7 cm ¢apina kadar

numune Uretilebilecegi, cihaz lireten firmalar tarafindan bildirilmistir.
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Cizelge 1.3. Alanyazinda B+C'nin sinterlenmesiyle ilgili yapilmis ¢alismalar [53, 63-76]

Tane . Uretim Kosullar
: Ilave Y.O.
Boyutu Ilave Yontem T t P Ref.
Orani* (% X.Y.)
(um) (°C) | (dk) | (MPa)
1,3 Al 4 2050 60 94 [63]
0,5 5 2275 | 60 93 [71]
Zr0O2
1 10 2275 | 60 95,3 [73]
3 4 2250 | 120 97,7 [53]
C -
0,84 3 PS 2280 30 97 [72]
0,5 5 2375 60 82 [71]
1,33 TiB2 10 2150 60 95 [64]
3 4 2250 | 120 95,4 [53]
0,9 Al203 3 2150 15 96 [69]
3-5 53 2150 75 35 95,7 [74]
Al203
1,3 2,5 2100 60 30 99 [67]
0,35 - Al 2,
HP 2100 30 35 99 [75]
1,5 Al203 5
1-2 Al 2 2227 5 30 98 [68]
1 TiB2 19 1950 | 3,6* 30 97,5 [76]
1,1 5 1750 5 50 98,7 [65]
5 4 1700 6 35 98,8 [70]
Al203
0,7 10 1900 2 30 99 [66]
0,3 3 1650 5 32 97,7 [77]
SPS
0,8 TiB2 5 1800 5 50 98,4 [57]
<2 Fe 55 2000 2 32 93 [78]
<800 2050 6 32 98 [61]
0,5 1700 | 3 75 100 [56]

(*: kiitlece %, PS: Basingsiz sinterleme, HP: Sicak presleme, SPS: Spark plazma sinterlemesi, Y.O.:
Yogunluk orani, %X.Y.: % X-151n1 yogunlugu.)

Sekil 1.10°da, Cizelge 1.3’te verilen veriler 15181nda sinterleme yontemlerinin
sinterleme sicakligi, ulasilan yogunluk ve kullanilan ilave miktarlarina gore
karsilastirmas1 yapilmistir. Buna gore, basingsiz sinterleme yontemi gerek
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kullanilan sinterleme sicakligi, gerekse ulasilabilen yogunluk bakimindan sicak
presleme ve SPS yontemlerinin gerisinde kalmistir. Bu yontemin, ekonomik etkenin
daha onemli oldugu uygulamalarda kullanilmasinin daha uygun olabilecegi
diistiniilmektedir. Sicak presleme ve SPS yontemleri ise kullanilan ilave miktari
agisindan farklilik gostermektedir. SPS yonteminde, sicak presleme yontemine gore
cok daha az sinterleme ilavesi kullanildig1 gorilmektedir. Sinterleme ilavelerinin
yliksek yogunluklara ulasma imkani saglamasinin yaninda, mekanik 6zelliklere
olumsuz etki edebileceginden daha once bahsedilmistir. Bu baglamda, SPS
yontemiyle, sicak presleme yontemine gore daha disiik sicakliklarda daha iyi

mekanik ozelliklere sahip B4C seramikleri {tretilebilecegi goriilmektedir.
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Sekil 1.10. Uretim yéntemlerinin sinterleme sicakligi, ulasilan teorik yogunluk ve ilave miktarlarina
gére karsilastirilmast (PS: basingsiz sinterleme, HP: sicak presleme, SPS: spark plazma
sinterlemesi)

1.4 Spark Plazma Sinterlemesi

Spark plazma sinterlemesi yontemi; toz taneleri aralarindaki bosluklarda
elektriksel enerji ve yiliksek sicakliklarla tretilen anlik kivileom plazmasiyla
sarjlanma saglayarak diisiik sicaklik ve siirelerde sinterleme olanagi sunan bir
sentez ve sinterleme yontemidir [79]. SPS cihazinin sematik gosterimi, Sekil 1.11‘de

sunulmustur.
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Sekil 1.11. SPS cihazinin sematik gésterimi [79]

SPS, sinterleme sirasinda es eksenli basing uygular ve titresimli dogru akim
vuruslarindan (ON-OFF DC pulse) yararlanir. Titresimli dogru akim vuruslarinin
voltaj ve akimlari malzemenin taneleri arasinda kivilcom bosaltimina (spark
discharge) sebep olarak bu bolgelerde Joule 1sis1 adi verilen noktalar olusturur.
Yiiksek frekans, spark/Joule 1sisini numune i¢inden gecirerek dagitir. Bunun
sonucunda hizli ve kusursuz bir 1s1 dagilimi, yiiksek tiirdeslik ve yiiksek
yogunluklarin elde edilmesini saglar (Sekil 1.12). Taneler arasindaki kivilcim
bosaltiminin baslangici, tanecikler arasindaki safsizliklar ve gazlarla desteklenir.
Kivileim bosaltimi bélgesel anlik yiiksek sicakliklar yaratarak kivilcim bélgesindeki
safsizliklarin ve tanelerin yiizeylerinin buharlagsmasina sebep olur. Buharlasma
bolgesinin hemen arkasinda da tanelerin ytizeyleri erir. Sivilasan bolgelerde, “ON
TIME” ve “OFF TIME” devirleri sayesinde boyunlar olusturulur. Olusan yon tiirevli
(gradyan) Joule 1s1s1 ve basing, bu boyunlarin git gide gelismesine sebep olur. Isil yon
tirevi ayn1 zamanda tanelerin yiizeylerinde, daha yiiksek yogunluk uygulamalar

icin gerekli olan, plastik deformasyona sebep olur [80].
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Sekil 1.12. Titresimli dogru akim ile numunenin sinterlenmesi [69]

SPS islemi siiresince 1s1, 0ncelikli olarak tane yiizeylerinde yogunlasir. Tane
biiylimesi, stire¢ hizi sayesinde sinirlanir. Tozdan sinterlenmis biinyeye, biitiin islem
yuksek tiirdeslikte ve tanelerin 6zelliklerini degistirmeden kisa stirede gerceklesir.
Uygulanan basing, tane biiylimesinin frenlenmesinde ve sinterlenmis numunelerin
yogunlugunda 6nemli bir rol oynar. SPS isleminde basincin hassas giidiimlemesi,
islemin daha verimli olmasini saglar. Cok fazla veya ¢cok az miktardaki basing, islemi
olumsuz yonde etkileyebilir. Yiiksek yogunlugun istendigi biiyik boyutlu
numunelerde elektriksel yayilimi saglamak ve gaz ¢ikisini kolaylastirmak icin basing

genellikle arttirilir [80].

1.5 Sizdirma

Yiiksek seramik hacim kesrine sahip seramik-metal karma malzemelerin
uretiminde kullanilan sizdirma yontemi, secilen metal ve seramik malzemelerin
ozelliklerine gore diizenlenmektedir. Bu islemde kullanilan diizenekte (Sekil 1.13)
gozenekli seramik 6nsekil tizerine yerlestirilen oksit tabakasi temizlenmis metalik
malzeme, artan sicaklikla birlikte ergiyip onsekil yilizeyine yayildiktan sonra
seramik malzemenin goézenekleri icine niifuz eder ve bu gozenekler igerisinde

katilasir.
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Oksijensiz Firin Ortami

Sekil 1.13. Basingsiz sizdirma diizenegi

Yuksek temas acisina sahip sistemlerde sizdirmay: saglamak icin dis basing
veya akim uygulanabildigi gibi, sivi metal taneciklerinin seramik bunyeyi
1slatabildigi durumlarda metal, gézenekli yapi icine kendiliginden sizabilmektedir
[81-83]. Buna gore sizdirma islemi, sizdirmanin saglandigl itici gii¢ cesidine gore;

» Basing destekli

» Vakumlu ve

> Basingsiz (kilcallik etkisiyle) sizdirma olmak tizere ii¢ ana bashk
altinda incelenebilmektedir [18]. Bu ¢alismadaki sizdirma islemleri, basingsiz
olarak gerceklestirilmistir.

Sizdirma islemi, gozenekli seramik onsekiller kullanilarak cesitli karma
malzemeler tretmek icin kullanilabilecek umut vaadedici bir yontemdir [84-86].
Diger yontemlerle karsilastirildiginda sizdirma yonteminde;

e Takviye hacim oraninin kontrol edilebilirligi daha kolaydir. Sizdirma
yonteminin bu 6zelligi, %50‘den daha biiylik seramik hacim kesrine
sahip seramik-metal karma malzemelerin tiretimini miimkiin kilar.

e Uretilen karma malzemelerin takviye dagilmlar1 oldukga tiirdestir.
Kalinti gozeneklerin giderilmesi ve matrisle takviye arasindaki
tepkimelerin yok edilmesine imkan vererek nihai tirtiniin gtivenilirligini
arttirir.

e Uygun alasim elementlerinin eklenmesiyle nihai {irlinde istenen
ozellikler elde edilebilir. Buna ek olarak, metal eriyigin sizmasini
kontrol edebilecek nitelikte kaliplar kullanildiginda nihai boyutlara
sahip veya nihai boyutlara yakin triinlerin tek bir basamakta iiretimi

mumkiindir [87].
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1.5.1 Basingsiz sizdirmay1 etkileyen degiskenler

Basingsiz sizdirmanin gerceklesmesi i¢cin metalin seramik malzemeyi 1slatma
davranisinin istenen sartlarda olmasi gerekmektedir. Islatma gerceklesmeden
basingsiz sizdirma gerceklesemeyeceginden, 1slatmay1 etkileyen degiskenler ayni
zamanda basingsiz sizdirmanin gidisatini da belirleyen degiskenlerdir.

e Yiizey kimyasi,
e Sizdirma sicakligy,
e Sizdirma siiresi,
e Sizdirma ortami,
e Metalin kimyasal bilesimi,
e Islatilabilirlik (temas agisi),
e (Gozenekli seramik 6nsekli olusturan tozlarin tane boyut dagilimy,
e (Gozenekli seramik 6nseklin yas yogunlugu,
metalin seramik tizerindeki 1slatma davranisini belirleyen baslica degiskendir.
Bu boliimde her bir degisken kisaca 6zetlenecektir. Islatma konusu ise B61im

1.6 ‘da ayrintili olarak incelenmistir.

1.5.1.1 Yiizey kimyasi

Gerek sizdirilacak metalin ylizey 6zellikleri, gerekse seramik tozun ylizey
ozellikleri de sizdirmaya 6nemli Ol¢lide etki etmektedirler. Metalin yiizeyindeki
oksit tabakasi eriyik metalle seramik 6nsekil arasinda bir paravan gorevi gorerek
sizdirmanin gerceklesmesini engelleyebilmektedir. Al'nin oksitlenme egiliminin
aciklanmasi icin, Cambridge Universitesi'nin etkilesimli Ellingham cizgeleri
olusturma uygulamasi [88] kullanilmistir (Sekil 1.14). Buna gore, yaygin olarak
calisilan sizdirma sicakligi araliginda (1000-1300 °C) Oz’'nin kismi denge basinci 10-
26-10-3> araligindadir. Bu deger, uygulama sirasinda olusan kismi Oz basinci
degerinin ¢ok altindadir. Asal gaz veya vakum ortami bile firinlardaki kismi O2
basincint bu degerlere diisirememektedir [89]. Ancak oksitlenme hizi, ergimis
metalin yayilma hizinin altinda kaldig1 siirece metalin gézenekli seramik biinyeye
sizma siirecinin devam edecegi, 6rnek calismada ayrintili olarak gosterilmistir [90].

Ayrica bu ¢alismada, metalin yiizeyindeki oksit tabakasinin miimkiin oldugu kadar
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uzaklastirilmasinin, sizdirmanin gerceklesmesine 6nemli 6l¢iide katk: saglayacag:

da belirtilmektedir.
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Sekil 1.14. Al ve oksitlerinin Ellingham ¢izgeleri [88]

Seramik tozlarin ylizey 6zellikleri, metal ile etkilesimini giiclendirmek i¢in
degistirilebilmektedir. Ornegin pasiflestirme islemi, seramik tozlara bu amacla
uygulanan bir 1s1l islemdir. Bu konuyla ilgili yapilmis baslica ¢alismalardan biri olan
Pyzik'in calismasinda [91]; B4C’nin 1250 ile 1800 °C arasinda bir sicakliga
1sitilmasinin, B'yi daha az tepkin bir forma doniistirerek sizdirma sirasinda B4C ile

Al arasindaki tepkinligi azalttigini belirlemislerdir. Bu sayede kaplama ya da ikincil
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kuvvet gibi ek uygulamalara gerek kalmadan sizdirma isleminin hizlandirilarak
tepkime trunlerinin azaltilabilecegini bildirmislerdir. Arslan’in bu ¢alismay: esas
alarak yaptigi calismada [90]; baslangic B4C tozlarinin C iceriginin B-C evre
cizgesindeki (Sekil 1.9) bor karbiir kat1 ¢ozelti araligina gore alabilecegi en biiytik
degere dogru yiikselmesi amagclanarak [92] gozenekli seramik onsekiller 1420 °C‘de
2 saat sireyle sizdirma islemine tabi tutulmustur. Metal sizdirma islemi
gerceklestirilen karma malzemelerin evre analizlerinde, Al miktarinin pasiflestirme
islemine tabi tutulmamis numunelere oranla daha fazla ve tepkime triinlerinin

(Al3BC ve AlB2) ¢cok daha az olustugu gozlenmistir.

1.5.1.2 Sizdirma sicakligi ve siiresi

Sizdirma sicakligl, sizdirma isleminin en 6nemli degiskenlerinden biridir.
Sizdirma sicakligl metalin akiskanligini etkiler. Metalin akiskanligl metalin seramik
biinyeye sizabilmesi i¢cin uygun degerlerde olmalidir. Ayrica bir seramik-metal
sistemi i¢cin sizdirma sicakligl belirlenirken, artan sizdirma sicaklig1 ile ytiksek
olmasinin, metalin buharlasma hizinin da artacagi goéz 6niinde bulundurulmalidir.

Sizdirma sicakli§i ile birlikte, sizdirma siiresinin de incelenmesi
gerekmektedir. Metalin tamaminin gozenekli seramik dnseklin gézeneklerine sizma
hizi, seramikle olan etkilesimi, sizdirma stresi belirlenirken goéz Oniinde
bulundurulmasi gereken baslica etkenlerdendir. Sizdirma siresi tek basina
degerlendirilebilecek bir degisken olarak diisiiniilmemelidir. Sizdirma sicaklig1 ve
numune boyutlar1 da sizdirma siiresini belirlerken dikkate alinmasi gereken
degiskenlerdir. Sizdirma stresinin gerekenden uzun tutulmasi da sizdirma
sirasinda olusan tepkime iiriinlerinin miktarinin artmasina sebep olmaktadir [93].

B4C-Al temas ag¢isinin sicaklik ve stireye bagh degisiminin arastirildig 6rnek
calismada [94], sicaklik ve siire artisi ile 1slatma 6zelliginin iyilestirebilecegi
gosterilmistir (Sekil 1.15). Mekanik 6zellikleri olumsuz yonde etkileyen tepkime
triinlerinin olusmasini goéz 6niinde bulundurularak, olabildigince disiik sicaklik ve

siirelerde sizdirma isleminin gergeklestirilmesi 6nerilmektedir.
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Sekil 1.15. B+C-Al sisteminde temas agisinin sicaklik ve stireye bagli degisimi [94]

1.5.1.3 Sizdirma ortami

Seramik-metal karma malzemelerin sizdirma islemiyle iiretimi esnasinda
genellikle asal ya da vekum ortami tercih edilmektedir. Hava ortaminda yapilan
sizdirma islemleri, artan sicaklikla birlikte metalin yiizeyindeki oksit tabakasinin
daha hizli ve daha kalin olusmasi sebebiyle gerceklesememektedir. Si1zdirma islemi
sirasinda en ¢ok kullanillan gazlar N2 ve Ar gazlandir. Ornek c¢alismalarda, N2
ortaminin Al‘'nin SiC'yi 1slatma 6zelliklerinin iyilestirmesinde 6nemli rol oynadigi
bildirilmektedir [95-97]. Ayrica gazin ¢esidinin de sizdirma isleminde rolii vardir.
Binner ve ark. [98] Al20s gozenekli biinyelere Al-%10 Mg metali emdirdikleri
calismada Ar gazi olan firin ortamina %25ten %100‘e kadar N2z gazi
gondermislerdir. N2 oran1 %25 iken sizdirmanin tam olarak gergeklesmedigi, %55
ve daha yiiksek oranlarda ise gozeneklerin tamamen metalle doldurulabildigi

gozlenmistir [98].

1.5.1.4 Metalin kimyasal bilesimi

Sizdirmanin gergeklesebilmesi icin metal ve seramigin 1slatma-islanma
acisindan uyum icinde olmasi gerekmektedir. Metalin seramigi 1slatma davranisinin

diizenlenmesi, metal icerigindeki elementler ve bunlarin miktarlariyla yakindan
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ilgilidir. Ozellikle SiC-Al sisteminde Mg ve Si elementleri sizdirmanin
iyilestirilmesinde o6nemli rol oynamaktadir [95, 99-101]. Si; nihai {rlniin
ozelliklerini olumsuz yonde etkileyen karbiirlerin olusumunu engellerken [101-
105], Mg ise arayiizde olusan oksit tabakasini temizleyen giiclii bir yiizey etkin
maddesi gorevi gormektedir [106].

B4C ile Al arasinda olusan kimyasal tepkimeler iyi 1slatmayla sonuclanarak
sizdirma islemini iyilestirebilir [107, 108]. Kimyasal tepkimeler sizdirmayi
iyilestirse de igyapisal tiirdesligi bozdugu ve karma malzemenin mekanik

ozelliklerini zayiflattig1 i¢in tercih edilmezler [109].

1.6 Islatma

[slatma, bir sivinin kati bir ylizey tizerindeki yayilma kabiliyeti olarak
tanimlanmaktadir [110]. Temas agisy, sivi ile kat1 arasindaki 1slatma derecesinin bir
Olctistidiir (Sekil 1.16). Miikemmel kosullarda denge temas acisi, Young-Dupre

esitligi (Esitlik 1.1) ile belirlenmektedir:

¥z

Sekil 1.16. Temas acisinin sematik olarak gésterimi
Yks + VsG.coso — Yk =0 (1.1)

Burada; yxs kati/s1v1 arayiizey erkesi, ykc (veya yks) kati/gaz arayiizey erkesi,

vsc sivil/gaz araylizey erkesi ve 0 denge temas agisidir.
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Eriyigin temas acis1 veya yuzey gerilmesi ne kadar dusik olursa, gozenekli
seramik onsekli 1slatma egilimi de o kadar iyi olacaktir. Temas agis1 0° oldugunda
miitkemmel 1slatma saglanirken, 1slatma ag¢is1 180° oldugunda ise sistem tamamen

1slatmaz hale gelmektedir (Sekil 1.17).

Temas acis1, 0

0° 90° 180°
Cos 0
) 0 -1
Yavilma Tam Islatma Kismi Islatma S= JxB Cok az 1slatma Islatmayan

Sekil 1.17. Temas agisina bagl olarak degisen 1slatma durumlar [94]

Genellikle sivi metaller (6rnegin sivi Al) seramikleri iyi bir sekilde
1slatmamaktadir [111]. Cogunlukla 1slatmanin iyi olmamasi kirlilik, nem, seramik
tozlarin ve/veya sivi metalin ylizeyini kaplayan oksit tabakasinin varhigi gibi
nedenlere baglanmaktadir. Tiim bu hallerde, sivi metalin seramik taneciklerle
dogrudan temasi engellenmektedir [112-114].

[slatmayr kolaylastirmak icin uygulanan yontemler, ii¢ temel esasa
dayanmaktadir;

1. katinin ylizey erkesinin arttirilmasi,
2. sivi alasimin ylizey gerilmesinin azaltilmasi ve
3. seramik tanecik—matris araytlziindeki kati—siv1 yiizey erkesinin azaltilmasi

[115].

Pyzik ve arkadaslarinin [116] olusturdugu kimyasal uyumsuzluk haritasina
gore (Sekil 1.18), diisey eksende sifirdan uzaklasildik¢a seramik ve metal arasindaki
1slatma davranislari iyilesir; yatay eksende sifirdan uzaklasildik¢a seramik ve metal

birbirleriyle tepkimeye girmeye daha egilimli hale gelir [90].
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Sekil 1.18. Seramik metal karma malzemelerin islatma ézelliklerine gére siniflandirilmasi [116]

Bu baglamda 1slatmayi, tepkin ve tepkin olmayan i1slatma olarak iki temel
baslik altinda incelemek miimkiindir. Tepkin olmayan 1slatmada, arayiizeydeki
kitle aktarimi ¢ok sinirhdir ve araytizeydeki kiitle aktariminin araytizey erkelerine
etkisi ihmal edilebilir bir seviyededir. Bu baglamda, proje kapsaminda incelenmesi
planlanan B4C-Al karma malzemeler tepkin 1slatma grubuna giren sistemlerdendir.
Tepkin 1slatma yonteminde 1slatma iki temel itici giic ile yiirimektedir:

% Coziinmeyle 1slatma.
o (Cozinmeye duyarl 1slatma
o (Cozunmeye duyarsiz 1slatma
< Uc boyutlu bilesiklerin olusumu ile 1slatma [117] .
Sekil 1.18’e bakildiginda B4C-Al sisteminin 1slatma ozellikleri yoniinden

goreceli olarak daha zor oldugu goriilmektedir. Ancak ylksek seramik hacim

kesrinin elde edilebilmesi i¢in sizdirma isleminin uygulanmasi gerekmektedir.
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2. BOR KARBURUN SPARK PLAZMA SINTERLEMESI YONTEMIYLE
SINTERLENMESI

2.1 Alanyazin

SPS yontemi 1994 yilindan beri ¢alisilan bir konu olmasina karsin, B4C'nin SPS
yontemiyle sinterlenmesiyle ilgili yayimlarin 2004 yilindan itibaren ¢ikmaya
basladig1 goriilmektedir [77, 118]. B4C'nin SPS yontemiyle yliksek yogunluklara
sinterlenmesi, sinterleme ilavesi ile (Al203 [65, 66, 70, 77], TiB2 [57], Fe [78], SiC, C
[53], Y203, SiO2 [119], Si [120]) veya sinterleme ilavesi olmaksizin [39]
yapilabilmektedir. SPS yontemiyle diger yontemlere gore daha diisiik sicakliklarda
daha ytiksek yogunluklara ulasilabildigi, [56, 57, 60, 61, 65, 66, 70, 77, 78] Bolim
1.1'de islenmistir.

B4C'nin SPS yontemiyle sinterlenme mekanizmasi, alanyazinda heniiz agikliga
kavusturulmus bir konu degildir [121]. Buna istinaden Sairam‘in [122] SPS
degiskenlerinin B4Cnin sinterlenme davranisi ve mekanik o6zelliklerini nasil
degistirdigine dair yaptifi c¢alismada diisiik sicakliklarda sinterledigi
numunelerindeki yapiy1 “ags1” olarak tanimlamis ve yapidaki kismi sinterlenmis
bolgelere dikkat ¢ekmistir (Gorsel 2.1). Sairam’a gore, kismi sinterlenmis B4C
numunelerinin incelenmesi, B4C'nin SPS yontemiyle sinterlenme mekanizmasinin

aciklanmasina 1s1k tutacaktir.

7 B
*C

f

Gorsel 2.1. Sairam‘in calismasinda kismi sinterlenmis ve “agst” olarak tanimlanmis B+C SEM
gériintiisti [122]

Pyzik ve Aksay‘in calismalariyla [123] tretilmis yliksek seramik hacim kesrine
sahip ag yapil1 B4C-Al seramik-metal karma malzemelerinde siirekli seramik yapisi,

slip dokiim yontemiyle 6nsekillendirme yapildiktan sonra yapinin sinterlenmesiyle
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elde edilmistir. Onsekil tiretimi sirasinda camurun zeta potansiyeli ve pH degerinin,
yas biinyenin yogunlugu ve onseklinin ag yapisina etki ettigi bildirilmistir. Ayrica
sizdirma oncesi sinterleme sicakliginin da, ag yap1 olusumunda 6énemli 6l¢tlide etkili

oldugu belirtilmistir (Gorsel 2.2).

. A% s St gur\
o -

Gorsel 2.2. Pyzik'in calismasinda a) 1900 °C'de, b) 2225 °C'de 30 dakika siireyle sinterlenerek elde
edilmis seramik éngsekiller [123]

SPS yonteminin gozenekli B4C Onsekil liretme amaciyla kullanildigr bir
calismaya rastlanmamistir. Genellikle SPS yonteminin kisa siirede etkin sinterleme
ustinligini kullanarak tam yogun B4C tiretimi tizerine ¢alisiilmistir. Bu calismadaki

yaklasimin alanyazindaki ilk ¢alismalardan biri olacag diisiintilmektedir.

2.2 Gerec¢ve Yontem

Bu bolimde, tiretilecek olan B4C-Al seramik-metal karma malzemelerinin B4C
onsekillerinin  kismi  sinterlenmesinde kullanilan gerecler ve yoOntem

aciklanmaktadir.

2.2.1 Gereg

Karma malzemelerin iiretiminde agirlikli olarak Alfa Aesar firmasindan
alinmis 10 pum alt1 (dso=0.13 pum) B4C tozu kullanilmistir (ince B4C, iB4C). Tane boyut
dagiliminin malzeme o6zelliklerine etkisini incelemek tiizere yine Alfa Aesar
firmasindan temin edilmis 22-59 um (ds0=49.6 pm) B4C tozu kullanilmistir (kaba
B4C, kB4C). Baslangi¢ tozlarinin SEM goriintiileri Gorsel 2.3‘te gosterilmektedir.
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Gorsel 2.3. Baslangi¢ tozlarinin SEM goriintiileri; a) kaba B4C, b) ince BsC

2.2.2 Yontem

Bu calismada izlenecek yontemin tamaminin akis semasi, Sekil 2.1°'de
boéliimlere ayrilarak verilmistir. Bu béliimde agiklanacak olan, farkl tane boyut ve
dagilimina sahip tozlarin kismi sinterlenmis biinyeler seklinde iretimi ve

nitelendirme siireci de ayni akis semasinda kirmizi renklerle gosterilmistir.

l Yas karistirma
T
1
v
Presl U SPS 'g—::-
resieme \  Taneboyut | £
; analizi : =
vy  mmrrmmmmmmmmmmmmmmoommoeeod v N
Yas yogunluk 6l¢imii Yogunluk 6l¢iimii
(Kitle/Hacim) (Arsimet)
Ll |4 4l_"
» Basincsizsizdirma | SEM
v
- Yogunluk 6l¢timi
o: (Arsimet)
(=
=
w A 4
Mikroyapisal ve kimyasal Mekanik
nitelendirme . .
nitelendirme
=)
> XRD _>| Mikrasertlik testi | ;
—» SEM i
—PI Rasma testi | 0
Boliim 4 > Kantitatif XRD —>| Ultrasonik inceleme |

Sekil 2.1. Calismanin tiretim ve nitelendirme stirecinin akis semasi
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Bu siirecte, tasarlanan ince-kaba toz bilesimleri yas karistirma yontemiyle
izopropil alkol ortaminda, 6 mm ¢apinda kiiresel SizN4 bilyeler kullanilarak Fritsch
firmasina ait Pulverisette 5 model eksenel degirmende hazirlanmistir. ince tozlarin
cogunlukta oldugu bilesimler 300 rpm’de 60 dakika, kaba tozlarin ¢ogunlukta
oldugu bilesimler ise 150 rpm’de 30 dakika karistirilmistir. Hazirlanan ¢amur
Heidolph marka WB2000 model doner kurutucuda 55 °C’de kurutularak, izopropil
alkol sistemden uzaklastiriimistir.

Toz karisimlar grafit kagitlarla kaplanmis, 20 mm c¢apindaki grafit kaliplara
yaklasik 6 mm kalinhiga sahip olacak miktarda koyulup 1600-2050 °C arasinda
degisen sicakliklarda SPS yontemiyle sinterlenmistir. Sinterleme sirasinda basing ve
stire sirasiyla 16 kN (50 MPa) ve 5 dakika olarak sabit tutulmustur. Sadece %100
ince ve %100 kaba B4C tozlar1 yogunluk limitlerinin incelenmesi i¢in 10 dakika
stireyle de sinterlenmistir.

SPS yontemiyle sinterlenen biitlin bilesimler, bu ¢alismaya referans ¢alisma
olarak kabul edilen presleme yontemi kullanilarak da sekillendirilmistir. Hazirlanan
bilesimler 6nce 18 mm ¢apindaki ¢elik kaliplara 8 mm kalinliga sahip olacak sekilde
koyularak es eksenli preste 150 kg/mm? basingla sekillendirilip ardindan 300 MPa
basingta soguk es basingh preste (Stansted Fluin Power Ltd., Ingiltere)
preslenmistir.

Calismada kullanilan toz bilesimleri Cizelge 2.1'de, sinterleme degiskenleri

Cizelge 2.2'de 6zetlenmektedir.

Cizelge 2.1. Calismada kullanilan toz bilesimleri

ince B4C (%) | Kaba B4C (%) Kisaltma
100 0 100iB4C

90 10 90i10kB4C

80 20 80i20kB4C

70 30 70i30kB4C

60 40 60i40kB4C

50 50 50150kBa4C

40 60 40i60kB4C
0 100 100kB4C
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Cizelge 2.2. Calismada kullanilan sinterleme degiskenleri

Sicaklik (°C) | Siire (dk) | Basing (kN)
1600
1700
1800 16
1900
2050 5,10

2.2.2.1 Tane boyut dagiliminin belirlenmesi

iki farkli tane boyutundaki B4C tozlarinin farkh oranlarla karistirlmasiyla
tretilen B4C bilesimlerinin tane boyut dagilimlari, lazer kirinmi yontemiyle 20

Olciimiin ortalamasi alinarak belirlenmistir (Mastersizer 2000).

2.2.2.2 Yogunluk ve gézenek miktari él¢iimii

Bu calismada, iki farkli yogunluk 6l¢limii yapilmistir. SPS yontemiyle kismi
sinterlenen numuneler Arsimet’in suya daldirma prensibiyle, ASTM C373 standardi
uygulanarak belirlenmistir [124]. Tek eksenli presle sekillendirilen referans

numunelerin yogunluklari ise agirlik ve hacimleri belirlenerek hesaplanmistir.

2.2.2.3 Icyapi incelemeleri
Uretilen numunelerin icyapi incelemeleri ZEISS EVO 50 EP ve ZEISS SUPRA 50

VP taramali elektron mikroskoplariyla yapilmistir. Kisa siireli incelemelerde ise, bu
cihazlardan daha diisiik ¢6ziiniirliige sahip fakat daha pratik bir cihaz olan Phenom

Pro X kullanilmistir.

2.3 Amag ve Hipotez

Bu b6liimiin amaci ve galisilan degiskenlerin beklenen etkileri, B6liim 2.3.1 ve

2.3.2'de alt basliklar halinde incelenmistir.

2.3.1 Amacg

Bu boliimde yapilmis ¢alismada B4+C'nin SPS yontemiyle sinterlenmesinin
amaci, ag yapiya sahip gozenekli seramik oOnseklin tretilmesidir. Burada SPS
yontemi, lretilmesi hedeflenen numunelerde igyap1 diizenlemesi ve tasariminin

gerceklesmesinde kullanilan bir ara¢ niteligindedir.
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B4C‘nin SPS yontemiyle sinterlenme davranisinin incelenmesinde tane boyutu
ve tane boyut dagilimi, sinterleme sartlarinin degismesi ile B4C‘nin yogunlugunun
ve igyapisinin degisimi iliskilendirilecektir. Boylece hedeflenen yogunluk araligina
(teorik yogunlugun %70-85‘1)) ulasilabilmesi icin kullanilabilecek en uygun

sinterleme sartlari ve tane boyutu ve/veya tane boyut dagilimi belirlenmistir.
2.3.2 Hipotezler

2.3.2.1 Sinterleme sicakliginin etkisi

Sinterleme sicakliginin yogunluga ve icyapiya onemli olc¢iide etkisi olacagi

bilinmektedir. Bu etkiler, iki alt baslikta agiklanmistir.

2.3.2.1.1 Sinterleme sicakliginin yogunluga etkisi

Alanyazin taramalari ve yapilan 6n ¢alismalar 1s181nda, her bilesim i¢in artan
sicaklikla birlikte yogunlagsma miktarinin da artacagl, yogunlasma oraninin sicaklik
arttikca yavaslayacagr disiinilmektedir. Arsimet yogunluk ol¢iimleri ile bu

hipotezin dogrulugu belirlenmistir.

2.3.2.1.2 Sinterleme sicakliginin i¢yapiya etkisi

Artan sicaklikla birlikte bilinye icerisindeki gozeneklerin kiiglilmesi,
gozeneklerin bilyiik cogunlugunun tamamen yok olmasi beklenmektedir. SEM
icyap1 analizleriyle sinterlenmis numunelerde bulunan gézeneklerin durumu ortaya

konulmustur.

2.3.2.2 Tane boyutu ve tane boyut dagiliminin etkisi

Seramiklerin tane boyutu ve tane boyut dagiliminin geleneksel seramiklerde
oldugu gibi, ileri teknoloji seramiklerde de nihal iirtin 0Ozelliklerine etkisi
kaydadegerdir. Tane boyut dagilimi; tozlarin paketlenmesi, dolayisiyla da
numunenin sinterlenme 6ncesi ve sonrasindaki yogunluguna dogrudan etki ettigi
bilinmektedir. Bu ¢alismada, kiiciik tane boyutu ve /veya genis tane boyut dagilimina
sahip bilesimlerin daha yiiksek yogunluklara ulasmasi beklenmektedir. Ayrica tek
tip toz bilesimlerinin sinterlenmesiyle iretilen numunelerin igyapilarinin toz

bilesimlerine oranla daha tekbicimli olmasi beklenmektedir.
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2.3.2.3 Sinterleme sartlarinin i¢cyapiya etkisi

Seramiklerde tane biiylimesini 6nlemek icin miimkiin oldugunca diisiik
sicaklik ve kisa siirede sinterleme yapilmalidir. Bu ¢alismada kullanilan SPS yontemi
de, Boliim 1.4‘te agiklanan sinterleme mekanizmasi sayesinde diisiik sicaklik ve kisa
surelerde sinterleme olanag1 verir. Diger yontemlere nazaran daha kisa strede
uretilecek olan bu numunelerde tane biiylimesinin en az miktarda olacagi tahmin
edilmektedir. Bu ¢alismada, cihazin giivenli kullanim sartlarina uyulmasi amaciyla
basin¢g sabit tutulmus ve sadece belirli numuneler icgin sinterleme stresi

degistirilmistir.

2.4 Bulgular

Bu boéliimde, Bolim 2.3.2‘de sunulan hipotezleri desteklemek icin yapilan

deneysel calismalarin sonuglari ayrintili olarak verilmistir.

2.4.1 Sinterleme sicakliginin yogunluga etkisi

Hazirlanan her bilesim i¢in yogunlagsma miktari, artan sinterleme sicakligiyla
birlikte artis gostermektedir. Bilesimlerin sicakliga bagh olarak degisen yogunluk
miktarlar: Sekil 2.2‘de verilmistir.

Her bilesim i¢in artan sicaklikla yogunlugun arttig1 goriilmektedir. Bilesimdeki
kaba tane oraninin artmasi, yogunlasma oraninin azalmasina sebep olmaktadir
(ozellikle 50i50kB4C ve 40i60kB4C bilesimlerinde).

Bu calisma igin belirlenmis toz bilesimleri ve sicakliklarinin, hedeflenen
yogunluklara (%70-85) ulasabilmek icin uygun olan bilesim ve sicakliklar olduklari
anlasilmistir. Hedeflenen yogunluk araligi grafikte kesikli cizgilerle belirtilmistir.
Her bilesim icin, 1800 °C‘de iiretilmis numuneler hedeflenen yogunluk sinirlari

icerisindedir.
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Sekil 2.2. Bilesimlerin sicakliga bagli degisen yogunluk miktarlari

2.4.2 Tane boyutu ve tane boyut dagiliminin etkisi
100kB4C numunesinin belirlenen en diisiik sicaklik olan 1600 °C’de sinterleme
denemesi basarisiz sonuglanmistir. Sinterleme bu sicaklik ve tane boyutunda (Sekil

2.3) heniiz baglamamistir.
Bu calismada kullanilan en yliksek sicaklik (2050 °C) ve siirede (10 dk), kaba

B4C’lin ulasabilecegi en yiiksek yogunluk, %64 olarak belirlenmistir. Bu yogunluk
degerine, ince B4C tozu (Sekil 2.4) ile 1600 °C’de ulasilabilmektedir. Buna gore, ince
B4C tozuyla ulasilabilecek en yiiksek yogunlugun bilinmesi de tane boyutunun

etkisinin daha agik goriilmesini saglamistir (Cizelge 2.3).
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Sekil 2.3. Kaba B+C'nin tane boyut dagilimi
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SeKil 2.4. Ince B4C ve bilesimlerinin tane boyut dagilimi

Farkl sartlarda tretilmis ince ve kaba B4C biinyelerinin yogunluklar, Cizelge

2.3‘de verilmistir. Bu ¢alismanin en yiiksek sicakligi olan 1900 ve 2050 °C‘de;

hedeflenen yogunluk degerlerinden daha yiiksek yogunluklar sagladigindan, diger

bilesimler i¢in bu sicakliklarda numune tliretimi yapilmamaistir.

Cizelge 2.3. Nispeten daha diistik ve daha yiiksek sicakliklarda iiretilmis numunelerin yogunluklari

Numune Sicaklik (°C) | Siire (dk) | Basing (kN) Yogunluk (%)
100i B4C 1600 5 62
100k B4C 64
2050 10
100i B4C 16 98
100i B4C 84
1900 5
70i30k B4C 87

Sekil 2.2’deki yogunluklara gore, ince-kaba toz karisimlarinda nispeten daha

yliksek yogunluklara ulasilmistir. Bunun sebebi olarak genis tane dagiliminin

yogunluga olan olumlu etkisi gosterilebilir (Sekil 2.4). Kaba B4C miktar arttikca
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yogunlasma miktarinda genel olarak bir azalma meydana gelmistir fakat 60i40kB4C
bu genellemenin disinda kalmistir. Bilesimlerdeki kaba B4C miktar1 arttik¢a
sinterleme hizinin diistiigli gozlenmistir. Sizdirma islemine tabi tutulmak amaciyla
sinterlenen numuneler icin hedeflenen yogunluk aralig1 (%70-85) ise 1800 ve 1850

°C sinterleme sicakliklarinda elde edilebilmektedir.

2.4.3 Sinterleme sartlarinin igcyapiya etkisi

Bu bolimde degisen sinterleme sartlarina, dolayisiyla da yogunluga bagh
olarak sinterlenmis numunelerin i¢cyapisindaki degisiklikler gozlemlenmistir. 2050
°C’de 10 dakika sinterlenen kB4C‘nin gerek icyapisi, gerek yogunlugu dolayisiyla bu
calisma i¢in uygun olmadigi belirlenmistir (Gorsel 2.4a). 2050 °C’'de 10 dakika
sinterlenen iB4C numunesinin igyapisi, GoOrsel 2.4b’de sunulmustur. Yiiksek
yogunlugu sebebiyle gozeneklerin oldukca kii¢iik oldugu gorilmektedir.
Calismalarin devaminda yapilmasi planlanan denemeler, 2050 °C sicaklikta ve

100kB4C numunesi ile gerceklestirilmemistir.

Gorsel 2.4. 2050 °C'de 10 dakika stireyle sinterlenmis a) kaba B4C ve b) ince B+C'nin SEM gortintiileri

Farkli sicakliklarda SPS yontemiyle onsekillendirilmis 100iB4C ve bilesimler
icin yapilan i¢yapi incelemelerinde, gézeneklerin SPS sicakligi ve tane boyutuna
bagh olarak tiirdes bir sekilde dagildigi ve seramik evrenin siirekli oldugu
gozlenmistir. 100iB4C numunelerinde tiirdes bir ag yapisi goriiliirken; bilesimlerde
bu ag yapinin korunurken, ince-kaba toz ayriminin yapilabildigi saptanmistir

(Gorsel 2.5c¢).
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Toz bilesimlerinde sicakligin etkisi, Gorsel 2.5'te goriilebilmektedir.
50i50kB4C numunesi i¢in 1700 ve 1800 °C’de elde edilemeyen ag yapi, 1900 °C'de
%79 yogunluga cikildiginda elde edilebilmistir.

H { !.J |
- i o %
&

Gorsel 2.5. SPS yéntemiyle farkli sicakliklarda kismi sinterlenmis 50i50kB4C numunesinin SEM
gériintiileri; a)1700 °C (Kitlesel yogunluk (K.Y.):%72), b) 1850 °C (K.Y.:%76), c) 1900 °C
(KY.:%79)

100iB4C numunesinde 1800 C’de elde seramik edilen ag yapisi1 (Gorsel 2.6a),
1900 °C'ye cikildiginda numunenin yiliksek yogunlugu sebebiyle kaybolmus
durumdadir (Gorsel 2.6b). Yiiksek yogunluklar elde edilen yliksek sicakliklarda
tiretilen numunelerde ve 2050 °C’de 10 dakika sinterlenen kaba B4C’de ise ag yapiya

rastlanmamistir (Gorsel 2.4a).
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Gorsel 2.6.a) 1800 (K.Y.:%71) ve b) 1900 °C (K.Y.:%83) 'de kismi sinterlenmis 100iBs+C numunelerinin
SEM géoriintiileri

2.5 Vargilar ve Yorumlar

Bo6liim 2‘nin amaci olarak belirlenen B4C'nin SPS yo6ntemiyle sinterlenme
davranisi; tane boyutu ve tane boyut dagilimi, sinterleme sartlarinin degismesi ile
B4Cnin yogunlugunun ve igyapisinin degisimi iliskilendirilerek incelenmistir.
Hedeflenen yogunluk aralig1 esas alinarak, baslangicta belirlenen sicaklik araligi
(1700-2050 °C) yogunluk o6l¢ctimleriyle 1800-1850 °C’ye diisiirtilmiistiir. Sicakliga
bagl olarak yogunlasma oraninin ince-kaba bilesimlerde kaba toz miktar1 arttikca
distigu gorulmektedir (Sekil 2.2).

SPS yontemiyle kismi sinterlenen numunelerin igyapilarinin, alanyazinda
“birbirine baglanmis” (interconnected) ya da “siirekli” (co-continuous) olarak
tanimlanan ve Bolim 2.1‘de ac¢iklanan o6rnek calismalardakilerle benzer oldugu
gorilmektedir [122,123]. SPS yontemi, yliksek hacim kesrine sahip seramik-metal
karma malzemelerde siirekli ag yapisi olusturmak icin kullanilabilecek potansiyel
bir yontem olarak dikkat cekmektedir. Siirekli ag seklindeki igyapinin nihai tiriintin
ozelliklerine etkisi, Bolim 5‘te incelenecektir.

Belirlenen bilesimlerde ag yapinin elde edilebilmesi icin etkili degiskenlerin
kaba tane boyutu ve SPS sicakligi oldugu belirlenmistir. Kaba taneler arttik¢a ag yap1
eldesi i¢in daha ytiksek sicakliklar gerekirken, bu durum ince tanelerin ¢ok oldugu
numunelerde ag yapinin kaybolmasina sebep olmaktadir. Elde edilen ag yapilar,
hedeflenen yogunluk aralig1 agisindan incelenecek olursa, kaba taneli numunelerde
ag yapi st sinira (¥%80) yakin yogunluk degerlerinde elde edilebilmektedir. Ince
tanelerdeki ag yapi1 ise %70’e daha yakin yogunluk degerlerinde goriilebilmektedir.
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3. GOZENEKLI BiC ONSEKILLERINE BASINCSIZ SIZDIRMA YONTEMIYLE
METAL TAKVIYESi

3.1 Alanyazin

Gozenekli B4C onsekillerine sizdirma yontemiyle Al takviyesi yontemi ile ilgili
ilk patent, Bergmann tarafindan 1965 yilinda alinmistir [125]. Yapilan alanyazin
taramalarinda sizdirma yontemi kullanilarak {tretilmis B4C-Al karma
malzemeleriyle ilgili ¢alismalarin 1973 [126] yilindan beri yapildig1 ve halen
calisilmakta olan bir konu oldugu gorulmistir [90, 92, 109, 116, 117, 127-135].
Sizdirma boyunca B4C ve Al arasinda gerceklesen tepkimeler 1slatma o6zelliklerini
iyilestirerek sizdirmay1 daha kolay hale getirse de [107, 108], nihai iirtiniin tepkime
triinleri icermesi istenen bir durum degildir. Bunun sebebi, tepkime ftriinlerinin
icyapinin tiirdesligini bozmasi ve karma malzeme mukavemetini kotii yonde
etkileyebilecek olmasidir [93, 109].

Tepkime iirtinlerinden nihai {irtiniin basarimina olumsuz yénde etki edecek
ozellige sahip oldugu bilinen Al4C3; 1000 °C'nin lizerinde olusmaya baslar ve bu
olusum, 1200 °C'nin tizerinde iken nispeten daha hizli olur [94]. Buna gore, Al4C3
olusumunun engellenmesi i¢in sizdirma islemi diisiik sicakliklarda stirduriilmelidir.
Ancak, B4C-Al arasindaki 1slatma davranisinin sizdirmayi basarili kilacak seviyeye
gelmesi icin de sizdirma isleminin 1000 °C tlizerinde gerceklestirilmesi gerektigi
bilinmektedir.

B4C-Al karma malzemelerinin tretimi sirasinda gerceklesen tepkimeleri
kontrol etmenin bir diger yolu da baslangi¢c tozlarinin yiizey o6zelliklerinin
iyilestirilmesidir. Pyzik ve Aksay‘a ait patente gore [91]; B4C tozlarina 1250 ile 1800
°C arasinda 1sil pasiflestirme islemi uygulanmasi, tozlarin tepkinirligini
azaltmaktadir. Tuncgerin ¢alismasinda [128], patentte agiklanmis yontem
kullanilarak tozlar pasiflestirilmistir. Bu calismada, pasiflestirmenin B4C-Al2024
karma malzemelerinde daha diisiik sicakliklarda sizdirmaya imkan sagladig1 ve
tepkin olmayan B4C miktarini arttirdigi bildirilmistir.

Her bilimsel ¢alismada oldugu gibi bu konuyla ilgili calismalarda da kisitlayici
etkenlerin sinirlari zorlanarak en yiiksek performansa sahip karma malzemenin
uretimi ve degiskenlerin nihai {riine etki mekanizmalar1 arastirilmaktadir.

Alanyazindaki mevcut calismalarda seramik matrisin tane boyutu, sicaklik, siire,
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sizdirma atmosferi, metal ¢cesidi gibi bir¢ok degiskenin 6zellikle tepkime iiriinlerinin
olusumuna olan etkileri arastirilmistir. Seramik matrisin 6nsekillendirme yontemi
olarak es eksenli ve/veya soguk es basingli presleme yonteminin kullanildig:
gorulmiustiir. B4C-Al karma malzemelerinde onsekillendirme yonteminin nihai
uriine etkisiyle ilgili bir yayina rastlanmamistir. Bunun yaninda, SPS ydntemi
kullanilarak o6nsekillendirme yapilmis B4C‘nin basingsiz sizdirma yodntemiyle

takviyelendirildigi bir ¢alismaya da alanyazinda rastlanmamaistir.
3.2 Amacg ve Hipotez

3.2.1 Amag

Bu boliimde, baslica sizdirma degiskenlerinin B4C 6nsekillerine Al sizdirilmasi
islemine olan etkilerinin ortaya konulmasi amaglanmistir. Uretilecek seramik-metal
karma malzemelerdeki gozenek miktarinin %1‘in altinda olmasi ve mekanik
ozellikleri olumsuz yonde etkileyen tepkime iiriinlerinin olusumunun engellenmesi
hedeflenmistir. Sizdirmanin gergeklestirilebilmesi ve/veya basingsiz sizdirma
sirasinda B4C ve Al‘nin olusturdugu tepkime triinlerinin (Al4C3, AlsBC, AlB12C2)
olusumunun engellenmesi i¢in sizdirmay1 etkileyen degiskenler (B6lim 1.5.1) ile
ilgili calismalar da yapilacaktir.

Bu calismalar dahilinde tozlarin ylzey kimyasinin ve basingsiz sizdirma
degiskenlerinin etkisi ile ilgili c¢alismalar yapilmasi planlanmaktadir. Yiizey
kimyasinin etkisinin incelenmesi i¢in; secilen bazi numuneler 1400 °C’'de 2 saat
sureyle pasiflestirilmis tozlar kullanilarak {retilecektir. Basingsiz sizdirma
degiskenlerinin incelenmesi icin ise secilen numuneler 1000, 1100, 1150 ve 1300

°C’de 10 dakika siireyle basingsiz sizdirma islemine tabi tutulacaktir.

3.2.2 Hipotezler

Bu boéliimde, baslica dnsekillendirme ve sizdirma degiskenlerinin sizdirmaya

olan etkileri alt basliklar seklinde degerlendirilmistir.

3.2.2.1 Baslangig tozlarinin etkisi

Baslangic¢ tozlarinin tane boyutu ve tane boyut dagilimi, B4C ve Al arasindaki
tepkimelere, tepkime tiriinlerinin olusma miktar1 ve olusma hizina etki etmektedir.

Tane boyutu kii¢iik olan B4C tozlarinin ylzey alani yiiksek olacagindan, Al‘'nin B4C
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ile tepkime hiz1 yliksek olacaktir. Genis tane boyut dagilimina sahip numunelerin
paketlenme davranisi daha iyi olacagindan, kismi sinterleme sonucunda daha
yliksek yogunluga sahip oldugu bilinmektedir. Bu numunelerde olusan gézeneklerin
daha kii¢iik oldugu, Boliim 1’de incelenmisti. Bu baglamda, tane boyut dagilimi genis
ve gozenek miktar1 az numunelerde Al‘'nin gozeneklerinin tamamina etkili bir
sekilde niifuz edemeyebilecegi diisiiniilmektedir.

Bolim 1.5.1.1°‘de bahsedilmis pasiflestirme isleminin, sizdirma oranina ve
tepkimeye girmemis B4C miktarini olumlu yonde etkileyecegi diisiiniilmektedir. Bu

etkilerin gozlenebilmesi i¢in, se¢ilmis numunelerle ilave denemeler yapilacaktir.

3.2.2.2 Onsekillendirme yénteminin etkisi

Referans lretim yontemi (soguk es basin¢li presleme) ve SPS yontemiyle
iretilmis numunelerin sizdirma sirasi ve sonrasinda farkl davranislar gosterecegi
diistinilmektedir. Referans numunelerin SPS yontemiyle tretilmis numunelere
gore daha diisik yogunluga sahip olmasi, sizdirma sonrasinda biinyedeki B4C
miktarinin daha az olmasina sebep olacaktir. SPS yonteminin sagladigi temiz tane
sinirlar1 ve minimum tane biiylimesi 6zelliklerinin de sizdirma sirasinda etkili
olacagi diistiniilmektedir. Kismi sinterleme sicakliginin artmasiyla gozenekliligin
azaldigr ve gozenek boyutlarinin kiiciildigii bilinmektedir (Bolim 1.5.1.2). Bu
durum; sizdirma sirasinda metalin, gozenekli B4C oOnseklinin gozeneklerini
doldurmasin1 zorlastiracaktir. Buna gore; yiiksek sicakliklarda sinterlenmis,
gozenek miktar1 az ve gozenek boyutu kiiciik olan numunelerin sizdirma sonrasi

gozenek miktarlarinin daha yiiksek olmasi beklenmektedir.

3.2.2.3 Sizdirma sicakligi ve siiresinin etkisi

Sizdirma stirecinde gozenekli B4C blinyeyle eriyik metal arasindaki 1slatma
acisi, en onemli faktorlerdendir. Bolum 1.5.1.4'te bahsedildigi gibi, emdirilecek olan
metalin kimyasal bilesimi seramik-metal arasindaki 1slatma ag¢isinin
disirilmesinde 6nemli rol oynamaktadir.

Calismada kullanilan Al-Si alasimi, bu bilgiler ve 6n ¢alismalar 1s1ginda
secilmistir. Al-Si alasiminin hazirlanan B4C seramik biinyelerin tamamina

sizdirilabilecegi bilinmektedir.
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Yuksek sizdirma sicaklhigl ve siiresi, sizdirma sirasinda istenmeyen ara
evrelerin olusmasina sebep olabilmektedir. Sizdirmanin yapilabilecek en diistiik
sicaklik ve en kisa silirede yapilmasinin, bu ara evrelerin olusmasini engelleyecegi
diistiniilmektedir. Bu sebeple gozenekli 6nsekillerin, 1000-1300 °C araliginda farkh

sicakliklarda sizdirma denemeleri gerceklestirilecektir.

3.3 Yontem ve Gerec¢

Numune iiretiminin ikinci asamasi olan sizdirma islemi, bu bdéliimde
islenmistir. Calismanin akis semasindan takip edilebilecegi tizere, basingsiz
sizdirma ve gerekli nitelendirme yontemleri uygulanarak gozenekli B4C
onsekillerine Al-Si alasimi emdirilmesi islemi incelenmistir.

Boliim 1‘de kullanilan yogunluk 6l¢timii ve igyapi incelemeleri, bu béliimde de
karma malzemelere uygulanmistir.

Ticari ismi ETIAI140 olan aliiminyum alasimi, kismi sinterlenmis BaC
biinyelere basingsiz sizdirma yontemiyle sizdirdlmistir.  Ayrica referans
onsekillendirme yontemiyle tiretilen numuneler de ayni sartlarda sizdirma islemine

tabi tutulmustur. Alasimin igerigi Cizelge 3.1‘de verilmistir.

Cizelge 3.1. Calismada kullanilan aliiminyum alasiminin igerigi [136]

Element Alasimdaki miktari (%)
Fe 0,60
Si 11,5-13,5
Mn 0,40
Ti 0,15
Cu, Mg, Zn, Nj, Pb 0,10
Sn 0,05

Pasiflestirme islemi, Pyzik ve ark. [131] tarafindan yapilmis c¢alisma esas
alinarak 1400 C‘de 2 saat siireyle Protherm marka PTF 16/75/450 model Al203
firnnda gerceklestirilmistir. Pasiflestirilmis ince ve kaba tozlar, Bolim 2.2.2‘de
aciklanan yas karigtirma yontemiyle farkl oranlarda karistirllmistir. Hazirlanan toz
karisimlar1 ve tozlar, iki farkli yontemle sekillendirilerek sizdirma islemi
gerceklestirilmistir. Birinci yontem (referans yontem) icin toz bilesimleri 2 cm
capindaki celik kaliplara doldurularak tek eksenli el presinde yaklasik 180 MPa
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basingla sekillendirilmis, ardindan yas yogunlugu arttirmak icin soguk es basin¢h
preste 300 MPa basin¢g uygulanmustir. ikinci yéntemde ise, Bolim 2‘de SPS
yontemiyle kismi sinterlenmis numuneler kullanilmistur.

Basingsiz sizdirma yontemi, her iki yontemle onsekillendirilmis numuneler
icin de aym sekilde uygulanmistir. Uretilen seramik biinyelere ETIAL140 alagimy,
argon ortaminda farkli sicaklik ve siirelerde Protherm marka PTF 16/75/450 model
Al203 firinda sizdirilmistir. Basingsiz sizdirma isleminin sematik gosterimi, Sekil

3.1'de verilmistir.

............. T Seramil: Potot
Ar — i

Sekil 3.1. Basingsiz sizdirma deney diizeneginin sematik gésterimi

Basingsiz sizdirma degiskenleri nihai lriintin igyap1r ve diger ozelliklerine
ylzey kimyasinin, sizdirma sicakligl ve siiresinin, 6ngeklin tiretim sartinin etkisinin
ortaya koyulabilecegi sekilde belirlenmistir. Cizelge 3.2‘de belirtilmis numuneler
SPS yontemi ve referans yontemle sekillendirilerek, belirtilen sicaklik ve stirelerde

sizdirma islemine tabi tutulmustur.

Cizelge 3.2. Calismada kullanilan sizdirma degiskenleri

Bilesim Sicaklik (°C) Siire (dk)
Tim bilesimler 1300 60
1000
100iB4C - pasive 1100 10
1150
1000
100iB4C 1100 10
1150
80i20kB4C
80i20kB4C - pasive 1150 10
40i60kB4C
40i60KkB4C - pasive
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3.3.1 X-isinlan difraktometresiyle kalitatif evre analizi

Uretilen karma yapilar, X-1sinlar1 difraktometresi yontemiyle kalitatif evre
analizine tabi tutulmustur (Rigaku Rint 2200, Japonya). Biitiin kalitatif analizlerde
Cuk«1sm1mi (A=1.54046 A) ve 1 °/dakika tarama hizi kullanilmistir. Cihazin akim ve
voltaj degerleri ise 40 kV ve 30 mA olup, biitiin ¢alismalar i¢in sabit tutulmustur.

Karma malzeme numuneler en az 0,5 gram olacak sekilde kesilip/kirilip,
halkali degirmende 6gutilmustiir. Analiz i¢in 63 pm’den daha kiigtik tane boyutuna
sahip karma malzeme tozlar1 kullanilmistir.

Biitiin analizler i¢in ¢ekim araliklari, 6nceki ¢alismalar 1s181nda elde edilmesi

beklenen evrelerin kirinim desenlerinin incelenmesiyle belirlenmistir.

3.4 Bulgular

B4C onsekillerine Al sizdirma islemi ve tiretilmis karma malzemelerin i¢gyapisal
ve kimyasal nitelendirme sonuglari, bu béliimde alt basliklar seklinde sunulmustur.
Sunus, Bolim 3.2.2‘de belirtilmis degiskenlerin etkilerine gore acgiklanarak

yapilmistir.

3.4.1 Baslangic tozlarinin etkisi

Referans numuneler ve kismi sinterlenen numunelerin sizdirma sonrasi
gozenek miktarlari, Sekil 3.2’de verilmistir. Uretilen karma malzemelerdeki tepkime
uriinlerinin miktar: kesin olarak bilinemediginden, karma malzemelerin 6zkiitlesi
de bu calisma icin hesaplanmamistir. Bu sebepten yogunluk verileri, gozenek
miktarlar1 esas alinarak incelenmistir. Sizdirilmis ilk iki bilesimin go6zenek
miktarlar1 hedeflenen gozenek miktarindan (<%1) yiksek c¢ktigindan, diger
bilesimlerin 1900 °C’de sinterlenen numuneleri sizdirma islemine tabi
tutulmamistir. 100iB4C numunesinin 1900 °C’de sinterlenen numunesindeki

gozeneklilik degeri bu genellemenin disinda kalmistir.
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® 100iB,C
= 60i40KB,C

" 90i10kB,C
® 50i50KkB,C

80i20kB,C 80i20kB,C
m 40i60kB,C

Gozenek Miktar1 (%)

CIP*

1700

1800 1850 1900

SPS Sicaklig: (°C)

Sekil 3.2. 1300 °C'de 1 saat sizdirma ile tiretilmis karma malzemelerdeki gozenek miktarlart (*:
referans yéntemle sekillendirilmis numuneler.)

On ¢alismalarin sonuglarindan yola ¢ikilarak belirlenmis sartlarda (Cizelge

3.2), pasiflestirme islemi yapilmis tozlardan tretilen karma malzemelerin gézenek

miktarlar1 genel olarak diger numunelerden daha ytlksek ¢cikmistir (Cizelge 3.3).

Farkli sinterleme sicakliklarindaki gozenek miktarlarinin kaydadeger farklilik

gosterdigi goriilmektedir.

Cizelge 3.3. Pasiflestirilmis tozlarla 1300 °C'de sizdirilmis numunelerin gézenek miktarlar

ince B4C (kiitlece %) | SPS sicakhigi (°C) | Gozenek miktar (%)
1700 14
100 1800 8,4

Sekil 3.3'de farkli o6zelliklere sahip baslangi¢ tozlarinin ayni sartlarda

onsekillendirme ve sizdirma islemine tabi tutulmus numunelerinin XRD izleri

sunulmustur. Her i¢ numunede de tepkime tirtinlerinin bulundugu goézlenmistir.

Miktarsal olarak kesin bir tespit yapilamasa da, biitiin doruklarin olusmamasi

ve/veya cok dusiik siddette olmasi, tepkime tirtinlerinin miktarinin az oldugu fikrini
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vermektedir. Tepkime itriinlerinin doruklarinin bazilar1 birbirleriyle ve BaC
dozruklariyla cakismaktadir. Ayrica tepkime Uriinleri, diisiik yap1 faktoriine sahip
oldugundan doruk siddetleri diisiiktiir. Bu durumlar, doruklarin tespitini
zorlastirmaktadir. Sekil 3.3a izinde tespit edilmis AlB2 doruklari, diger numunelerde
gorulmemistir. 35°de kesikli cizgilerle belirtilmis doruklar kendi aralarinda
karsilastirildiginda, Sekil 3.3b ve Sekil 3.3c izlerindeki B4C doruklarinin Al4Cs ve
Al3BC doruklarina oranla daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Bu durum, Sekil 3.3a

izinde tam tersi durumdadir.

oAl ®B.c Asi OAIBC < AlB12C:
O Alc: O AIB:

Siddet (Rastgele Birim)

30.0 35.0 40.0 45.0 50.0
26 (°)

Sekil 3.3. 1800 °C‘de SPS ile éngekillendirilmis a) pasiflestirme islemi yapilmamis 100iB4C,
b)pasiflestirme islemi yapilmamis 50i50kB+C ve c) pasiflestirilmis 100iBsC
numunelerinin  XRD izleri (sizdirma islemi 1300 °C'de 1 saat stireyle
gerceklestirilmistir.)

Gorsel 3.1'de farkli o6zelliklere sahip baslangi¢ tozlarinin ayni sartlarda
onsekillendirme ve sizdirma islemine tabi tutulmus numunelerinin SEM gortntiileri
sunulmustur. Goriintiilerdeki kaba B4C taneleri kolaylikla ayirt edilebilmektedir.
Kiiciik siyah taneler ise ince B4C tanelerini gostermektedir. A¢ik gri bolgeler takviye

malzemesini gosterirken, daha acik gri/beyaz boélgeler de tepkime irtnlerini
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gostermektedir. Tepkime iirlinleri B ve C gibi hafif elementler i¢cerdiginden, EDX

analiziyle birbirlerinden ayirt edilememistir.

Gorsel 3.1. 1800 °C'de SPS ile énsekillendirilmis ve 1300 °C'de 1 saat siireyle sizdirma islemine tabi
tutulmus a) 80i20kB4C, b) 100iB+C ve c) pasiflestirilmis 100iB+C numunelerinin SEM
goriintiileri

3.4.2 Onsekillendirme yonteminin etkisi

Sekil 3.2ye gore en yiiksek gozenek degerlerinin 1900 °C'de elde edildigi
belirlenmistir. Genel olarak 1850 °C‘de sinterlenmis numunelerin sizdirma sonrasi
gozenek miktarlarinin her bilesim i¢in %1’den kii¢iik oldugu gorilmiistiir.

Sekil 3.4‘te farkl onsekillendirme sartlarinda tretilmis 100iB4+C-Al karma
malzemelerinin XRD izleri verilmistir. SPS yontemiyle iiretilmis ve soguk es basingh
preslemeyle sekillendirilmis gozenekli B4C biinyelere 1300 °C'de 1 saat siireyle

yapilan sizdirma islemi, her numunede basarili olmustur.
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@Al @mB.C Asi O ALBC <> AlB,C,
° O Al,C;, A AIB,

Siddet (Rastgele Birim)

(b)

(@)
30.0 35.0 40.0 45.0 50.0
26 (°)

Sekil 3.4. a) Referans yontemle, b) 1700 °C ve c) 1800 °C‘de SPS ile ongekillendirilmis 100iB+C
numunelerinin XRD izleri (sizdirma islemi 1300 °C'de 1 saat stireyle gerceklestirilmistir.)

Farkli onsekillendirme yontemleri kullanilarak tretilmis 80i20kB4C-Al
numunesinin igyapisi, Gorsel 3.2’de sunulmustur. Tepkime triinleri 6zellikle kaba
B4C taneleri etrafinda toplanmistir. Gorsel 3.2’deki tepkime triinlerinin bazilari,
kirmiz1 oklarla gosterilmistir. Bu numunedeki tepkime iirtinleri yer yer kaba B4C
taneleri seklinde olusma egilimi gostermislerdir ki, bu bolgeler tanenin tamaminin
Al ile tepkimeye girdigine isaret etmektedir. Gorsel 3.2b‘de ise tepkime triinleri,

Gorsel 3.2a’ya oranla daha az goriilmektedir.
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Gorsel 3.2. a) Referans yontemle, b) 1800 °C'de SPS ile sekillendirilmis 80i20kB4+C-Al numunesinin
SEM gériintiileri

3.4.3 Sizdirma sicaklig: ve siiresinin etkisi

Calismanin ilk asamasinda biitlin numuneler, 1300 °C‘de 1 saat siireyle
sizdirma islemine tabi tutulmustur. Bu numunelerin nitelendirilmesi, Bolim 3.4.1
ve Bolim 3.4.2‘de sunulmustur. Olusan tepkime f{riinlerinin engellenmesi/en az
miktara indirilmesi amaciyla sizdirma sicakligi ve stiresi 1150 °C ve 10 dakikaya
disiiriilerek secilmis numuneler tekrar sizdirma islemine tabi tutulmustur. 1150 °C
ve 10 dakika streyle emdirilmis 100iB4C, 80i20kB4C, 40i60kB4C numunelerinin

gozenek miktarlarinin da hedeflenen seviyede oldugu belirlenmistir (Cizelge 3.4).

Cizelge 3.4. 1150 °C'de 10 dakika sizdirma islemine tabi tutulmus numunelerin gézenek miktarlari

Numune Ad1 Sinterleme Sicaklig: (°C) | Gozenek Miktar1 (%)

1800 0,40
40i60kB4C

1850 0,49

1700 0,59
80i20kB4C 1800 0,47

1850 0,67

1700 0,53

100iB4C
1800 1,14

1150 °C‘de 10 dakika stireyle sizdirma islemine tabi tutulmus numunelerin
XRD analizi sonuglar1 Sekil 3.5te verilmistir. Diger sizdirma rejimi (1300 °C‘de 1
saat) ile karsilastirildiginda; 1150 °C‘de 10 dakika siireyle sizdirma islemine tabi
tutulmus numunelerin XRD izlerinde Al4Cs, Al3BC ve AlB12C2 tepkime iriinlerinin
doruklarinin tamaminin olusmadigi gézlemlenmistir (Sekil 3.3 ve Sekil 3.5). Ancak,

80i20kB4C ve 40i60kB4+C numunelerinde eser miktarda tepkime trini oldugu
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tahmin edilmektedir. Evrelere ait doruklarin tamami olusamadigindan, kirmizi ok
ile belirtilen doruklarin hangi evreye ait oldugu belirlenememistir. En yiiksek
siddete sahip Al ve B4C doruklar1 her numune igin kendi aralarinda
karsilastirildiginda, pasiflestirilmis tozlar kullanilarak tiretilmis numunede B4C

doruklarinin daha ytiksek siddete sahip oldugu goériilmektedir.

ea ®pc Asi O AlLBC

Siddet (Rastgele Birim)

(b)
(©
I\ ¢ Y, N (d)
30.0 35.0 40.0 45.0 50.0

26 (°)

Sekil 3.5. 1150 °C'de 10 dakika stireyle sizdirma islemine tabi tutulmus numunelerin XRD izleri; a)
soguk es basingli presle sekillendirilmis 100iB+C, 1800 °C‘de SPS ile énsekillendirilmis
b)80i20kB4C, c) pasiflestirilmis 80i20kB4C, d) 40i60kB4C

Gorsel 3.3'te 80i20kB4C-Al karma malzemesinin farkl sartlarda iiretilmis
numune gorintiileri sunulmustur. Gorsel 3.3a ve Gorses 3.3c, farkli sizdirma
sicakliklarinda tiretilmis numunelerin igyapilarini gostermektedir. Gorsel 3.3c‘deki
ince B4C tanelerinin yogunlugunun Gorsel 3.3b‘dekindenn daha az oldugu ve kaba

B4C tanelerinin etrafinda olusan tepkime {riinlerinin daha fazla oldugu
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gorilmektedir. Ayni sartlarda, farkl ylizey 6zelliklerine sahip tozlarla tiretilmis
numunelerin igyapilari, Gorsel 3.3a ve Gorsel 3.3b‘de goriilebilmektedir. B4C miktar
ve dagilimlar1 iki numunede benzer goriinmektedir. Tepkime {riinleri
pasiflestirilmis tozlarla tliretilmis numunedeki tepkime friinleri daha az ayirt

edilebilirken, Gorsel 3.3a goriintiisiinde tepkime tirtinlerinin miktar1 daha fazladir.

Gorsel 3.3. a) 1150 °C’de 10 dakika sizdirilmigs, b) pasiflestirilmis tozlarla 1150 °C’de 10 dakika
siireyle sizdirilmis, c) 1800 °C'de SPS ile éngsekillendirilmis ve 1300 °C'de 1 saat
sizdirilmis 80i20kB+C-Al numunelerinin SEM gériintiileri

Sizdirma sicakliginin; karma malzemelerde sizdirma 6zellikleri ve tepkime
drinlerinin olusumuna etkisinin belirlenmesi amaciyla, secilen numunelerle
(100iB4C tozunun 1700 ve 1800 °C’de SPS ile iiretilmis numuneleri) 1000 ve 1100
°C’'de 10’ar dakikada tekrar sizdirma g¢alismasi yapilmistir. 1000 °C’de 10 dakika
sizdirma islemine tabi tutulmus numunelerde sizdirma gergeklesmemistir (Gorsel

3.4).
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Gorsel 3.4. 1000 °C'de 10 dakika sizdirma islemine tabi tutulmus numuneler

1100 °C'de 10 dakika sizdirma islemine tabi tutulmus numuneler kesitten
bakildiginda sizdirmanin saglandigr goriilmektedir (Gorsel 3.5). Ancak bu
numunelerin SEM analizlerinde, B4C’nin bazi kisimlarina Al‘nin ulasmadigi

gorilmistiir (Gorsel 3.6).

Gorsel 3.6. 1100 °C'de sizdirma islemine tabi tutulmugs 100iB+C numunesinin SEM gdriintiileri

3.5 Vargilar ve Yorumlar

Calismanin bu boliimiinde, dncelikle yliksek yogunlugun saglandigi sizdirma
sicakliklar1 belirlenmistir. Tozlarin tane boyut ve dagilimlar1 ve ytlzey o6zellikleri
hem numunedeki gézenek miktarina, hem de tepkime triinlerinin olusumuna etki
etmektedir. Tepkime iriinleri genellikle kaba taneler etrafinda olusmaya
baslamaktadirlar. Bu ylizden tepkime triinlerinin daha fazla kaba taneler iceren

bilesimlerde daha fazla oldugu diisiiniilmektedir.
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Pasiflestirme isleminin, B4C-Al sisteminde B4C'nin tepkimeye girme egilimini
azalttigl gorillmiistiir. Ancak pasiflestirilmis numunelerin sizdirma sonrasi gézenek
miktarlar: ytiksektir. Bu durumun iyilestirilmesi gerekmektedir.

Ongekillendirme islemi, sizdirma sonrasi icyap1 degisimine en fazla etki eden
degisken olmustur. Pyzik‘in ¢galismasinda [123], sizdirma dncesi yapilan sinterleme
isleminin B4Cnin kimyasal kararliligin1 arttirarak Al ile tepkime sirasindaki kati
gecisini yavagslattigl, dolayisiyla tepkime miktarini azalttigi bildirilmistir. Bu
calismada ag yapisi elde edebilmek icin slip dokiim isleminden sonra 2225 °C gibi
yuksek sicakliklarda sinterleme gereksinimi dogmustur. Bu ¢calismada ise benzer ag
yapisinl yakalayip tepkime tirtinlerini azaltmak icin 1800 °C gibi duisiik sicakliklarda
SPS yontemini kullanmak hem 6n sekillendirme, hem de 6n sinterleme igin yeterli
olmustur.

Uretilen karma malzemelerde, 1000°C‘de sizdirma islemi mimkiin
olmamistir. 1100 °C‘de 10 dakika siireyle gerceklesen sizdirma islemi ise kismen
basarili gerceklesmistir. Bu sicaklikta sizdirma stiresinin degistirilmesinin, Al'nin
1slatamadig yerlere ulasabilmesini saglayacagi dustiniilmektedir. Bu calismada tam
sizdirmayi saglayabilmek icin ise sicaklik 50 °C arttirilmistir. 1150 °C‘de sizdirma
islemi yapilan tim numuneler icin (pasiflestirilmis numuneler hari¢) gézenek
miktari, hedeflenen aralikta elde edilmistir. Tepkime triinleri 1150 °C‘de 10 dakika
stire sizdirma sartinda, gerek XRD gerekse SEM analizlerinde tam olarak tespit
edilememistir. XRD izlerinde tepkime trtinlerinin biitiin doruklar gézlenmezken,
olusan doruklar da olduk¢a diisiik siddetlerdedir. 1300 °C‘de 1 saat siireyle
emdirilmis numunelerde tepkime triinlerinin varlig, XRD ve SEM analizleriyle
ortaya konmustur.

Bu boliimde yapilan c¢alismalar sonucu ¢ikarilan vargilar, su sekilde
Ozetlenmistir:

e Sizdirma 6ncesi kismi sinterleme islemi B4C'nin kararliligini arttirirken,
daha tilirdes ve ag yapida seramik evresine sahip karma malzemeler
liretmeye imkan vermektedir.

e Sizdirma islemi 1100 °C‘den daha yiiksek sicakliklarda
gerceklesmektedir.
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e Tepkime irinlerinin olusumu 6zellikle sizdirma sicakligina ve
onsekillendirme sartina bagh iken, sistem iginde kalan tepkimeye

girmemis B4C orani da pasiflestirme islemiyle iyilestirilebilmektedir.
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4. AG YAPILI BOR KARBUR-ALUMINYUM SERAMIK-METAL KARMA
MALZEMELERDE OLUSAN EVRE MiKTARLARI

4.1 Alanyazin

B4C-Al karma malzemelerinin igerdigi evre miktarlariyla ilgili ¢alismalar
incelendiginde, kantitatif analizlerin genellikle egimler orani yontemiyle [137]
gerceklestirildigi gorulmektedir[90, 127, 128, 135]. Yaygin olarak kullanilan
Rietveld metodunun B4C-Al karma malzemelerinde kullanilmamasinin sebebi, bu
metodun incelenen malzemenin icerdigi her evrenin ayrintili yapisal modelinin
cozimlenmesi gerekliligidir. Egimler oranm1 yontemiyle B4C-Al karma
malzemelerinde bulunan evrelerin karmasik yapilarini ¢éziimlemeye gerek
kalmadan, malzeme icindeki evre miktarlari hassas bir sekilde bulunabilmektedir
[127].

Arslan [127]; basingsiz sizdirma yontemi ile tretilmis B4C-Al2024 karma
malzemelerindeki evre miktarlarini yiiksek hassasiyette hesaplayabilmistir.
Egimler oran1 yontemini B4C, Al, AlB2 evrelerinin miktarlarini bulmak i¢cin kullanmis
ve Al3BC miktarini da bu evrelerin toplaminin 100’den ¢ikarilmasiyla belirlemistir.
Calismada standart toz olarak Si sec¢ilmistir. Bu c¢alismada, sinterleme
degiskenlerinin degisimiyle tepkime triinlerinin olusumu arasindaki iliski a¢iga
kavusturulmustur.

2014 yilinda Tan ve arkadaslar1 [135] tarafindan yapilmis calismada ise, 1s1l
islemin B4C-Al2024 karma malzemelerindeki evre miktarlari ve mekanik
ozelliklerine olan iliskileri incelenmistir. Bu ¢alismada uygulanan egimler orani
yontemi, Arslan’in ¢alismasi 6rnek gosterilerek dogrulanmistir. Mikron alti B4C
tozlarindan hazirlanan gézenekli 6nsekiller, 6n sinterleme islemine tabi tutulduktan
sonra Onsekillere Al2024 metali sizdirilmistir. En yliksek sertlik degeri olan 57.3
HRA’'nin, 1800 °C’de on sinterlenmis gozenekli B4C oOnsekillerinden iiretilen
numunelere ait oldugu belirlenmistir.

Sizdirma sirasinda B4C ve Al, goreceli olarak diisiik sicakliklarda tepkinmekte
[138] ve Als4Cs, AlB2, AlB12C2 gibi tepkime iiriinleri olusabilmektedir [94]. Tepkime
triinleri nihai triiniin mekanik 6zelliklerine olumsuz yonde etki edebileceginden
[93]; karma malzemelerdeki evre miktarlarinin belirlenmesi, B4C-Al karma

malzemelerinde yapi-6zellik iliskisinin aydinlatilmasina katki saglayacaktir.
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Alanyazinda B4C-Al12Si karma malzemelerindeki evre miktarlarinin egimler
orani yontemi ile belirlenmesi ile ilgili bir yayin bulunmamaktadir. Varolan
calismalarda  olusturulmus dogrular Si  standart tozu  kullanilarak
olusturuldugundan, tez calismasi kapsaminda iiretilmis karma malzemeler icin

yeniden egimler orani yonteminin uygulanmasi gerekmektedir.
4.2 Amag ve Hipotez

4.2.1 Amacg

Sizdirma sirasinda gerceklesen tepkimeler sinterleme sicakligi, baslangi¢
tozlarinin 6zellikleri, sizdirma sicaklig1 ve siiresi gibi bir¢cok etkenle degistiginden
tepkimeler kontrol edilememekte ve tez kapsaminda iiretilen karma malzemelerin
icerdigi ara evre miktarlar1 ve/veya B4C/Al oranlari kesin olarak bilinememektedir.
Bu bolimde kantitatif XRD analiziyle, secilen numunelerin igerdigi evre
miktarlarinin bulunmasi1 amaglanmaktadir. Ayrica evre miktarlarinin; karma
malzemelerin nihai o6zelliklerine yaptif1 etkiyi incelemek amaciyla, karma

malzemelerin sertlik degerleri ile evre miktarlari iliskilendirilecektir.

4.2.2 Hipotez

Egimler orani yontemiyle yapilan kantitatif X-i1sinlar1 difraksiyonu analizi
sayesinde, tepkin sizdirma sonrasi numunelerde olusan evrelerin miktarlar
bulunabilir. Ancak bunun icin, olusturulan referans, kontrol ve analiz egrilerinin R2
degerlerinin (hassasiyetlerinin) 1’e olabildigince yakin olmasi gerekmektedir.

X-1s1inlar1 difraksiyonu analizinin olabildigince hassas yapilmasi, cihaz
kaynakli hatalar1 en aza indirecek ve yontemin hassasiyetini ve giivenilirligini
arttiracaktir. Diisiik sogurma katsayisi sebebiyle B4+C‘nin referans, kontrol ve analiz
egrileri olustururken egrilerin hassasiyeti yeterli olmayabilir. Bu sebeple B4C’iin
kantitatif analizi i¢cin en az 5 farkli oranla, Al'nin kantitatif analizi i¢cinse 3 farklh

oranla calisiilmalidir.
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4.3 Deneysel Yontem

4.3.1 Egimler orani yontemi

Tepkin 1slatma sonucu olusan karma malzemelerde sizdirma sonrasi olusan
evrelerin miktarini belirlemek amaciyla X-isinlar1 kantitatif evre analizi, egimler
orani yontemiyle [127, 137] yapilmistir. Bu yontemde, olusturulan referans
egrilerinden yararlanarak numunedeki evre miktarlarinin belirlenmesi
hedeflenmektedir. Referans egrileri olusturulurken, miktari belirlenmek istenen
evrenin saf toz haliyle, secilen bir standart toz farkl kiitle oranlarinda karistirilir.
Hazirlanan tozlarin XRD analizleri sonucunda secilen doruklarin siddet oranlarinin,
kiitle oranlarinin bir fonksiyonu olarak ¢izilmesiyle elde edilen egriler, referans
egrileridir.

Standart toz seciminde dikkat edilmesi gereken bazi hususlar vardir. Oncelikle
secilen tozun doruklari, miktar1 belirlenmek istenen evrenin doruklariyla
cakismamalidir. Doruk ya da doruklar ytliksek siddetli olmalidir. Ayrica standart
tozun kitlesel sogurma katsayisi, miktar1 bulunmak istenen evrelerin kitlesel
sogurma katsayllarindan c¢ok biiylik olmamaldir. Yiiksek kitlesel sogurma
katsayisina sahip standart tozlar, 6zellikle az miktarda bulunan ve diisiik kitlesel
sogurma katsayisina sahip diger evrelerin siddetlerinin daha diisiik hesaplanmasina
sebep olmaktadir. Standart tozun nem tutma 6zelliginin olmamasi, toz hazirlama
sturecinde kolaylik saglayacaktir. Ayrica standart tozun tane boyutunun 63 pm’den
biiylik olmamasina dikkat edilmelidir.

Referans egrilerinin giivenilirligini saptamak icin bilesimi bilinen bir toz
karisimi, standart toz ile belirli oranlarda karistirilir ve bu tozlarin XRD analizi
sonucu elde edilen siddet degerlerinin, kiitle orani degerlerinin bir fonksiyonu
olarak olusturulan egriler kontrol egrileridir.

Kontrol  egrilerinin  egimlerinin  referans egrilerinin  egimlerine
oranlanmasiyla, hazirlanan tozun bilesimi belirlenmistir. Egrilerin R? parametresi
1’e ne kadar yakinsa, analizin hassasiyeti o kadar yliksek olmaktadir. Kontrol
numunelerinin bilesiminin hassas ve dogru olarak belirlenmesinden sonra tiretilen
karma malzemelerde sizdirma sirasinda olusan evrelerin miktar1 da, yiiksek

hassasiyetle belirlenebilmektedir.
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Calisma icin ¢esitli standart tozlar (KCI, LiF, TiO2, CaCOs, SiOz) incelenmis ve
KCl'de (%99.5 saflikta, Merck, Almanya) karar kilinmistir. KCl, ylizey merkezli kiibik
yapisiyla ytksek yapi faktori (F2=16f%) ve p/p = 129.76 cm?/gm degerinde Kkitlesel
sogurma katsayisina sahiptir. KCl'nin XRD analizi sonucu verdigi pikler, karma
malzemede olusmasi beklenen evrelerle da cakismamaktadir.

Uretilen karma malzemeler icin olusturulacak egriler, bu calismada, analiz
egrileri olarak adlandinlmstir. Igerdikleri BsC, Al, Si ve tepkime iiriinleri
miktarlarini belirlemek tzere iki farkli yontemle onsekillendirilip (CIP ve 1850
°C’'de SPS) 1300 °C’de 1 saat siireyle sizdirma islemine tabi tutularak iiretilmis
50i50kB4C-Al numuneleri secilmistir.

Analiz egrilerinin olusturulmasi igin tretilen karma malzemeler toz haline
getirilerek KCI ile farkli oranlarda karistirllmistir. Referans ve kontrol egrileri
olusturulurken kullanilan yontemle analiz egrileri olusturulup, bu egriler ve
referans egrilerinin egimleri kullanilarak da karma malzeme icindeki B4C ve Al
miktarlar1 bulunmustur. Si miktari, tedarik¢i firmadan alinan bilgiler 1s181nda,
karma malzemedeki Al miktarinin kitlece %11.5-%13.5’i olarak hesaplanmistir.
Tepkime trtinlerinin miktar: ise B4C, Al ve Si miktarlarinin 100’den ¢ikarilmasiyla
bulunmustur. Tepkime tlirtinlerinin miktari ayr1 ayr1 hesaplanmamustur.

Tepkime irtinleri ve tepkime triinlerinin dagilimi, XRD ve SEM analizleriyle

incelenmistir.

4.3.2 Mikrosertlik dl¢ciimii

Uretilen seramik-metal karma malzemelerin mikrosertlik 6l¢iimii Emko
firmasinda ait sertlik cihaziyla gergeklestirilmistir. Seramik-metal karma
malzemeler icin heniiz belirlenmis bir standart olmadigindan, mikrosertlik
olctiimleri Vickers, Brinell ve Rockwell uglariyla farkl ytik ve siirelerde denenmistir.
Her numuneden en az 5 6l¢iim alinmigtir. indent izleri, ASTM C1327 ve E384

standartlarina degerlendirilerek en uygun olanlari se¢ilmistir [139, 140].
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Sekil 4.1. Vickers sertlik hesaplamalari icin kabul edilebilir Vickers izleri [139]
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Sekil 4.2. Vickers sertlik hesaplamalart icin uygun olmayan Vickers izleri [139]

Vickers sertlik 6l¢limii sirasinda olusan Vickers izlerinin uclarindan catlak
olusmasi durumunda, ¢atlaklarin 6l¢timii alinarak tokluk hesaplamalar: yapilacaktir
[141]. Tokluk hesaplamalari, Sekil 4.3te gosterilen uzunluklarla sertlik degeri
hesaplandiktan sonra (Esitlik 4.1), Evans-Charles denklemi [142] kullanilarak
yapilacaktir (Esitlik 4.2).
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Sekil 4.3. Vickers izinden tokluk hesaplamasinda kullanilan uzunluklar

Hy =272 (GPa) (4.1)

a2

3
0,15xkxH,xvax(c/a)” 2
¢

K = (MPa.m'/2) (4.2)

Burada; HV Vickers sertligi (GPa), Kic kirllma toklugu (MPa.m?/2), F uygulanan
yuk (kg), a izin kdsegen uzunlugunun yarisi (cm), c ¢atlak uzunlugu (cm), k ve ¢

sabittir.
4.4 Bulgular

4.4.1 Egimler orani yontemi

Egimler oran1 yontemi icin, R? degerleri 1’e yakin olan referans egrileri
olusturulmustur. B4C, Al ve KCl'nin en siddetli ikiser doruklar: dikkate alinip, bunlar
icin olusturulan egriler incelenmistir (B4C (021) ve (104); Al (200) ve (220), KCI
(200) ve (220)). Al icin olusturulan referans egrilerinin R? degerleri, beklenenden
daha diisiik gikmistir.

Referans egrileri icin kullanilan kiitle ve siddet oranlari Cizelge 4.1'de, referans

egrileri ise Sekil 4.4 ve Sekil 4.5’te gosterilmektedir.
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Cizelge 4.1. Referans egrileri i¢in kullanilan kiitle ve siddet oranlari

Agirlik (gr) Agirlik oram Siddet orami

B4C KCl B4C/KCl B4C(021)/KCl1(220)
0.2977 0.6895 0.4318 0.1051
0.5027 0.5012 1.0030 0.2243
1.0054 0.3193 3.1488 0.9256
0.8004 0.2085 3.8388 1.2322
1.0085 0.2296 4.3924 1.5056
1.0092 0.1008 10.0119 2.5251
0.9995 0.0512 19.5215 5.1975

Al KCl Al/KCl Al(111)/KC1(220)
0.2338 0.8106 0.2884 0.4503
0.5012 0.5014 0.9996 0.8865
0.8011 0.2007 3.9915 4.7883
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Siddet oranm1

B4C34C(021)/KCI(200)

B4(C34C(021)/KC1(220) y =0,2622x + 0,0765
R?=0,9925

B4C34C(104)/KC1(200) O

B1C34C(104)/KC1(220) /.»’

7 y=0,17x + 0,0396
7 R%=0,9943

/ o

/ /.,

/ .,.
/ /./
/ .,.
A/. ,',
/0
/ y=0,1132x - 0,0273
/ R%=0,994
/ .,., 4 //
./' ,', g ,,
/ 7 e
iy -0
/ ,./ / //
0 e

y=0,0734x - 0,0213
R?=0,995

5 10 15 20
Agirlik oram1  (B4C/KCl)

Sekil 4.4. B:C'ye ait referans egrileri
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Sekil 4.5. Al'ye ait referans egrileri
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Referans egrilerinin gilvenilirligini kontrol etmek amaciyla olusturulan
kontrol egrileri icin kullanilan bilesimlerin kiitle oranlar1 Cizelge 4.2’de, referans
egrileri kullanilarak bulunan kiitlece ytizde miktarlar Cizelge 4.3'te gosterilmistir.
Buna gore, olusturulan referans egrileri kullanilarak B4C ve Al miktarlari, %5’ten
kiiciik hata oraniyla bulunabilmistir. Hata oraninin, Al miktan i¢in daha ytiksek
oldugu gorilmektedir. Bu, beklenen bir durum degildir. Al'ye ait egrilerdeki analiz

sayisinin arttirilmasi, hata oranini diisiirmemistir.

Cizelge 4.2. Kontrol egrileri icin kullanilan kiitle ve siddet oranlari

Agirhk Agirhik Oram Siddet oram

B4C KCl B4C/KCl B4C(104)/KClz00)
0.5707 0.2077 2.7477 0.0171
0.5727 0.5048 1.1345 0.0330
0.571 1.0025 0.5696 0.0920

Al KCl Al/KCl Alz00)/KClz00)
0.6544 0.2077 3.1507 0.1077
0.6537 0.5048 1.2950 0.2015
0.655 1.0025 0.6534 0.4806

Cizelge 4.3. Karisimin ve referans egrisi kullanilarak hesaplanan kiitle oranlari

Karisim bilesenleri
B4C Al
Hazirlanan karisim 46.6 53.4
Bilesen miktarlari (%)
Hesaplanan 48.3 50.9
Hata orani (%) +3.5 -4.7

Secilmis 50i50kB4C-Al numuneleri kullanilarak olusturulan analiz egrileri,
Sekil 4.6’te gosterilmektedir. Soguk esbasincli presle dnsekillendirilmis 50i50kB4C-
Al karma malzemesinin Al'ye ait analiz egrisinin goreceli olarak daha diisiik R2

degerine sahip oldugu goérilmistiir.
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Sekil 4.6. 50i50kB4C-Al karma malzemelerine ait analiz egrileri
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Bu béliimde analizi yapilan iki karma malzemenin de sizdirma islemi basaril
bir sekilde gerceklestirilmistir ve gozenek miktarlar1 % 0.5’ten azdir. Seg¢ilmis iki
farklh karma malzemeye ait evre miktarlari, Cizelge 4.4’te gosterilmektedir. Ayni
tepkime uriinlerinin, iki karma malzemede de bulundugu, karma malzemelerin XRD
analizleri sonucu belirlenmistir (Sekil 4.7). Her iki izin B4C doruklar1 incelendiginde,
SPS yontemiyle onsekillendirilmis numunenin igerdigi B4C miktarinin daha fazla
oldugu diistinitlebilmektedir. Bu vargl, egimler orani yontemiyle bulunan B4C
miktarlariyla 6rtiismektedir.

Cizelge 4.4. Farkl onsekillendirme yontemiyle tretilmis 50i50kB4C-Al karma malzemelerindeki
evre miktarlari

Onsekillendirme, Evre Miktarlar1 (%)
S1zdirma éncesi B4C : =
yogunlugu (%) B4C Al Si T.U.
CIP, 56 16+3 12+5 1-2 70-72
SPS, 76 31+3 10+4 1-2 56-59

*: Tepkime trtiinleri
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Sekil 4.7. Kantitatif XRD analizi yapilan 50i50kB4C-Al karma malzemelerine ait XRD izleri; a) SPS ile
1850 °C'de, b) soguk esbasingli presleme ile 300 MPa'da énsekillendirilmis ve 1300 °C'de 1
saat stireyle sizdirma islemi gerceklestirilmis numuneler

Karma malzemelerin icyap1 goriintiileri, Gorsel 4.1’de gosterilmektedir.
Onsekillendirme yéntemlerinin sebep oldugu icyap: farkhiliklari, icyapi analizleriyle
actkca ortaya koyulmustur. Soguk esbasingh presleme ile o6nsekillendirmesi
yapilmis karma malzemelerdeki tepkime trtnleri (Gorsel 4.1a), B4C tanelerinin
etrafinda secilebilmektedir. Baz1 tepkime iiriinleri, sekillerde kirmizi oklarla
gosterilmistir. SPS yontemi ile 6nsekillendirilmis karma malzemede ise tepkime

tirtinleri, kaba tanelerin kenarlarinda secilebilmektedir.
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Gorsel 4.1. a) Referans yéntemle, b) 1850 °C’'de SPS ile éngsekillendirme yapilmis 50i50kB4C-Al
numunelerinin SEM goriintiileri

4.4.2 Mikrosertlik dl¢timleri

Seramik-metal karma malzemeler i¢in standartlagtirilmis bir sertlik yontemi
olmadigindan, bu c¢alismada sertlik testleri bircok farkli degisken denenerek
yapilmistir.

Vickers sertligi dlciimii sirasinda olusturulan izlerin biiyiik cogunlugunda
cihazin hata verdigi tespit edilmistir (Depth measurement error). Numunelerden
bazilarinda HVS5 ile iz olusturulamadigindan HV10 ile 6l¢iim alinmistir. Ornek
Vickers izleri Gorsel 4.2’de sunulmustur. Kabul edilebilir iz sayis1 yeterli
olmadigindan, numunenin Vickers sertlik 6lciimleri ve catlak olciimi ile tokluk

hesaplamalar1 yapilamamuistir.

Gorsel 4.2. Vickers iz érnek gériintiileri a) Olgiimii alinan iz, b ve c) élciimii alinmayan iz

HR15 yiikiinde ve 5 saniye siireyle yapilmis sertlik izlerinin sonuclar1 dikkate

alinarak sertlik degerleri belirlenmistir (Cizelge 4.5). Ornek calismadaki [135] HRA
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skalasinda ol¢iilen sertlik degerleri, yaklasik HR15 degerleriyle birlikte verilmistir.
Sertlik denemelerinde hatali Rockwell izleri de elde edilmistir (Gorsel 4.3a). Ancak
dikkate alinan sertlik izleri Gorsel 4.3b’deki gibidir.

Cizelge 4.5. Kantitatif XRD analiziyle evre miktarlari bulunan numunelerin evre miktarlari ve
sertlik degerleri

Onsekillendirme | TepKime iiriinii . Sertlik [135]
yontemi miktari (%) Sertlik (HR15) (HRA / esdeger HR15)
CIP* 70-72 87.6+1.7
SPS 56-59 924+ 0.8 57.3/88.3

*: soguk es basinclh presleme.

Gorsel 4.3. Rockwell izleri a) kullanilan izler, b) kullanilmayan izler

4.5 Vargilar ve Yorumlar

B4+C-Al karma malzemelerindeki evre miktarlari, egimler orani yontemiyle
hassas bir sekilde hesaplanabilmistir. Al miktarinin B4C miktarindan daha yiiksek
hata oraniyla bulunmasi, referans calismanin sonuglarindan [127] farkhdir. Bu
durumun, kullanilan standart tozdan kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Arslan’in
calismasinda kullandig1 Si standart tozunun sogurma katsayis1 65.32 cm?/g iken,
KCl tozununki 129.76 cm?/g olarak hesaplanmistir. Ayrica evre miktarlarini
belirlemede kullanilan Al doruklar1 da ayni degildir. Al ve KClI'nin kirinimlarini
anlamada, yap: faktorii degerlerinin (|F?|) incelenmesinin faydal olabilecektir. iki
evrenin yapr faktorleri hesaplandiginda, arada ¢ok ytlksek bir fark oldugu
gorulmiustiir (Alo0) icin 11.57, KCl(200) igin 121.42). Bu etkenin de, Alz00) dorugunun
siddetinde diisiise sebep olabilecegi diisiiniilmektedir.

Gozenekli B4C oOnsekillerinin yogunluklar1 ve oOnsekillere sizdirilmis Al
miktarlar1 g6z onilinde bulunduruldugunda, soguk es basin¢hh presleme ile

onsekillendirilmis numunedeki Bs4C miktarinin %28’inin, SPS yontemiyle
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onsekillendirilmis numunedeki B4C miktarinin ise %41’inin Al ile tepkimeye
girmedigi belirlenmistir. Buna bagl olarak, SPS yontemiyle tepkime tirinlerinin
olusumunun %18 kadar azaltldifi gériilmistir. Iki karma malzemenin
icyapilarinin karsilastirilmasindan yola cikilarak da, SPS ile onsekillendirilmis
numunedeki B4C miktarinin, kisith B4C tiiketimi sebebiyle daha az oldugu kanisina
varllmistir. Bu sonug, Pyzik’in calismasindaki [123] vargiyla agiklanabilmektedir. Bu
calismaya gore, sizdirma oncesi B4C gozenekli 6nseklinin kismi sinterlenmesi, B4C-
Al arayiizeyindeki kiitle aktariminin yavaslamasi sebebiyle kimyasal olarak daha
kararli bir sistem olusturmaktadir.

Karma malzemelerdeki evre miktarlar1 géz 6niinde bulundurularak sertlik
verileri degerlendirildiginde, tepkime iirtinlerinin daha az oldugu tespit edilmis SPS
numunesinde sertlik degerinin daha yiiksek oldugu gorilmiistiir. Sertlik sonuglari,
alanyazindan sec¢ilmis o6rnek calismayla [135] karsilastirilabilir degerlerdedir.
Cizelge 4.5’te verilmis sertlik degeri, 6rnek calismada elde edilen en yiiksek sertlik
degeridir. Bu deger, mikron alt1 B4C tozlarinin 1800 °C’de 6n sinterlenmesinden
sonra 1200 °C’de Al2024 metalinin basingsiz sizdirilmasiyla elde edilmistir. Bu
calismada ise 6n sinterleme yontemi olarak secilmis SPS yontemi kullanildiginda,
ornek calismaya gore daha yiliksek sertlik degerlerinin elde edilebildigi

gorulmustiir.
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5. AG YAPILI BOR KARBUR-ALUMINYUM SERAMIK-METAL KARMA
MALZEMELER

5.1 Alanyazin

B4C-Al karma malzemelerinde seramik ve metal evrelerin icyap:1 tasarimi
lizerine yapilan calismalarin ¢ogunlukla Pyzik ve arkadaslar tarafindan yapildigi
gorilmektedir [91, 92, 94, 107, 108, 116, 123, 131, 143]. Bu grubun yayinladigy;
Boliim 2’de incelenmis ¢alisma [123], bu boliimde siirekli seramik ve metal evre
olusturma yoniinden degerlendirilmistir. Calismada, sizdirma 6ncesi sinterleme
islemi ise B4C-Al arayiiziindeki kiitle transferini yavaslattigindan, yas B4C/Al
sistemine gore kimyasal olarak daha kararli bir sistem elde edilmesine olanak
saglandig1 belirtilmistir. Gorsel 5.1’de sinterleme isleminin seramik ve metal
evrenin sirekliligine olan etkisi gosterilmistir. Sekillendirilmis B4C biinyesi yas
olarak sizdirma islemine tabi tutuldugunda igyapi, (a)‘da goriildiigii gibi elde edilmis
ve slireklilik saglanamamistir. (b) ve (c)’de ise artan 6n sinterleme sicaklifiyla

birlikte seramik iskeletin olustugu ve tepkime tiriinlerinin azaldig1 gériilmektedir.

Gorsel 5.1. Pyzik'in calismasinda farkli sinterleme sartlarinda elde edilmis icyapi gériintiileri a) én
sinterleme olmadan, b) 2150 °C'de ve c) 2225 °C'de én sinterlenip ve 1180 °C'de 30 dakika
sizdirma islemine tabi tutulmus numuneler [123]

Bu calismada kullanilan yaklasim, Pyzik ve ark. [123] uyguladig1 yaklasima
benzerdir. Ancak kullanilan SPS yontemi, ¢alismay1 farkli kilmaktadir. Pyzik'in
calismasiyla karsilastirildiginda SPS yontemi, ayni anda sekillendirme ve sinterleme
olanagi sunmaktadir. Ayrica SPS yontemi kullanilarak B4C‘nin siirekliliginin

saglandig1 baska bir calismaya, alanyazinda rastlanmamistir.
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5.2 Amag ve Hipotez

5.2.1 Amag

Boliim 2‘de tiretilmis B4C seramik 6n sekillerinin birbirine baglanmis i¢yapida
(ag yap1) oldugu, SEM incelemeleri ve alanyazindaki verilerle yapilan
karsilastirmalar 1s181nda gosterilmisti. Bu bolimde, elde edilen stirekli seramik ag
yapisina sahip biinyelere Al‘nin ikinci bir ag yapisi olarak takviye edilebildiginin
gosterilmesi ama¢lanmaktadir. Ayrica, elde edilen i¢ ice ge¢mis siirekli ag yapinin
nihai riniin mekanik 6zelliklerine etkisi, referans numunelerle karsilastirmal
olarak incelenmesiyle ortaya konulacaktir. Tez ¢alismasinin asil amaci, bu béliimde

islenmistir.
5.2.2 Hipotezler

5.2.2.1 Ag yapili bor karbiir-aliiminyum seramik metal karma malzemelerin
icyapilari

Bu calismanin ana hedefi olan ag yapili (siirekli seramik ve siirekli metalik
evreye sahip) B4C-Al karma malzemelerin turetilip liretilemedigi, taramali elektron
mikroskobu igyap1 analizi yontemiyle gdzlemlenebilecektir. Uretim ydnteminin
etkisi, taramali elektron mikroskobu analiziyle referans numune (tek eksenli
presleme ardindan soguk es basingh presle 6n sekillendirilmis numune) ve SPS
yontemiyle onsekillendirilmis numuneler karsilastirildiginda acikca
gorulebilecektir. Referans numunelerin igyapisi, 6n ¢alismalardan ve referans
calismanin verilerinden [90, 123] bilinmektedir. Bu ¢alismada kullanilan SPS
yontemi kullanilarak tiretilmis seramik-metal karma malzemelerin, i¢ ice gecmis ag

yap1 seklinde icyapiya sahip oldugu 6ngoriilmektedir.

5.2.2.2 Ag yapili bor karbiir-aliiminyum seramik metal karma malzemelerin

bazi mekanik ézellikleri

Calismada sertlik degerlerinin, géozenek ve karma malzemenin i¢erdigi metal
miktarina bagh olarak degismesi beklenmektedir. Malzemenin igerdigi ince taneler
tane sinirlarinin artmasina, artan tane sinirlari da uygulanan yiikiin homojen
dagilmasina sebep olacaktir. Bdylece malzemenin dayanimi, dolayisiyla da sertligi

artacaktir. Bu ylizden ince taneli baslangi¢c tozlarinin kullanildigi karma
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malzemelerde daha yiiksek sertlik beklenmektedir. Metal miktari1 daha fazla olan
numuneler daha dustik sertlikte olacaktir ancak tokluklarinin daha yiiksek olmasi
beklenmektedir.

Bilindigi Uzere metaller ve seramiklerin kirilma davranislarn farkhdir.
Seramikler kirillgan kirillma davranisi gosterirken, metaller stinek kirilma davranisi
gosterir. Bu yiizden karma malzemedeki Al evresinin, kirilma siiresince B4+C’den
daha farkl bir kirllma davranisi gostermesi beklenmektedir. Taramali elektron
mikroskobu analiziyle karma malzemelerin kirik yiizey incelemeleri, karma

malzemenin kirillma davrasinin incelenmesini saglayacaktir.
5.3 Deneysel Yontem

5.3.1 Icyap1ve mikrosertlik incelemeleri

Bolim 2 ve 3‘te kullanilan igyap:r inceleme yontemleri ve Boélim 4 igin

kullanilan mikrosertlik 6l¢limi yontemi, Boliim 5 i¢in de kullanilmistir.

5.3.2 Basma testleri

Secilmis numunelerin basma testleri, bilgisayar kontrollii Instron 5581
model mekanik test cihazi ile gerceklestirilmistir. 6-8 mm kalinliginda ve 18-20 mm
capindaki silindir numuneler, 1:1.5 oraninda kare prizmalar halinde hazirlanarak
basma testine uygun hale getirilmistir. Basma islemi, numunelere 50 kN yiikiin
saniyede 0.2 mm ilerlemesiyle uygulanmistir. Se¢ilmis karma malzemelerin sadece

birer numunesinin basma testi gerceklestirilmistir.

5.3.3 Ultrasonik yontemle karma malzemelerin incelenmesi

Uretilen karma yapilarin enine ve boyuna dalga iletim hizlarindan
yararlanarak esneklik, kayma ve yigin modiillerinin belirlenmesi i¢in temash
ultrasonik yontem kullanilmistir. Ultrasonik dalgalarin ilerleme siiresi, Olympus
Panametrics Model 5800 bilgisayar kontrollii cihaz ve iki farkli 6l¢iim ucu
kullanilarak darbe-yanki yontemiyle ol¢tiilmiistiir. Secilen her karma malzemenin
birer numunesi ultrasonik yodntemle incelenmistir. Esneklik, kayma ve yigin

modiilleri, 5.2, 5.3, 5.4 denklemleri kullanilarak hesaplanmistir:
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o = (1 —2b2)(2 — 2b?) (5.1)

p(1+o)(1-20)V7

E= A (5.2)

G = pVy? (5.3)
_ E

K= 3(1-20) (54)

Burada; o Poisson orani, Vi boyuna ses hizi (m/s), Vs Enine ses hiz1 (m/s), b
ses hizlarinin birbirine orani (Vs/V1), E esneklik modiilii (Pa), G kayma modiilii (Pa),

K y18in modiilidiir (Pa).
5.4 Bulgular

5.4.1 Ag yapili bor karbiir-aliiminyum seramik metal karma malzemelerin
icyapilari

Farkli bilesimlere sahip B4C tozlariyla tiretilen karma malzemelerin icyapilari,
Gorsel 5.2 ve Gorsel 5.3‘de gosterilmektedir. Gortlintiilerde siyah renkli bolgeler B4C,
gri renkli bolgeler Al'yi gostermektedir. Al‘ce zengin tepkime triinleri agik gri,
B4C‘ce zengin bolgeler ise koyu gri olarak gériinmektedir.

Referans numunesinin igcyapisinda (Gorsel 5.2a) B4C evresinin siireksiz oldugu
gorilmektedir. Baslangi¢ tozu 100iB4C olan referans numunenin bazi bélgelerinde
Al ile tepkimenin daha yogun bir sekilde gerceklestigi gozlemlenmektedir. Gorsel
5.2b’de sinterleme oncesi ag yapinin korundugu ve ara evre miktarinin referans
numunede goriilenden daha az oldugu goriilmektedir.

Suirekli yap, ince-kaba bilesimlerde de gorilmiistiir ancak ince taneler Al ile
kaba tanelere gore daha yogun bir tepkime gerceklestirmistir, boylece kaba taneler
morfolojisini koruyabilmistir (Gorsel 5.3a). Karma malzemelerin kirilma o6zellikleri
incelendiginde; B4C evresinin kirilgan, Al ve Al iceren evrelerin siinek kirilma

ozelligi gosterdigi goriilmustir (Gorsel 5.3b).
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Gorsel 5.2. a) Referans yéntemle, b) 1850 °C’de SPS ile sekillendirilmis 100iB4+C-Al numunelerinin
SEM goriintiileri (1300 °C‘de 1 saat sizdirma islemi uygulanmistir.)

Gorsel 5.3. 1850 °C‘de SPS ile sekillendirilmis 50i50kB+C-Al numunesinin a) parlatilmis ytizey, b)
kirik ytizey SEM goriintiileri (1300 °C‘de 1 saat sizdirma islemi uygulanmistir.)

Sizdirma sicakligi degiskeninin, nihai Uriindeki ag yapi olusumuna etkisi,
Gorsel 5.4’te verilen SEM goriintiileriyle aciklanabilmektedir. 1150 °C’de 10 dakika
stireyle s1zdirilmis numunelerde ag yapi ve ince taneler daha net bir sekilde ayirt
edilebilirken, 1300 °C'de 1 saat stireyle sizdirilmis numunelerde, 6zellikle kaba

taneler etrafinda, tepkime iirlinleri ayirt edilebilmektedir.
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Gorsel 5.4. a) 1300 °C'de 1 saat, b) 1150 °C'de 10 dakika sizdirma islemiyle tiretilmis 80i20kB4C-Al
numunelerinin SEM gériintiileri

5.4.2 Ag yapih bor karbiir-aliiminyum seramik metal karma malzemelerin
bazi1 mekanik 6zellikleri

Fakli B4C tozu 6zellikleri, 6nsekillendirme yontemi, SPS sicaklig1 ve sizdirma

sartlar1 kullanilarak tretilmis numunelerin tretim bilgileri, sertlik degerleri ve

gozenek miktarlari, Cizelge 5.1'de sunulmustur. G6zenek miktarlarinin genellikle

%71’in altinda oldugu gorilmektedir.

Cizelge 5.1. B+C-Al numunelerinin sertlik degerleri

Onsekillendirme | Sizdirma . Gozenek
Sertlik .
Toz sart1 (CIP* veya Sarti (HR) miktar1
SPS sicakligy, °C) (°C,dk) (%)
cIp 1150, 10 84.4+1.1 0.9
1300, 60 89.1£ 0.9 0.4
100iB4C 1700 93.0+ 0.1 0.2
1800 1300, 60 93.5+ 0.5 0.3
1850 92.0+ 0.1 0.3
1300, 60 90.0+ 0.7 0.4
80i20kB4C
1800 o1 93.4% 1.1 0.9
80i20kBaC- ’ 91.2+ 0.4 8.0
pasiflestirilmis
CIP 87.6x1.7 0.7
50i50kB4C 1800 1300, 60 89.1+1.0 1.3
1850 92.4+ 0.8 0.6

*: Soguk es eksenli presleme ile sekillendirilmis
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Soguk es basingli presleme ile sekillendirilip sizdirma islemine tabi tutulmus
numunelerin sertlik degerlerinin, SPS ile kismi sinterlenerek sizdirma islemine tabi
tutulmus numunelerin sertlik degerlerinden daha diisiik oldugu belirlenmistir. Ince
B4C miktarinin azalmasi da sertligin diismesine sebep olmustur. 1800 °C‘de SPS ile
kismi sinterlenmis numunenin en yiiksek sertlik degerine sahip oldugu
gorulmektedir. En yiliksek gozenek miktarina sahip pasiflestirilmis numune, en
ylksek sertlige sahip numuneler arasindadir.

Farkli onsekillendirme yontemleriyle iiretilmis numunelerin basma
gerilmesi-basma gerinmesi grafikleri Sekil 5.1’te, basma gerilmesi degerleri Sekil
25.2’de, ayrintili numune bilgileri ve basma gerilmesi degerleri ise Cizelge 5.2‘de

gosterilmistir.

1400

1200
1000 !
800 _
600 -
400

200

0.00 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05

Basma Gerilmesi (MPa)
hl-,
o
o

0.00 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05

Basma Gerinmesi (mm/mm)

Sekil 5.1. Farkli énsekillendirme yéntemiyle iiretilmis numunelerin basma gerilmesi-basma gerinmesi
grafikleri
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Basma Gerilmesi (MPa)

1700

1400

Deger (MPa)

CIP SPS, 1800
Ongekillendirme Sarti

Sekil 5.2. Farkli ongekillendirme yéntemleriyle tiretilmis numunelerin basma gerilmesi degerleri

SPS yontemiyle oOnsekillendirme yapilmis 80i20kB4C-Al12Si karma

malzemesine ait basma gerilmesi degeri, referans numunenin basma gerilmesine

gore, yaklasik %21 daha yiiksektir.

Cizelge 5.2. Basma testi numune bilgileri ve basma gerilmesi degerleri

Toz Onsekillendirme Emdirme (l;\;l)izlftl;ii( Basma Gerilmesi
Bilesimi | Yontemi (CIP / SPS, °C) | Sart1 (°C, dk) (%) (MPa)
CIP 0.6 1400
80i20kB4C 1150, 10

Ultrasonik yontemle o6zellikleri belirlenmis karma malzemelerin iretim
bilgileri ve gozenek miktarlar, Cizelge 5.3‘te sunulmaktadir. incelemesi yapilan

biitiin numunelerin %1’in altinda gézenek miktarina sahip oldugu gériilmektedir.

Cizelge 5.3. Ultrasonik yéntemle incelenmis numunelerin tiretim bilgileri

Onsekillendirme Yéntemi Emdirme Gozenek
Toz Bilesimi
(CIP / SPS, °C) Sart1 (°C, dk) Miktari (%)
80i20kB4C CIP 1150, 10 0.6
90i10kB4C CIP 1300, 60 0.6
90i10kB4C SPS, 1700 1300, 60 0.3
90i10kB4C SPS, 1800 1300, 60 0.4
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Cizelge 5.4’te ve Sekil 5.3, 5.4, 5.5 ve 5.6’da, secilmis numunelerin enine ve
boyuna ses hizi dl¢iimlerinden yararlanarak hesaplanmis Poisson orani, esneklik
modiilii, kayma modiili ve y1gin modiilii degerleri sunulmaktadir.

Cizelge 5.4. Ultrasonik yontemle enine ve boyuna ses hizi belirlenmis numunelerin hesaplanan Poisson
orani, esneklik, kayma ve yigin modiilii degerleri

Numune
o . Esneklik Kayma Yigin
6n$e(ll(’i‘l'l‘:$rme_ Pg:f;“ Modiili | Modili | Modiili
sizdirma sicaklig) (GPa) (GPa) (GPa)
80i20k-CIP-1150 0,25 233 137 154
90i10k-CIP-1300 0,23 259 156 158
90i10k-1700-1300 0,23 323 198 197
90i10k-1800-1300 0,20 398 258 218
Poisson Orani
0,25

)

1]

E

=

: I

St

)]

31

()

a

80i20Kk-CIP-1150 90i10Kk-CIP-1300 90i10k-1700-1300 90i10k-1800-1300
Numuneler

Sekil 5.3. Yekpare B4C'nin ve ultrasonik yéntemle enine ve boyuna ses hizi belirlenmis numunelerin
hesaplanan Poisson orani dederleri
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Esneklik Modiilii (GPa) |
450
398
—_ 323
£ 59
2
e 233
|
5]
>80
[5)
a
80i20k-CIP-1150  90i10k-CIP-1300 90i10k-1700-1300 90i10k-1800-1300 B4C
Numuneler

Sekil 5.4. Yekpare BsC'nin ve ultrasonik yéntemle enine ve boyuna ses hizi belirlenmis numunelerin
hesaplanan esneklik modiilii degerleri

Kayma Modiili (GPa) |

258
198 195
g 15
6
e 137
ot
Q
pl-T4]
[5)
a
B4C

90i10k-CIP-1300 90i10k-1700-1300 90i10k-1800-1300

80i20k-CIP-1150
Numuneler

Sekil 5.5. Yekpare B4C'nin ve ultrasonik yéntemle enine ve boyuna ses hizi belirlenmis numunelerin
hesaplanan kayma modiilii degerleri
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Y18in Modiili (GPa) |

80i20k-CIP-1150 90i10k-CIP-1300 90i10k-1700-1300 90i10k-1800-1300
Numuneler

Deger (GPa)

Sekil 5.6. Yekpare B+C'nin ve ultrasonik yéntemle enine ve boyuna ses hizi belirlenmis numunelerin
hesaplanan yigin modiilii degerleri

Esneklik, y181n ve kayma modiili degerlerinin; SPS yontemi kullanilan karma
malzemelerde, referans yontemle iiretilen karma malzemelere oranla daha ytliksek
oldugu gorulmistir. Ancak, kayma ve y1gin modiillerinin yekpare B4C’'ninkinden

daha ytiksek ¢cikmasi beklenen bir durum degildir.

5.5 Vargilar ve Yorumlar

Tez kapsaminda iiretilen seramik-metal karma malzemelerin igyapilar,
alanyazinda “siirekli yap1” olarak tanimlanan i¢yapilarla benzerlik gostermektedir.
Bu stirekli yapinin elde edilmesi 6ncelikle SPS yonteminin kullanilmasiyla miimkiin
olmustur. Bunun disinda, sizdirma degiskenlerinin diizenlenerek tepkime
trtinlerinin azaltilmasi da strekli yapinin tiirdes olmasina yardimci olmustur.

SPS yontemiyle elde edilen strekli icyapinin, mekanik 6zelliklere olumlu
yonde etki ettigi belirlenmistir. Geleneksel yontemle iiretilmis karma malzemelere
gore, SPS yontemiyle duretilmis karma malzemelerde sertlik artisi oldugu
gozlenmistir. Bu calismada elde edilmis sertlik degerlerinin 6rnek ¢alismayla
karsilastirilmasi, Bolim 4.4.2’de de gerceklestirilmistir. B4C-Al seramik-metal
karma malzemelerinde siirekli ag yapisina bagl olarak HR sertlik degerlerinin
incelendigi bir yayin bulunmadigindan, numuneler sadece birbirleriyle
kiyaslanmistir. Pasiflestirilmis karma malzemenin icerdigi gézenek miktar1 goz

o6ntinde bulunduruldugunda, pasiflestirme isleminin B4C-Al seramik-metal karma
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malzemelerinin sertlik o6zelliklerini iyilestirdigi soylenebilmektedir. Gozenek
miktarinin azaltilmasiyla daha ytksek sertlik degerleri elde edilebilecektir.
Secilmis karma malzemelerle gercgeklestirilen basma testi ve ultrasonik
incelemelerden yararlanarak hesaplanan elastik, y18in ve kayma modtlt degerleri
de sertlik sonuglariyla benzerlik gostermektedir. SPS yontemi kullanildiginda,
incelenen mekanik degerlerin daha yiliksek oldugu gorilmiistiir. Ancak her
malzemenin tek numuneleriyle yapilmis bu 6l¢iimlerin giivenilirligi, tartismaya

agiktir.
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6. GENEL SONUCLAR VE ONERILER

Tez ¢alismasi ag yapily, yiiksek seramik hacim kesrine sahip B4C-Al seramik-

metal karma malzeme tretimini ve lretim sirasinda kullanilan degiskenlerin

etkisini ortaya koymay1 amaglamistir. Bu tez kapsaminda yapilan ¢alismalar sonucu

elde edilen genel sonuglar Boliim 6.1‘de, oneriler ise Boliim 6.2‘de verilmektedir.

6.1 Genel Sonuglar

1-

B4C-Al karma malzemeleri hem soguk es basingh presleme, hem de SPS
onsekillendirme yontemleri kullanilarak Ar atmosferi altinda, 1150 ve
1300 °C'de sizdirilabilmistir.

SPS ile onsekillendirilmis numunelerin seramik hacim miktarlari,
hedeflenen araliktadir (%70-85).

Ag yap1 elde edilmesi bakimindan, hedeflenen yogunlugun %70-80
araliginda oldugu belirlenmistir. Diger bir deyisle; ag yap1 olusumu,
%70-80 arasinda yogunluga sahip numunelerde goézlenmistir. Kaba
taneli bilesimlere sahip dnsekillerde tist sinira yakin yogunluklar elde
edildiginde ag yapi goriliurken, ince tanelerin daha fazla oldugu
bilesimlerde alt sinira yakin yogunluklarda ag yap1 gézlenmistir.
Sizdirma islemi gergeklestirilmis karma malzemelerin yiginsal
yogunluklarinin biiyiik cogunlugu, %99‘un iizerindedir.

SPS yontemi kullanilarak tretilen seramik matrisin ag yapiya sahip
olmasinda baslangi¢ tozunun tane boyut ve dagilimi ve SPS sicakhigy,
onemli rol oynamaktadir.

Ag yapiya sahip matrise yapilan metal takviyesinin ikinci bir ag yap1
niteliginde olabilmesi icin tepkime uriinlerinin miktarinin azaltilmasi
gerekmektedir. Tepkime iriinlerinin azalmasi oncelikle sizdirma
sicakliginin ve toz bilesimindeki ince toz miktarinin azaltilmasiyla
kontrol edilebilmektedir.

Pasiflestirme islemi, sistemdeki B4Cnin tepkimeye girme egilimini
azaltmaya yardimci olmaktadir.

Egimler oran1 yontemiyle karma malzemelerdeki evre miktarlar

%5’ten az hata oraniyla hesaplanabilmistir.
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O-

SPS yontemi kullanilarak iiretilen karma malzemelerdeki tepkin

olmayan B4C miktari, referans karma malzemelere oranla daha fazladir.

10-Karma malzemedeki tepkime iriinii miktarinin yiiksek olmasi,

malzemenin sertligini olumsuz yonde etkilemistir.

11-Karma malzemenin ag yapiya sahip olmasi i¢cin SPS yoOntemi

kullanilmalidir.

12-Uretilen ag yapil karma malzemelerin mekanik ozellikleri (sertlik,

basma mukavemeti, esneklik modiilii), soguk es basingli presleme
yontemiyle iretilen karma malzemelerinkinden daha yiiksek oldugu

tahmin edilmektedir.

6.2 Oneriler

1-

Kantitatif XRD analizlerinin giivenilirliginin arttirilmasi i¢in, karma
malzemelere daha uyumlu bir standart tozla ¢alisilmalidir. Ayrica, 1150
°C'de sizdirma islemi gerceklestirilmis numunelerin kantitatif XRD
analizlerinin gergeklestirilmesi, tepkime {riinlerinin nihai 6zelliklere
etkisinin daha net agiklanmasini saglayabilecektir.

Sertlik, basma mukavemeti ve esneklik modiilii degerlerinin, 1s1l islem
gibi ek islemlerle daha da arttirilabilecegi diisiiniilmektedir. Karma
malzemelere 1s1l islem wuygulanarak nitelendirme c¢alismalarinin
gerceklestirilmesi, umut vaadedici bir konudur.

Numunelerin balistik testleri bu calisma kapsaminda
gerceklestirilememistir. Bu calismada iiretilmis numunelerin dinamik
nitelendirmesinin yapilmasi, numunelerin balistik uygulamalarda
kullanilabilirligi hakkinda fikir verecektir. Ayrica tokluk degerlerinin
Olclilmesi de, karma malzemenin bu alanda kullanilabilirligi savini
giiclendirecektir.

Karma malzemede toklugun asamali olarak artmasi, balistik
performansi arttiracaktir. Fonksiyonel asamali malzeme (FAM)
yaklasimiyla {retilebilecek bir karma malzemenin, daha yiiksek
basarima sahip balistik malzeme {retimine olanak verebilecegi

diistintilmektedir.
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