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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

MAX FAZLI MALZEMELERIN TOZ METALURJISI YONTEMI iLE URETIMI
VE KARAKTERIZASYONU

Ibtesam Said Shneeb SAID
Kastamonu Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Ana Bilim Dali

Danisman: Dog. Dr. Serkan ISLAK

Bu tez ¢alismasinda, toz metalurjisi yontemi ile iiretilen Ti3SiCp-karbon nanofiber
(KNF) malzemelerin mikroyap1 ve mekanik o6zellikleri incelenmistir. Bu MAX fazli
kompozit malzemeyi iiretmek icin baslangi¢ malzeme olarak, Ti, SiC, C ve KNF
tozlar1 kullanilmistir. Formiile edilmis tozlar 2 saat bir bilyali degirmende
ogiitiildiikten sonra, numuneler 500 MPa basingta preslenmistir. Daha sonra sinterleme
sicakliginin etkisini belirlemek icin 1150 °C, 1300 °C ve 1450 °C gibi farkh
sicakliklarda sinterleme islemi yapilmistir. Oksitlenmeyi Onlemek igin sinterleme
islemi argon koruyucu gaz atmosferinde yapilmistir.

Mikro yap1 ve kimyasal igerikte olusan fazlari belirlemek icin taramali elektron
mikroskobu (SEM-EDS) ve X-isi1 difraksiyon (XRD) analizleri kullanilmustir.
Numunelerin sertligi Vickers sertlik test cihazi yardimi ile yapilmigtir. Numunelerin
yogunlugu Arsimet prensibi ile Ol¢lilmiistiir. Kirilma toklugunu belirlemek i¢in {i¢
noktali egilme testleri yapilmustir.

Sinterleme sicakligi arttikca, enine kopma mukavemeti, numunelerin sertligi ve
yogunlugu artmistir. Kirllma yiizey incelemesi sonuglari, tiim 6rneklerde, tipik MAX
fazina benzer bir katmanli yapinin olustugunu gdstermistir. Bu katmanli yap1 artan
sinterleme sicakligiyla daha belirgin hale gelmistir.

Anahtar kelimeler: MAX fazi, toz metalurjisi, mikroyapi, mekanik alasimlama
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ABSTRACT

MSc. Thesis

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF MAX-PHASE MATERIALS
BY POWDER METALLURGY METHOD

Ibtesam Said Shneeb SAID
Kastamonu University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Materials Science and Engineering

Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Serkan ISLAK

Abstract: In this thesis, microstructure and mechanical properties of TizSiC,-carbon
nanofiber (CNF) materials produced by powder metallurgy were investigated. Ti, SiC,
C and CNF powders were used as starting materials to produce this MAX phase
composite material. After the formulated powders were milled in a ball mill for 2
hours, the samples were pressed at a pressure of 500 MPa. Then, sintering process was
performed at different temperatures such as 1150 °C, 1300 °C and 1450 °C to
determine the effect of sintering temperature. To prevent oxidation, sintering was
carried out in an argon shielding gas atmosphere.

Scanning electron microscopy (SEM-EDS) and X-ray diffraction (XRD) analyzes
were used to determine the microstructure and chemical phases. The hardness of the
samples was made with the help of Vickers hardness tester. The density of the samples
was measured by the Archimedes principle. Three-point bending tests were performed
to determine fracture toughness.

As the sintering temperature increased, transverse shear strength, hardness and density
of samples increased. The fracture surface examination results showed that in all
samples a layered structure similar to the typical MAX phase was formed. This layered
structure became more pronounced with increasing sintering temperature.

Key Words: MAX phase, powder metallurgy, microstructure, mechanical alloying

2020, 48 pages
Science Code: 91
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1. GIRIS

Diinyadaki enerji talebinin yakin gelecekte artmaya devam etmesi beklenirken,
geleneksel kaynaklarin azlig1 belirleyici rol oynamaktadir. Dogal gaz ve petrol gibi
geleneksel enerji kaynaklarinin Omriinii artirmaya yonelik bir yaklagim, enerji iretimi
sirasindaki kosullari siirecin daha verimli olabilecegi sekilde degistirmektir. Bir 6rnek,
CO; emisyonlarini azaltirken enerji verimliligini artiran bir igten yanmali motorun
yanma odasindaki sicakligi artirmaktir. Bunu gilivenli ve siirdiiriilebilir bir sekilde
basarmak i¢in, yanma odasindaki tiim yapisal bilesenlerin, calisma sirasinda uzun siire
boyunca arizasiz olarak daha yiiksek sicakliklara dayanabilmesi gerekir. Diger bir
senaryo, siirdiiriilebilir kaynaklardan kaynaklanan enerji iiretiminin ¢ofu zaman,
bakimin pahali ve zor oldugu uzak bolgelerde gerceklesmesi gerektiginden, kendi
zorluklarmi ortaya ¢ikaran siirdiiriilebilir enerji kaynaklarmin kullanilmasidir. Bu
nedenle, ekipman i¢in kullanilan tiim malzemelerin daha verimli ¢alismay1 saglamak
i¢in yeterince uzun bir d6mrii olmasi gerekir. Bu nedenle yeni malzeme arayislar veya
mevcudu gelistirme ¢abalar1 diin oldugu gibi bugiin de ve gelecekte de devam

edecektir.

Metal malzemeler uygun 1s1l iletkenlik ve elektrik iletkenligi, plastik deformasyonu,
kolaylikla islenebilme 6zelligi, uygun 1s1l sok direnci ve kismen yumusaklik ile
karakterizedir. Ancak erime noktasmnin diisiik olmasi ve mukavemetteki diisis
sebebiyle metal malzemelerin yiiksek sicaklikta yiikk tasima uygulamalarinda
kullanimi sinirhidir. Diger taraftan, seramik malzemeler yiiksek elastikiyet modiilii,
uygun oksitlenme ve korozyon direnci ve yiiksek sicakliklarda essiz mekanik
ozellikler ile karakterizedir. Yakin zamanda gelismis malzemeler {izerinde yapilan
yogun calismalar neticesinde hem metal malzemelerin hem de seramik malzemelerin

ozelliklerine sahip, MAX faz1 isimli yeni malzemeler bulunmustur (Barsoum, 2000).

Mukavemet, siineklik, tokluk ve islenebilirlik 6zelliklerinin  uygun bir
kombinasyonuna sahip malzemeler, katmanl Giglii Karbiir ve nitriir olan MAX fazh
malzemeler kesfedilene kadar mevcut degildi. Elastik olarak esnemez seramikler

hafiflik, yorulma ve oksitlenme direnci ve hatta yiiksek sicakliklarda ¢ok daha



dayanikli olma gibi farkli nitelikler sunmaktadir. Biitiin bu nitelikler, 6rnegin jet
motorlart igin ideal yiiksek performansli yapt malzemelerinde bulunmalidir ve bilim
adamlarinin arastirmakta oldugu yeni malzeme sinifi, testleri karsilamakta olup, gecis
metallerini, karbonu ya da azotu ve silisyumu veya ilgili malzemeyi birlestiren

katmanli malzemeler uretmektedir.

MAX fazli malzemeler, olagandisi islenebilirlik 6zelliginin yani sira yeni fiziksel
Ozellikler sunan, yeni bir malzeme smifi "nano laminat" olusturmaktadir. Seramikler
kuvvetli, yiiksek sicaga dayanikli ve elastik olarak esnemez malzemelerdir. Ancak
seramigin bu essiz dzelliklerine dogal gevreklik, yetersiz islenebilirlik ve yetersiz 1s1l
sok direnci eslik etmektedir. Bazen "stinek seramikler" olarak adlandirilan MAX fazli
malzemeler, metal malzeme 6zellikleri ile seramik 6zelliklerinin (miikemmel elektrik
iletkenligi ve 1s1l iletkenlik, islenebilirlik, 1s1l sok direnci, hasar toleransi, esnek
esnemezlik, mukavemet ve bazen yorulma, siiriinme ve yiiksek sicaklikta oksitlenme

direnci gibi) bir kombinasyonunu sunmaktadir.



2. MAX FAZLARI

Mn+1AXn faz1 terimi, ilk kez 2000 yilinda Michel W. Barsoum tarafindan
kullanilmistir. MAX olarak kisaltilan Mp+1AXn fazinin genel formiiliinde; n=1-3, M=
gecis metalini, A genellikle ITIA ve IVA grubu elementlerini, X ise karbonu (C) ya da
azotu (N) temsil eder. Periyodik cetveldeki ge¢is metalleri Sc, Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo,
Hf ve Ta'dir. M2AX, M3AX>2 ve MsAX3 formundaki MAX fazlari, n degerine dayali
olarak, sirastyla 211, 312 ve 413 olarak gosterilmektedir (Amini ve Barsoum, 2009).
514, 615 ve 716 MAX fazlarida literatiirde mevcuttur (Palmquist vd., 2004).

Essiz ozelliklere sahip MAX fazlarinin uygulama alani (6rnegin; elektrik kontaklari
ve yataklari, 1sitma elemanlari, nozullar, 1s1 esanjorleri ve kalip endiistrisindeki aletler)
genistir. MAX fazlari, bu uygulama alanlarinin gogunda hala test agamasindadir. 240
MAX fazlariin hem deneysel hem de teorik olarak incelenen fiziki 6zellikleri, heniiz
tamamen anlagilamamistir (Bouhemadou, 2009). Sekil 2.1 MAX fazlarinin periyodik
tablo {iizerindeki olusumunu gostermektedir. Sekil 2.2'de c¢esitli MAX fazi

uygulamalari gosterilmektedir.

1A A mA  IVA VA VIA Vil VIlIA

A
early transition group A
metal element

M

Sekil 2.1. MAX fazlarinin periyodik tablodaki olugumu
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Sekil 2.2. MAX fazi uygulamalart: (a) ve (b) 1sitma elemanlart, (c¢) briilér nozulu, (d) yiiksek
sicaklik yataklari, (e) elmas/ TisSiC, kompozit matkap ucu ve (f) slip-cast ince
cidarli dokiim tiriinleri (Sun, 2011)



3. TITANYUM ESASLI MAX FAZLARI

Titanyum esasli MAX fazlarinin, titanyumdan daha istiin 6zelliklere sahip oldugu
rapor edilmistir. Bu heterodesmik fazlar, hegzagonal kristal yapida olup, katmanl
yapidadir ve en az iki kimyasal bag icerirler. Ayrica giliclii kovalent baglar1 ve trigonal
prizmalarin merkezinde yer alan A atomu katmanlar1 bulunan MgX oktahedron siki
istifli katmanlar icermektedir. Oktahedron MeX, bahsi gegen ikili karbiirleri olusturan
katmanlarla benzer sekilde, ortak kenarlarla birbirine baglanir. Farkli tipteki 211, 312
yada413 (vehatta 514, 615 ve 716 gibi daha yiiksek sirali) MAX fazlar bilinmektedir.
Bu semboller, MAX fazli malzemelerin stokiyometrisini temsil etmektedir; 6rnegin;

Ti2AIC, 211 tip fazi; TisAIC, 312 tip faz1 ve TisAlN3 413 tip faz1 gostermektedir.

lgili fazlar, A- katmanlarini ayiran M- katman sayisina gore farklilik gostermektedir:
211 fazinda, iki katman; 312 fazinda iic M katmani1 ve 413 fazinda dort katman
mevcuttur (Jeitschko vd., 1963). MAX fazlarinin bu olagandisi heterodesmik katmanli
yapisi, bu fazlarin metaller ve seramik arasindaki sinirda olmasini saglayan benzersiz
ozellikleri neticesinde, bu iki malzeme tiirli arasindaki boslugu doldurmaktadir. Bu
fazlar, ayrica diigiik sertlik, iyi basing dayanimi, yiiksek kirilma toklugu, siineklik
davranisi, yiiksek esnemezlikle 1yi elektrik iletkenligi ve 1s1l iletkenligi, oldukca diisiik
1s1l genlesme katsayisi, seramiklere 6zgili miikemmel 1s1 direnci ve kimyasal direng

gibi baz1 metal 6zelliklerini birlestirmektedir.

MAX fazli malzemelerin en bilinen temsilcisi, TisSiCz'dir. MAX fazlari, sahip oldugu
ozelliklere bagl olarak bir¢cok potansiyel uygulama alani bulabilir. TisAlC ve TisSiC>
izomorf yapidadir ve Ti-Ti—Ti—Al/Si-Ti-Ti-Ti-Al/Si dizisinde altigen olarak siki
istifli Ti ve Al/Si katmanlarina dayalidir ve C, Ti katmanlar1 arasindaki oktohedral
bosluklar1 doldurmaktadir, dolayisiyla TieC polihedrasina neden olmaktadir (Sekil
3.1).

Siki istifli katmanlar1 agiklamak i¢in klasik yontem kullanildiginda; istifleme sirasi
birim hiicre iginde ABABACACA'dir ve Ti A, B ve C noktalari iizerinde iki benzersiz
alan (Ti I ve Ti II) iizerinde bulunur ve Al/Si, A noktasindadir. Bu Al/Si, Ti II ile
baglanir. Karbon, Ti katmanlar1 A-B ile A-C arasindaki oktahedron delikleri doldurur.

5



Bu yapiyr acgiklayan alternatif bir yol da, islemi tekrar etmeden once Al/Si
atomlarindan olusan ilave bir katmani olan iki oktohedral TigC ile tekrar edilmesidir
(Barsoum vd., 2001).

TisSiCy, TiC ile yakin bir kristal yapi iligkisine sahiptir. TizSiCz'nin yapisi, TiCoe7
(TisC2) ikiz sinirma (111) periyodik olarak eklenen iki boyutlu siki istifli Si katmanlar
olarak diisiintilebilir. Si'nin Ti3Co'ye eklenmesi, TisSiC> olusumuna yol agarken,
benzer sekilde TisSiCz'deki Si buharlasmasi TizCz'de ters doniisiime neden olur.
TisSiCy ile TiC arasindaki gii¢lii kristalografik iliski, TiC'nin TizSiC; isleminde ana
safsizlik fazi olarak bulunma sebebidir ve dolayisiyla monolitik TisSiCo'yi

sentezlemek igin islem yolunun bulunmasi agisindan ¢ok onemlidir (Zhou ve Sun,
2000).

(2)

Sekil 3.1. Ti3SiC2 ve Ti3AlC2'nin kristal yapilari: (a) konvansiyonel hiicre ve (b) kusur
yapilandirmalarint modellemek i¢in kullanilan siiper hiicre

Ti3SiCz2'nin en onemli mithendislik malzemesi olma sebebi, hem metallerin hem de

seramiklerin miikemmel 6zelliklerine sahip olmasidir. Bu 6zellikler asagidaki gibidir:



Yeterli 1s1 iletkenligi ve elektrik iletkenligi,
Plastik deformasyonu,

Kolay islenebilirlik,

Iyi 181l sok direnci

Kismi yumusaklik,

Yiksek elastisite modiilii,

Uygun oksitlenme ve korozyon direnci,

O N o g B~ w D P

Yiksek sicakliklarda mikemmel mekanik 6zellikler.

3.1. TisSiC2'nin Kristal Yapisi ve Ozellikleri

Ti3SiCz'deki bulunan beklenmedik birlestirme 6zellikleri, ti¢ farkli kimyasal baglanma
tirtinlin var olmasini saglamistir. TisSiCz'de her iki Ti-C-Ti-C-Ti zinciri, Si atomuyla
birbirine baglanir ve Ti-C-Ti-C-Ti-Si zincirinin periyodik olarak tekrarlandigi rapor
edilmistir. Bu zincirler, TisSiCa'yi yapilandirmak i¢in homojen olmayan metal baglarla
baglanir. Ti-C ve Ti-Si arasinda yapi1 geregi kovalent bag mevcut olup, Ti ve C
arasindaki atomlararast mesafe 2,13 A, Ti ve Si arasindaki atomlararas1 mesafe 2,67

A'drr.

Ti-C ve T-Si bagmin polar 6zelligi sergilemesi, kovalent bagin yani sira iyonik bag
varligia isaret etmektedir. Ti ve C atomlariyla kiyaslandiginda, Si atomlarinin
titresim amplifikasyonunun anlamli sekilde daha yiiksek oldugu bildirilmistir ve bu,
Ti-Si baglarinin Ti-C bagindan oldukga zayif oldugunu gostermektedir. Yiiksek
sicaklikta notron kirtlimi {izerine yapilan c¢aligmalarda, TisSiCy'de bulunan Si-Si
arasindaki atomlararas1 mesafenin 3,068 A oldugu ve bu mesafenin, element tozundaki
Si-Si mesafesinden daha fazla oldugu ve diizlem i¢i Si-Si baginin olmadigi

bildirilmistir.

Dabha yiiksek elektrik iletkenligi gibi metal 6zelliklerin, bitisik Ti-C-Ti-C-Ti zincirleri
arasindaki metalik bagdan kaynaklandig diistiniilmektedir. Her ikisi de Ti-C kovalent
bagi paylastigindan; TizSiC», benzer baglanma ortamlari sebebiyle ilgili ikili karbiiriin
(TiC) gogu 6zelligini paylasir. TisSICo, TiC gibi, elastik olarak serttir, elektrigi ve 1s1y1

iletir, yiiksek sicaklik oksitlenmesine ve kimyasal saldiriya karsi direnglidir; diisiik



yogunluga ve disiik 1s1l genlesme katsayisina sahiptir (Barsoum, 2000). Ancak
mekanik 6zellikleri son derece farklidir (diisiik sertlik degeri, grafit gibi islenebilirlik,
miilkemmel hasar toleransi ve 1si1l soka duyarsizlik gibi). TisSiCo'nin olagandisi
mekanik Ozelliklerinin  TisSiCo'de, taban kaymasinin sadece bir dislokasyon
mekanizmasi olmasi ve taban diizlemi dislokasyonlarinin, (77 K kadar diistik) tim
sicakliklarda etkin olmasiyla iliskili oldugu disiiniilmektedir (Farber vd., 1999). Bu
nedenle, TisSiC,, tipik seramikler ile siinek malzemeler arasindaki orta noktada yer
alir. Ciinkii siinek malzemelerin seramiklerden daha bagimsiz kayma sistemi
mevcuttur (seramiklerde etkin kayma sistemi bulunmamaktadir), ancak bu siineklik

icin gerekli bagimsizliktan daha azdir.

Yiiksek konumlandirilmus iri taneli TisSiCo, kisitli deformasyon altinda hasar toleransi
ve daha yiiksek sicaklikta 1s1l sok direnci gibi siinek davranis sergiler (Barsoum vd.,
2001). Rastgele konumlandirilmis ¢ok kristalli numune, oda sicakliginda ve
serbest/kisitsiz deformasyon altinda daha ¢ok gevrek bir malzeme davranisi gosterir.
Dislokasyonlar taban diizlemleriyle sinirli oldugundan, dislokasyonlar benzer kayma
diizlemi iizerinde taban diizlemine paralel diziler halinde ya da (yiiksek ya da diisiik
acili tane sinirlarina benzer sekilde) taban diizlemine dik duvarlar halinde diizenler.
Dolayisiyla, ortogonal yon disinda dislokasyon etkilesimi olugsmaz. Dislokasyonlarin
tersine ¢evrilebilir ileri geri hareket kabiliyeti, tiglii karbiiriin (TisSiC2) tamamen

tersine gevrilebilir yar1 plastik davranisina katki saglar (Raghy and Barsoum, 1999).

3.2. TisSiC2 Uygulamalari

TisSiC,, motor silindirleri ve jet motorlari gibi yiiksek sicaklik uygulamalarinda
kullanilabilir. Nikel veya kobalt esashi siiper alagimlar, halihazirda bu sektorde
kullanilmaktadir ¢iinkii bu alasimlar, daha yliksek sicaklikta ve yiiksek gerilme
kosullar1 altinda kirllmadan ¢alisabilmektedir. TizSiCo'nin yogunlugu, Ni esasl siiper
alasimlarin yogunlugunun yaris1 kadardir. Diger taraftan, benzer mukavemete
sahiptirler ve korozyon direnci agisindan tiim siiper alagimlart gegcmektedirler. En
onemlisi, TisSICznin yiiksek sicaklikta uygulanabilme kabiliyeti, silikatlesme ya da
karbonlama ile kolaylikla gelistirilebilir. TizSiCz'nin yiizeyi, daha yiiksek sicaklikta



Olusan SiO2 katmaninin TisSiCo'nin oksitlenme direncini arttiracagi  sekilde

degistirilebilir.

Miikemmel 1s1l iletkenligi ve ¢ok yiiksek elektrik iletkenligi, Ti3SiC>'yi sicakligi belirli
bir aralikta tutmak i¢in hizli 1s1 yayilminin gerektigi bir¢ok elektronik cihaz igin
potansiyel bir malzeme haline getirir. TizSiCz 1s1 iletimin iyi olmasi, yiiksek sicaklig
ve korozyon ortamini siirdiirebilir olmasi, plastisite ve 1s1l sok direnci kabiliyeti
sebebiyle elektrik kontaklarinda kullanilabilir. Elektrik kontaklari, normalde altindan
tiretilmektedir. Ancak altinin mekanik o6zellikleri yetersizdir ve asinmaya karsi
duyarhdir. Ti3SiCo, miikemmel mekanik 6zellikleri ve diistik tiretim maliyeti ile altinin
bu eksikliklerini giderebilir. TizsSiCo'nin asinma direnci, diger ikili karbiirler eklenerek
kolaylikla iyilestirilebilir. Asinma direngli TisSiC> kompozitlerin, elektrik

motorlarindaki fir¢alar gibi doner pargalarin kullanildigi uygulamalari da mevcuttur.

TisSICo, essiz hasar toleransi 6zelligi ve yiiksek sicaklik siirdiiriilebilirligi sebebiyle
tiirbin kanatlarinda kullanilabilir. Hasar tolerans1 6zelligi sebebiyle, catlaklar belirli bir

bolgeyle sinirlidir ve bu durum, kaplamalarin ve tiirbin kanatlarinin émriinii arttirir.

Cok ytiksek sicaklikta yiliksek mukavemet, 1s1l sok direnci, 1s1l direng, radyasyon ve
erozyon direnci, ¢ok diisiik yogunluk gibi essiz 6zellikleri, Ti3SiCz'yi uzay araglari gibi

zorlu ortamlar i¢in potansiyel bir malzeme haline getirmistir (Cruise vd., 2006).

TisSiCo'nin asit ve alkali ortamindaki ¢ok iyi korozyon direnci, TisSiCo'yi yakit
sevkiyatinda kullanilan gaz borulari, briilor nozullar1 ve termal piiskiirtmeli korozyon

kaplamalarinda kullanim i¢in gelecek vadeden bir malzeme haline getirmistir.

Elektronik endiistrisi yiiksek elektrik iletkenligine, diisiik yogunluga, daha iyi mekanik
ozelliklere ve korozyon direncine sahip yeni elektromanyetik girisimi (EMI)
kalkanlama malzeme arayis1 ic¢indedir. EMI uygulamalarinda eskiden metaller
kullanilmaktaydi, ancak diisiik yogunluk ve korozyon hassasiyeti metallerin
uygulanmasini kisitlamaktadir. Seramikler daha diisiik yogunluga sahiptir; ancak
seramiklerin diisiik elektrik iletkenligi EMI malzemeleri olarak kullanilmalarini

sinirlandirmaktadir.  Seramiklere (Al2O3z) yapilan TisSIiCy takviyesi, elektrik



iletkenligini ve dolayisiyla EMI kalkanlama verimliligini 6nemli Olgiide

iyilestirmektedir ve bu alandaki potansiyel malzemelerden olabilir (Shi vd., 2008).

Miikemmel 1s1l iletkenligi ve 1si1l sok direnci sebebiyle, TizSiCy 1s1 esanjorii
uygulamalarinda kullanilabilir. Hatta Ti3SiCo'ye, 1s1l iletkenligine zarar vermeksizin
1s1 esanjorii uygulamalarinda kullanilmak iizere TiC ya da SiC gibi diger seramiklerle

de takviye yapilabilir.

Son dénemlerde, TizSiCz'nin pompa ¢arki gibi kursun sogutmali hizli reaktorler ile
yiiksek sicaklikta ve yiiksek hizda ¢alisan yataklarin primer devrelerinde kullanim i¢in

ziyadesiyle gelecek vadeden bir malzeme oldugu goriilmiistiir.

Ti3SiCo, kursunlu ortamda ¢ok yiiksek korozyon direnci gostermis olup, 2000 saat igin
500 °C akiskan kursunda yaklasik 1 m/s‘de TisSiCz'nin iginde herhangi bir kursun
penetrasyonu tespit edilmemistir (Utili vd., 2011).

Kolay islenebilme kabiliyetinin yani sira yiiksek sicakliktaki egsiz mekanik 6zellikleri,
TisSIC.'yi gelismis niikleer reaktorii uygulamalari i¢in iyi bir aday malzeme haline

getirmistir (Hoffman vd., 2012).

3.3. Ti3SiC2 Sentezi

Nowotny grubu, Haggs fazlar1 olarak adlandirilan karbiir ve nitriir grubunun
sentezlenmesi tizerinde ¢alisirken 1967 yilinda ilk kez Ti3SiCa'yi kesfetmistir. TizSiCo,
TiH2, grafit ve silisyum arasindaki reaksiyonla sentezlenmistir, ancak numune
yogunlugunun olmamasi ve numune saflig1 sebebiyle mekanik 6zellikleri hala agiga
¢ikartlamamistir. Nickl vd. (1972) TiCls, SiCls, CCls ve Hy icin kimyasal buhar
biriktirme (CVD) yontemini uygulamis olup, TisSisCx yardimci faziyla birlikte

Ti3SiC2'nin ince filmlerini de ¢okeltmistir.

Karbiiriin olagandis1 yumusak davranisini, ilk kez Nickl vd. (1972) bildirmistir. Daha
sonra, Racault vd. (1994) reaktif sinterleme yontemiyle TisSiC.'yi sentezlemeyi

denemisler, ancak tekli faz elde edememislerdir.

1967'erden giintimiizde Ti3SiC> sentezi i¢in magnetron piiskiirtme (MS) (Emmerlich

vd., 2004), arkla eritme ve sonra tavlama (Arunajatesan ve Carim, 1995),
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kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (SHS) (Lis ve Pampuch, 1997), darbeli
lazer yigma (PLD) (Hu vd., 2004), mekanik alasimlama (MA), sicak izostatik
preslemeli yanmali sentez (Lis vd., 1995) gibi bir ¢ok yontem kullanilmistir. Ancak bu
islemler, ¢cogunlukla TiC, SiC, TisSiz ve TiSi; gibi yardimci fazlari olan TizSiC»
olusumuyla sonuglanmaktadir. TiC, bunlar arasindaki en yaygin ikincil fazdir ve
Ti3SIC: ile olan yakin yapisal iliskileri sebebiyle TiC'nin tamamen giderilmesinin zor

oldugu kanitlanmistir (Zhou ve Sun, 2000).

En iyi sentezlenmis TisSiC> bile essiz 6zelliklerinden bazilarini bozan yaklasik %10-
20 safsizlik fazi igermektedir. Barsoum vd. (1997), sicak izostatik presleme (HIP)
yontemini kullanarak Ti, grafit ve SiC tozlarindan neredeyse tek fazli TisSiCo
sentezlemistir. HIP iglemi aynmi grupla M>SnC (M=Ti, Zr, Hf ve Nb) (Barsoum vd.,
1997), TisAINs (Procopio vd., 2000), TisGeCz, M2Alc (M=Ti, V, Ta, Nb) (J.
Emmerlich vd., 2004) gibi diger MAX fazlarin1 sentezlemek igin basariyla

uygulanmigtir.

Son yillarda, yigin MAX fazlarinin sentezlenmesinde kivilcim plazma sinterleme
(SPS) islemi uygulanmaya baslanmistir. SPS, geleneksel sicak izostatik presleme ve
diger yogunlastirma islemleriyle kiyaslandiginda, oldukca kisa siirede, daha diisiik
sicaklikta ve 1yilestirismis mekanik 6zellikler ile tek fazli tamamen yogun numuneleri
islemek i¢in biiyiik potansiyeli sunmaktadir. SPS'nin bu boliimdeki kisa agiklamasinin
ardindan, ilk bilesimin ve SPS isleme parametrelerinin mikroyap1 ve sinterlenen
maddelerin Ozellikleri tizerindeki etkisi vurgulanarak TizSiC2'nin sentezlenmesine

iliskin yapilan 6nceki ¢alismalar hakkinda genel bilgiler verilmistir.
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4. KOMPOZIT MALZEMELER

Kompozit malzeme, birlestirildiginde kendini olusturan bilesenlerden farkl
Ozelliklere sahip, iki ya da daha fazla bilesenden olusan yeni malzemedir. Yeni
malzeme bir¢cok sebeple tercih edilebilir. Yaygin o6rnekleri sunlardir: geleneksel
malzemelerle kiyaslandiginda, daha kuvvetli, daha hafif, veya daha az pahali olan
malzemelerdir. Arastirmacilar, yakin zamanda robotik malzemeler olarak bilinen
algilama aktiiasyonu, hesaplama ve iletisimi de kompozitlere aktif olarak dahil etmeye
baslamistir. Tasarlanan genel kompozit malzemeler sunlar1 igerir: ¢imento, beton,
fiber takviyeli polimer gibi kompozit yap1 malzemeleri, takviyeli plastikler, metal
kompozitler, seramik kompozitler. Kompozit malzemeler, genellikle binalarda,
kopriilerde ve bot govdeleri, ylizme havuzu panelleri, govdeler, dus tekneleri, kiivetler,
depolama tanklari, imitasyon granit yaris arabalari, mermer lavabolar ve tezgahlar gibi
yapilarda kullanilmaktadir. En gelismis ornekleri, rutin olarak uzay araglari ile hava
tagitlarinda kullanilmaktadir. Kompozitler, zorlu ortamlarda, genellikle tek bir
malzemede bulunmayan birgok 6zelligi birlestirme avantajma sahiptir. Ozellikle
yiikksek mukavemet ve diisiik agirlig1 birlestiren kompozit malzemeler korozyona
ugramaz, 1s1 ve elektrik yalitim 6zelligine sahiptir ve elmash takimlar kullanilarak
ahsap gibi islenebilir. Celik gibi geleneksel malzemelerden ziyade kompozit
kullanimi, agirliktan onemli 6l¢iide tasarruf yapilmasinmi saglar. Bu durum, kismen
tekli bilesenlerin  6zel Ozelliklerinden ve agirliklarinin  hafif olmasindan
kaynaklanirken, kismen de kompozitlerin belirli amaglar i¢in {iretilmesinden
kaynaklanmaktadir. Ornegin, kompozit bilesen belirli bir yiik tipi igin belirlenip
tasarlanabilir. Kompozit malzeme, geleneksel malzemelere nazaran bir¢ok avantaja
sahiptir. Ornegin, kimyasal madde direnci, termal ve elektrik yalitim o6zellikleri.
Kompozit malzemeler, siklikla belirli bir uygulamayla eslestirilir. Kompozitleri bir
araya getiren takviye, matris ve proses dikkatlice secildiginde kompozitlerin
ozellikleri belirli gereklilikleri karsilayacak sekilde uyarlanabilir. Kompozit
malzemeler, karmagik sekillerde kaliplanabilme avantajina sahiptir. Bu; sorf tahtalari,
bot govdeleri veya bisiklet iskeleti/govdesi gibi iirlinler imal edilirken biiylik bir

avantajdir.
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Modern kompozit malzemelerin en biiyiik avantaji, hafif ve kuvvetli olmasidir. Uygun
matris ve takviye malzemesi kombinasyonu segilerek, belirli bir uygulamanin
gerekliliklerini tamamen karsilayan yeni bir malzeme iiretilebilir. Cogu kompozitin
karmasik sekillerde kaliplanabilme 6zelligi sebebiyle kompozitler tasarim esnekligi de
saglar. Ortaya ¢ikan {iriin daha etkili olmasina ve ham maddelerin genellikle pahali
olmasina ragmen, maliyet kompozitin dezavantajidir. Kompozit malzeme matrisi ile
takviyedeki bilesenler titanyum silikon karbiir (matris) oldugunda, matris fiber
kompozit sistemin dahil edildigi homojen ve monolitik bir malzemedir ve tamamen

sureklidir.

Matris, takviyelerin kati maddeye baglanmasi ve tutunmasi i¢in bir ortam saglar.
Ayrica takviye maddelerin ¢evre hasarindan korunmasini saglar, yiikii transfer eder ve

yiizey, doku, renk, dayaniklilik ve islevsellik sunar.

Kompozit matrisli malzemelerin {i¢ ana tiirii vardir. Bunlar seramik matrisli

kompozitler, metal matrisli kompozitler ve polimer matrisli kompozitlerdir.

Seramik matrisli kompozitler (CMC'ler), kompozit malzemelerin bir alt grubudur.
CMC'ler, seramik matrise gomiilii seramik fiber igerir ve dolayisiyla seramik fiber
takviyeli seramik (CFRC) malzeme olusturur. Matris ve fiberler, seramik malzeme
igerebilir. CMC malzemeler, geleneksel teknik seramiklerde karsilagilan diisiik kirilma
toklugu, gevreklik ve sinirli 1s1l sok direnci gibi temel dezavantajlar1 ortadan kaldirmak

lizere tasarlanmustir.

Metal matrisli kompozitler (MMC'ler), en az iki bilesen par¢a (metal ve diger malzeme
ya da farkli metal) igeren kompozit malzemelerdir. Mukavemeti ve asinmayi
iyilestirmek i¢in metal matrise diger malzemelerle takviye yapilir. Ug ya da daha fazla
bilesenin oldugu hallerde, buna hibrit kompozit ad1 verilir. Yapisal uygulamalarda,
matris genellikle magnezyum, titanyum ya da aliiminyum gibi daha hafif metallerden
olusur. Yiiksek sicaklik uygulamalarindaysa, kobalt ve kobalt-nikel alasimli matrisler

yaygindir.
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Tipik MMC iiretimi kati, s1vi ve buhar olmak iizere ii¢ gruba ayrilir. Metal matrisli
malzemenin i¢ine gomiilen bazi malzemeler kesintisiz karbon, silisyum karbiir veya
seramik fiberdir. Atese dayanikli MMC'ler, genis bir sicaklik araliginda calisir, nemi
emmez ve daha iyi elektrik ve 1sil iletkenlige sahiptir. MMC'ler, ayn1 zamanda
radyasyon hasarina dayanikli olan ve gaz giderme gerektirmeyen islemlerde kendine
uygulama alani bulmustur. Cogu metal ve alasim, kompozit uygulamalari i¢in iyi

matrisler Uretir.

Polimer matrisli kompozitler (PMCl'ler), ii¢ alt tiire ayrilabilir: termoset, termoplastik
ve kauguk. Polimer, kovalent baglarla bagli tekrarlanan yapisal birimlerden olusan
biiyiik bir molekiildiir. PMC'ler, fiber takviyeli daginik fazla birlestirilmis bir polimer
matristen olusur ve kolay iiretim yontemini yani sira ucuzdur. PMC'lerin yogunlugu
metallerin ya da seramiklerin yogunlugundan daha azdir. PMC'ler atmosfer
korozyonuna ve diger korozyon tiirlerine dayanabilir ve elektrik akimi iletimine karsi
miikemmel direng gosterir. ilk modern kompozit malzeme olan fiberglas, hala bot
govdelerinde, spor ekipmanlarinda, yap: panellerinde ve ¢ogu arag gdvdesinde yaygin
olarak kullanilmaktadir. Matris plastiktir ve takviye malzemesi, ince iplikler halinde
iiretilen ve siklikla kumas tiiriinde dokunan camdir. Cam, tek basina ¢ok kuvvetli
olmakla birlikte, gevrektir ve hizla biikiildiiglinde kirilir. Plastik matris, cam elyaflar

bir arada tutar ve ayrica tizerindeki kuvveti paylasarak cam elyaflari hasara kars1 korur.

Gelismis baz1 kompozitler, giiniimiizde cam yerine karbon fiberler kullanilarak
iiretilmektedir. Bu malzemeler, fiberglastan daha hafif ve kuvvetlidir, ancak iiretimi
daha pahalidir ve hava tasiti yapilarinda ve golf kuliipleri gibi pahali spor
ekipmanlarinda kullanilmaktadir. Karbon nanotiipler, yeni kompozit iiretiminde
basaril1 bir sekilde kullanilmaktadir. Matrisin islevi, fiberleri bir arada tutmak, fiberi
cevreden korumak, fiberlerin birbirlerine yapismasini onlemek, fiber dagilimim
siirdiirmeye yardimci olmak, yiikii fiberler arasinda esit bir sekilde dagitmak, ortaya
cikan malzemenin ve yap1 bilesenlerinin bazi 6zelliklerini iyilestirmek ve daha iyi
yiizeye sahip nihai iiriin saglamaktir. Takviye malzemeye mukavemet, esnemezlik ve
yiik tasima kabiliyeti saglar. Cam fiberler, en yaygin takviye malzemesidir. Ancak
cogu gelismis kompozit, saf karbon fiberleri kullanmaktadir. Karbon fiberler, cam

fiberlerden daha kuvvetlidir, ancak tiretimleri daha pahalidir.
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Karbon fiberli kompozitler (kisaca "karbon fiber" olarak adlandirilir), hafif ve
kuvvetlidir. Karbon fiberler hava araclari, liikks bisiklet gévdeleri, golf kuliipleri ve
hatta kemik ve eklem replasmani dahil olmak tiizere ¢esitli lriinlerde kullanilir.
Takviye malzemesi karbon nanofiberdir (CNF); burada, karbon nanofiberi (takviye
malzemesi) titanyum silikon karbiire (matris) ekledik. Ciinkii takviye malzemesinin
islevleri istenen 6zelliklere, yiik tasinmasina ve mukavemetin matrisine aktarilmasina

katki saglamaktadir.

Modern seramik malzemeler, kristalografik yapisi ve giiclii atom baglar1 sayesinde,
oldukca yiiksek sertlik, mukavemet, yiiksek 1s1l ve kimyasal kararlilik, ytliksek
korozyon direnci ve aginma direnci gibi birgok essiz 6zellige sahiptir. Bu malzemelerin
dezavantaji diisiik kirilma toklugu ve catlak biiyiime dayanimi, dolayisiyla yiiksek
kirilganlik ve daha diisiik giivenirliktir. Bu eksiklikleri giderme yontemlerinden biri,
taban seramik matrisine parcacik/ kil ve yakin zamanda artis gosteren fiber yapi

formundaki ikincil faz takviyesinin yapildig1 kompozit malzemeler hazirlamaktir.

Gelismis ince taneli seramikler, bunlar genellikle nanofiber ve/veya nanotiip
formunu/seklini alir. Essiz mekanik 6zellikleri, milkemmel termal performans ve
faydali elektrik 6zellikleri (yiiksek elektrik iletkenligi) sebebiyle dikkat ¢ceken karbon
nano tiipler (CNT'ler) ve karbon nanofiberler (CNF'ler) gibi karbon esasl lifli nano

malzemeler, gelecek vadeden malzemeler arasinda yer almaktadir.

Gilinlimiizde, yeni seramik/ karbon nanotiip kompozitler cogunlukla iki amacla
gelistirilmektedir: karbon nanofiber takviyesi yaparak seramik malzemelerin mekanik
ozelliklerini iyilestirmek ve iyilestirilmis manyetik ve elektrik 6zelliklerine sahip

islevsel seramikler gelistirmek (Hahn ve Tsai, 1980; Barbero, 2017).
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5. TOZ METALURJISI

Toz metaliirjisi (PM), rafine ve tek bicimli mikroyapidan kaynaklanan {istiin
Ozelliklere sahip metal iiretmek amaciyla ince metal pargacik iliretme, isleme ve
birlestirme prosesidir. Olagan PM {iretim sirasinda, tozlar istenen sekilde sikistirilir ve
ardindan pargaciklari sert bir sekilde baglamak icin 1sitilir (sinterlenir). PM prosesinde

cok az malzeme israf edilir - baslangi¢ tozlarinin yaklasik %97'si liriine dontistiirtiliir.

Klasik PM iiretim sirasi, li¢ ana asamadan olusur:

(1) tozlarin karistirilmast,

(2) sikistirma ve

(3) sinterleme ve bir dizi isteye bagli ve nihai ikincil islemler

5.1. Toz Uretimi

Toz tiretim yontemi lretilen tozun saflig1, miktari, boyutu, sekli ve maliyeti gibi diger
ozelliklerini belirler. Toz iiretiminin bir avantaji, tozlarin boyutunu ve seklini
belirlemesidir ve tabii ki, toz iiretiminin avantajlar1 oldugu gibi dezavantajlar1 da
mevcuttur. Toz TUretiminin dezavantajlarindan birisi, yiliksek ara¢ ve ekipman

maliyetidir.

Toz, ticari olarak asagidaki temel sekillerde tiretilmektedir:

(1) Atomizasyon teknikleri

(2) Kimyasal tiretim

(3) Zaman zaman toz boyutunu azaltmada elektrolitik iiretim ve mekanik yontemler
kullanilmakta olup, buharlagtirma yontemleri de toz iiretiminde kullanilan yontemler

arasindadir.

16



5.1.1. Mekanik Yontemlerle Uretim

En ucuz toz tiretim yontemleri: bu yontemlerde yi1gin malzemenin pargacik boyutunu
azaltan sikistiric1 kuvvet, kesme veya darbe gibi mekanik kuvvetler kullanilmaktadir

(Or. frezeleme).

Ogiitme: Ogiitme islemi esnasinda darbe, siirtinmeli asinma, kesme ve sikistirict
kuvvetler pargaciklar1 etkiler. Darbe sirasinda, bir toz parcacigr diger toz
pargaciklariyla c¢arpisir. Sirtiinmeli asinma, iki pargacik arasindaki siirtiinme
sebebiyle aginma kalintis1 liretimi anlamina gelir. Kesme, yapida meydana gelen
parcaciklarin kesilmesidir. Pargaciklar, sikistirict kuvvet tiiriindeki sikma iglemiyle
ince pargaciklara ayrilir. Ogiitmenin ana hedefi: parcacik boyutunu azaltma (ana
amag), parcacik boyutunu biiyiitme, sekil degisikligi, aglomerasyon (parcaciklari bir
araya getirme), kat1 halde alasimlama, mekanik ya da kati halde karistirma, malzeme

ozelliklerini degistirme.

5.1.2. Atomizasyon Teknikleri

Yiiksek basingli akiskan jetlerin kullanildigi bu yontemde, erimis metal daha sonra
ince parcaciklar halinde katilasan ¢ok ince damlaciklara ayrilir. Tirleri: su
atomizasyonu, gaz atomizasyonu, ¢Oziinlir gaz ya da vakum atomizasyonu, santrifiij
atomizasyonu, doner disk atomizasyonu, ultra hizli katilasma prosesi, ultrasonik
atomizasyon. Atomizasyon mekanizmasi: Geleneksel (gaz veya su) atomizasyonunda,
erimis metal tabandaki nozulla dokiim teknesine dokiilerek sivi metal iiretilir. Sivi

akis1, daha sonra yliksek basingli gaz veya su ¢arpmasiyla damlaciklara ayrilir.

5.2. Tozu Karistirma ve Harmanlama

Karistirma: farkli kimyasal 6zelliklere sahip tozlar1 ya da metal- metal olmayan tozlari
karistirma prosesidir. Bu islem, kuru ya da 1slak sartta yapilabilir. Alkol, aseton,
benzen ya da damitik su gibi sivi ortamlar, yas 6glitme yonteminde frezeleme ortami
olarak kullanilabilir. Karbiir gibi sert metalleri karigtirmak icin bilyeli 6giitiicli ya da
cubuklu ogiitiici kullanilir. Nihai iirinde istenen 6zellikleri elde etmek i¢in tozlarin

biiylik cogunlugu diger tozlarla, baglayicilar ve yaglayicilar ile karistirilir. Sinterleme
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sirasinda tek bi¢cimli kimya ve yapi1 elde etmek i¢in yeterli difiizyon olusmas1 gerekir.
Harmanlama: Ayni nominal bilesime ancak farkli pargacik boyutuna sahip tozlarin

birbirine karistirildig: islemdir.
5.3. Sikistirma

Gevsek tozlar, sikistirilarak "yesil kompakt" olarak bilinen bir sekilde yogunlagtirilir.
Cogu sikistirma iglemi, mekanik presler ve rijit aletler ile yapilmaktadir. Hidrolik ve
pnomatik presler de kullanilmaktadir. "Yesil" terimi, tam olarak islenmemis tozu ifade
eder. Tozlar, s1v1 gibi akmaz; tozlar, esit ve karsi kuvvet tiretilene kadar preslenir. Bu
kars1 kuvveti, parcaciklar ve kalip yiizeyi arasindaki siirtiinme ve alt zimba direncinin
birlesimi ile olusur. Dezavantajlarindan birisi, pargaciklar ve aletler arasindaki
siirtiinmenin tozda esit olmayan yiik dagilimi olusturmasidir. Bu dezavantaj,
numunedeki yogunluk degisimine yol acar ve bu da, ¢atlama veya boyutsal ¢arpilmaya

neden olabilir.
5.4. Sinterleme

Sinterleme, toz metaliirjisinde 6nemli bir islemdir. Sinterleme islemi, sikistirilan
mekanik baglar1 daha giiclii metal baglara doniistiiriir. Sikistirma iglemi sonrasi elde
edilen yesil kompakt, gevrektir ve mukavemeti diisiiktiir. Bu nedenle, sinterleme
islemini kullanmaktayiz. Yesil kompakt, istifli metal tozlarin birbirine baglanmasini
saglamak amaciyla kontrollii atmosfer firininda 1sitilir. Sinterleme islemi sirasindaki
baglanma polimer yanmasi, boyut degisimi ve mikroyapinin irilesmesi gibi dnemli
olaylar1 igerir. Kat1 hal diflizyonu ve baglanma, yliksek sicakliklarda meydana gelir.
Sogutma siiresi, kontrollii atmosferde triinlerin sicakli§imi diisiiriir. Bu islem, her

asamada oksijensiz kosulda yapilmalidir.

5.5. Sicak izostatik Presleme

Sicak izostatik Presleme (HIP), malzeme dzelliklerini iyilestirmek icin malzemelerin
sikistirildigr bir malzeme islemi yontemidir. Burada, inert gaz kullanilir ve en yaygin

kullanilan gaz ise, argon gazidir.
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Sicak izostatik presleme yontemi sinterlenen elemanlarda kalan gozenekleri ve
dokiimiin i¢indeki kusurlar1 gidermek ve yorulmadan veya siirlinmeden zarar goren

parcalar1 yenilemek i¢in uygulanir.

HIP, iki ya da daha fazla malzemenin kat1 ya da toz halde birbirine baglanmasini ya
da kaplanmasini saglar. HIP yontemi kullanildiginda, kat1 haldeki toz tamamen yogun
parcaciklara doniisiir ve boylece, geleneksel olanlara nazaran daha iyi fiziki 6zellikler
elde edilir. Bu islemde, toz sac levhaya yerlestirilir ve HIP islemine tabi tutularak net

sekle ¢ok yakin parcalar tiretilir.
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6. LITERATUR TARAMASI

Ti3SIC2> MAX fazli malzemelerle ilgili yapilmis birgok ¢alisma mevcuttur. Mp+1AXn
faz1 terimi, ilk kez 2000 yilinda Michel W. Barsoum tarafindan kullanilmistir.
Mn+1AXn olarak kisaltilan fazin genel formiiliinde; n=1-3, M= ge¢is metalini, A
genellikle I11A ve IVA grubu elementlerini ve son olarak X ise karbonu (C) ya da azotu
(N) temsil eder. Barsoum’dan 6nce MAX fazlari ile ilgili ¢alismalar yapilmis olsa da
MAX fazlarin miladi Michel W. Barsoum’la baglamstir.

MAX fazlari, soguk presleme (CP)+ sinterleme, sicak presleme (HP), sicak izostatik
presleme (HIP), kimyasal buhar biriktirme (CVD), kendiliginden ilerleyen yiiksek
sicaklik sentezi (SHS), termal pliskiirtme, mekanik alagimlama, magnetron piiskiirtme
ve yanmali reaksiyon yontemleri kullanilarak birgok ¢alisma yapilmistir (Zhou ve Sun,
2000; Wu vd., 2002; Zhang vd., 2003; Li vd., 2004 ).

Barsoum vd. (1997), 1s1l islemin 6giitme islemiyle hazirlanan TiC/Si tozlarindaki faz
reaksiyonlar1 {lizerindeki bazi etkilerini ele almistir. Tozlar1 6glitme yontemiyle
hazirlayarak ve toz hazirh@inin bazi etkilerini incelemislerdir. 3TiC+2Si—
TisSIC2+SiC'ye gore, 1s1l islem esnasinda kati halde yer degistirme tepkimesi
gerceklesmesi beklenmistir. Ogiitme prosediirii, 1s1l islem siiresi ile sicakligmnin
tiretilen fazlar (bilhassa Ti3SiC>) tizerindeki etkisi agisindan incelenmistir. Numuneler
grafit kapli firinda 1s1l isleme tabi tutuldu, 1s1l isleme tabi tutulan numuneler X-ray
difraksiyonu, taramali elektron mikroskobu ve enerji dagilimli X-151n1 spektroskopisi
yontemiyle analiz edildi. Nihai friinlerde TisSiCo, TiC ve SiC baskindi. Yiiksek
sicaklikta (1350-1400 °C) kisa tutma siiresinde en yiiksek miktarda TisSiC; elde edildi.
TisSiCo'nin TisSiC, — TiC + Si(g) tip tepkime vasitasiyla yiiksek sicaklikta veya
uzatilmis siirelerde ayristigi goriildi. Mehl-Avrami-Johnson model kullanilarak
TisSIC, faz olusumundaki aktiflesme enerjisinin 289 kJ/mol oldugu tespit edildi.
Orthner vd. (2002), yiiksek enerjili dgiitme esnasinda SHS yontemiyle az miktarda
Ti3SIiC; olustugunu bildirmis olup, Ti3SiC2 miktar1 6giitiilmiis tozda diisiik olmasina
ragmen, reaksiyonlu sinterleme vasitasiyla Ti3SiC> liretimi i¢in iyi bir baslangi¢ tozu

olusturdugu sonucuna ulagmisglardir.
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Rester vd. (2006), faz kararlilig1 ve tribolojik performans agisindan nanokompozit Ti-
Si-C ince filmlerin tavlama g¢alismalarini yapmislardir. Nanokompozit Ti-Si-C ince
filmler, TisSiC2 hedefinden Si (100) ve yiiksek hizli ¢elik substratlar {izerine 300 °C'de
dc magnetron piiskiirterek iiretilmistir. Biriktirilen filmler, X-1sin1 kirrnimi (XRD) ve
X-1511 fotoelektron spektroskopisi (XPS) ile belirlenmis olup, nanokristal (nc-) TiCx
ve amorf (a-) SiCx'den olusmustur. Vakumda 1450 °C'ye kadar tavlama, kristalinitenin
artmas1 ve amorf fazin hacim hacminin azalmasi ile sonug¢lanmistir. EK olarak,
kristalin TiCx'in tane biiyiimesine atfedilen genis bir ekzotermik pikin ortaya ¢iktigi,
Ti3SIC2 olusumu ile ilgili ekzotermik bir reaksiyonun tespit edilmedigi, malzemedeki
ilgili reaksiyonlara bagl 1s1 akislarini izlemek i¢in diferansiyel tarama kalorimetrisi
(DSC) kullanilmistir. Bir pin on disk diizeneginde tribolojik test, bir aliimina agindirici
malzemesine kars1 oda sicakliginda, 500 ve 700 °C'de gerceklestirilmistir. Yazarlar
oda sicakliginda 6lgiilen siirtiinme katsayisinin 0.8, yiiksek sicakliklarda siirtlinme

katsayis1 0,4'e diistligiinii rapor etmislerdir.

Eklund vd. (2007), TisSiC> substratlari {izerinde Ti-Si-C MAX-fazli ince filmlerin
homoepitaksiyal biiylimesini incelemislerdir. TisSiC> filmleri, DC magnetron
piiskiirtme kullanilarak polikristalli Ti3SiC2 bulk substratlari {izerinde tretilmistir.
Film tanelerinin kristalografik yoniiniin, homoepitaksiyal MAX-faz biiyiimesi yoluyla
ilgili alt-tabaka-tanecik yonelimiyle belirlendigi gosterilmistir. Ti:Si:C= 3:1:2'ye yakin
bir film bilesimi i¢in, filmler agirlikli olarak hem TizSiC, hem de metastabil TisSiCs
olmak iizere MAX fazlarindan olusmaktadir. Diisiik Si icerigi, azinlik fazi olarak
TiC'lin TisSIC; ile biiyiimesine neden olmustur. Boylece, tercih edilen kristalografik
iligkileri olan MAX-fazl1 hetero-yapilar da gerceklestirilecegi yazarlar tarafindan

belirtilmistir.

Gupta vd. (2008) yiiksek sicakliklarda MAX fazlarinin Al,Os'e karsi tribolojik
davranmigini arastirmiglardir. Katmanli Mp+1AC, tglii karbiirlerden olan TaAlC,
Ti2AIC, CrAIC ve TisSiC2, MAX fazli malzemeler pin on disk yontemi ile aginma
testine tabi tutulmustur. Ta2AIC ve Ti2AIC diisiik spesifik asinma oranlar1 (<1x107
mm?3/Nm) sergilerken, siirtinme katsayis1 sirasiyla 0.9 ve ~0.6’dir. TisSiC2 igin
olciilen siirtinme katsayist 0.4 iken, aginma oram ~2x10*mm3*Nm'dir. Temas

yiizeylerinde esas olarak M ve A elementlerinin X-151m1 amorf oksitlerinden ve bazi
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durumlarda karsilik gelen MAX fazlarinin oksitlenmemis tanelerinden olusan
tribofilmler olusturulmustur. Gozlenen tribolojik 6zellikler ile tribofilm 6zellikleri

arasindaki korelasyonlar yazarlar tarafindan tartisilmaktadir.

El Saeed vd. (2012), kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (SHS) ve
basingsiz argon kalkanlama sentezi ile TizSiC, MAX fazini sentezleyerek, Ti/Si/C,
Ti/SiC/C ve Ti/TiC/Si reaktant sistemleriyle ilgili asagidaki farkli yollar
incelemislerdir. Esas olarak TisSiCz'den olusan toz elde etmek i¢in %10 ila 50 mol
araliginda degisen silisyum kullanildi. Fazla silisyum optimize edilerek ve presleme
teknigi kullanilarak elde edilen tozlarin Ti3SiC2 igerigi %100 olmustur. SHS
yontemiyle daha disik oranli (swrasiyla  3Ti+1,2SiC+0,8C'den %88,
3Ti+1,3Si+2C'den %86 oraninda) TisSiC> elde edilmistir. XRD modellerinden elde
edilen bu sonuglar, FESEM gozlemleri ve EDAX analizleriyle yazarlar tarafindan teyit

edilmistir.

Fan vd. (2012), TisSIiCz igeren C/C-SiC kompozitlerinin siirtinme ve asinma
davramislarmi  incelemislerdir.  Uretilen numunelerin  6zelliklerini  C/C-SiC
kompozitlerinin 6zellikleri ile karsilastirmislardir. TizSiCs igeren kompozitler, sadece
daha yiiksek siirtiinme katsayisina degil, ayn1 zamanda C/C-SiC kompozitlerinden ¢ok
daha yiiksek asinma direncine sahip oldugu, 0.8 MPa basing altinda 28 m/s'lik bir
baslangi¢ frenleme hizinda, hacimce % 5 Ti3SiC igeren kompozitlerin agirlik asinma
orani, C/C-SiC kompozitlerinin sadece iigte biri kadar oldugu yazarlarca tespit
edilmistir. TisSiCz iceren kompozitlerde kendinden yaglamali film benzeri dokiintiiler
olusarak siirtiinme ve asinma 6zelliklerinin iyilestirilmesine yol agmistir. Frenleme
hiz1 ve frenleme basincinin degistirilmis kompozitlerin tribolojik 6zelliklerine etkisi
arastirilmistir. Ortalama siirtlinme katsayisi frenleme hizi ve frenleme basincindan
onemli Olc¢lide etkilenmistir, ancak asinma orani frenleme basincindan daha az

etkilenmistir.

Istomin vd. (2013), tozsuz SHS teknigi ile Ti3SiC bazli seramik matris kompozitleri
tretmiglerdir. Yontemin 6zii, ¢ok katmanli bir istifin SHS sikistirmasinin, mikro
boyutlu silikon karbiir pargaciklar1 veya komiir pargaciklar: ile karistirilmis mikro

boyutlu silikon karbiir pargaciklar1 ile doldurulmus alternatif titanyum folyo
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katmanlar1 ve polimer filmleri igcermesidir. Toz olmayan malzemelerin SHS
stkigtirmasinin, TisSIC2-TiSi,—SiCp'nin yogun partikiil takviyeli seramik matris
kompozitlerini sentezlemek i¢in kullanilabilecegi gosterilmistir. Baslangi¢c reaktan
kompozisyonunun ve sentez kosullarinin hazirlanan materyallerin mikro yapisi
tizerindeki etkileri tartigilmistir. TisSIC2 bazli materyallerin sentezi igin Onerilen

pudrasiz teknik bilinen yontemlere ¢ekici ve etkili bir alternatif gibi gériinmektedir.

Ghosh vd. (2013), spark plazma sinterleme (SPS) ile iiretilmis TizSiC2 ve TisSiCo—TiC
kompozitlerinin mikroyapisini ve asinma davranisini arastirmiglardir. Baslangi¢ tozu
karisimindaki TiC igerigi, sonugta meydana gelen TisSiCo-TiC kompozitleri olacak
sekilde optimize edilmistir. Takviye olarak TiC hacimce % 30'a kadar tutulmustir. Xrd
ile faz tespiti yapilmistir. Sonuglar, SPS sinterlenmis TisSiCo-TiC kompozitlerinin
kompozisyonunun (TisSiC. matrisinin ve TiC takviye igeriginin nispi yiizdeleri),
baslangi¢ toz karistminin kompozisyonunun optimum tasarimi ile etkili bir sekilde
uyarlanabilecegini gostermektedir. TiC takviye igeriginin TisSiCo ve TizSIiC, — TiC
kompozitlerinin nispi yogunluk, faz gelisimi, mikroyapi, sertlik ve siirtiinme ve aginma

davranigi tizerindeki etkisi tartisilmistir.

Dang vd. (2016) Cu'nun TisSiCz'nin mekanik ve tribolojik 6zellikleri tizerindeki
etkisini arastirmiglardir. Farkli Cu igeriklerine sahip TisSiC2/Cu kompozitleri,
mekanik alagimlama ve SPS yontemiyle tiretilmistir. Kompozitlerin faz kompozisyonu
ve yapisi, XRD ve SEM-EDS ile analiz edilmistir. TizSiCo/Cu kompozitlerinin
mekanik ve tribolojik 6zellikleri, monolitik TizSiC: ile karsilagtirtlmigtir. Sonuglar
Cu'nun TiCy, TisSi3Cy, CusSi ve TiSi2C; tiretmek i¢in Ti3SiCz'nin ayrigmasina yol
actigim gostermektedir. Kompozitlerin siirtlinme katsayisi ve aginma orani, asindirici
sirtiinmeyi ve asinmayi Onlemek i¢in sert TiCx, TisSisCy ve CusSi'nin sabitleme
etkisine atfedilen monolitik TisSiCy'den daha diistiktiir. Bununla birlikte, yiliksek
sicakliklarda (oda sicakligindan 600 °C'ye kadar), kompozitlerin siirtiinmesi ve
asinmasi oda sicakligindan daha yiiksek oldugu, malzeme transferi ile birlikte plastik
akis ve tribo-oksidasyon aginmasi, yiiksek sicakliklarda artan siirtinmeye ve aginmaya

katkida bulundugu yazarlar tarafindan rapor edilmistir.

Patel vd. (2018), Ti ara katmani kullanilarak C-SiC/C-SiC kompozitinin difiizyon

kaynagi sirasinda mikroyapisal degerlendirme yapmistir. C-SiC kompozitinin
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difiizyon kaynagi, Ti ara katmani ile 1500 °C'de 3 saat boyunca uygulanan 20 MPa
basingla gergeklestirilmistir. Birlestirilen C-SiC kompoziti, 19 MPa'nin goriiniir
kayma mukavemetini gosterdi ve numune, birlestirilen bodlgeden ayrildi.
Birlestirmenin mikro yapist Ti3SiC2, MAX fazi, TiSi2 ve TiC'den olusmus olup ana faz
Ti3SIC2’dir. Birlesmenin mikroyapisindaki faz dagilimi, elektron geri sa¢ilmis kirinim
(EBSD) sonuglarma gore ti¢ farkli bolgeye ayrilmistir. Birinci bolge ince bir stirekli
TiSi; fazindan olusur, bunu kalin bir TizSiC2 MAX fazi takip etmistir. Numunenin
ortasinda bir karisim faz bolgesi bulunmustur. Reaksiyon mekanizmasi, birlestirilen

C-SiC kompozitinin mikro yapisinin lizerindeki doniisiim i¢in kurulmustur.

Huang vd. (2019) in-situ ile hazirlanan (TisSis+TiCos7)/TC4 kompozitlerinin
mikroyapisini, mekanik Ozelliklerini ve mukavemetlendirme mekanizmalarini
arastirmustir.  Hibrid (TisSis+TiCx) (x=0.67) pargaciklar1 takviyeli TC4 matris
kompozitleri, TisSiC; ve Ti arasindaki reaksiyonlara dayanarak sicak pres sinterleme
ile in situ edilmistir. Ti3SiC2 igeriginin mikro yapilar ve mekanik 6zellikler lizerindeki
etkilerini arastirmak igin, agirlikga% 1-10 TisSiC> segilmistir. TisSiCy icerigi agirlikga
% S'ten az oldugunda, Si elemani matriste ¢oziilmistiir ve TiCx matriste homojen
olarak dagitilmistir. Igerik agirlik¢a % 5' asarken, Si TiCy partikiillerine yapisirken
TisSi3 olarak ¢okelmistir, bu da takviye agregasyonlari ile sonuglanmistir. Matrisin
mikro sertligi, matristeki Si'nin kat1 ¢oziiniirliigii arttik¢a iyilestirilmis ve TizSiC»
icerigi arttikca basing dayanimi gelistirilmistir. Sertlik esas olarak kat1 ¢ozelti
kuvvetlendirmesinden etkilenmistir. Basma mukavemeti, kat1 ¢ézelti giiclendirmesi,
ince taneli kuvvetlendirme ve takviyelerin iyilestirme etkisinden etkilenmistir. Teorik

hesaplama ile kat1 ¢ozelti giiclendirmesinin en 6nemli rolii oynadig: belirlenmistir.
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7. DENEYSEL CALISMALAR

7.1. Kullanilan Malzemeler

Ti3SiC2-CNF kompozit malzemesi, toz metalurjisi (PM) kullanilarak dort farkli
baslangi¢ tozundan iretilmistir. Bu tozlar Ti, SiC, grafit ve KNF (karbon nanofiber)
olarak secilmistir. Tiitanyum tozu Sigma-Aldrich marka, partikiil biyiikligi -325
mesh, saflik % 99.5, silisyum karbiir tozu Sigma-Aldrich marka, partikiil biyiikligii -
325 mesh, saflik % 99, grafit tozu Sigma-Aldrich marka, partikiil biiytikligi <2 um
saflik % 99.5 ve son olarak karbon nano fiber Sigma-Aldrich marka, D x L 100 nm x
20-200 um ozelliklere sahiptirler. Tozlarin SEM fotograflar1  Sekil 7.1'de
gosterilmektedir. Ti, grafit ve SiC tozlar1 karmagsik morfolojiye sahipken, KNF fiberli

morfolojiye sahiptir.

(c) (d)
Sekil 7.1. Tozlarin SEM fotograflari: (a) Ti, (b) SiC, (c) grafit ve (d) KNF
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7.2. Uretim

Ti3SIC2-CNF kompozitini elde etmek i¢in Ti +% 25 SiC +% 4.5 C ve % 0.5 KNF toz
karisimi kullanilmustir. Tozlarin karistirilmasi, 10 mm ¢apinda on adet paslanmaz ¢elik
bilya igeren bir kap iginde bir bilyeli 6giitme cihaz1 kullanilarak yapilmistir. Bilyanin
toza agirlik orani 10:1 olarak ayarlanmigtir. Kabin dénme hizi 450 rpm olarak

secilmistir. Bilyali 6giitme siiresi 2 saat belirlenmistir.

Fotograf 7.1. Bilyeli Ogiitiicii

Karistirilan tozlar Fotograf 7.2°deki soguk presleme presinde preslenmistir. Presleme
basinct olarak 500 MPa'lik bir basing uygulanmistir. Sinterleme islemi, argon
atmosferinde 1150 °C, 1300 °C ve 1450 °C'de 2 saat boyunca Fotograf 7.3°de verilen
tip firinda gergeklestirilmistir. Hem mikroyapisal inceleme hem de ti¢ noktali biikkme

testi i¢in 6rnekler 40 mm x 10 mm x 10 mm'de tiretilmistir.
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Fotograf 7.2. Soguk preslemede kullanilan pres

Fotograf 7.3. Sinterleme firmi

7.3. Mikroyapi Incelemesi

Metalografik incelemeler i¢in numuneler, 10 mm x 10 mm x 10 mm OJlgiilerinde
kesilmistir. Elde edilen metalografi numuneleri 400-1200 mesh’lik zimpara kagidina
tutularak yiizeyleri temizlenmistir. Daha sonra 1 ve 6 mm’lik elmas pasta ve inceltici
yardimiyla numunelerin  yiizeyleri parlatilmigtir (Fotograf 7.4). Mikroyapi
incelemeleri i¢in numuneler 20 saniye siireyle 5 gr. FeCI3 + 50 ml HCI + 100 ml H.O
¢ozeltisinde daglanmistir. Numunelerin mikroyapisinin iiretim kosullarina bagli olarak
nasil degistigini ve faz yapilarini tayin etmek ve kirik yilizeylerini yorumlamak i¢in

taramali elektron mikroskobu (FEI QUANTA 250 FEG marka), enerji dispersive
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spektograph (EDS) (Fotograf 7.5), X- 1s11 difraksiyonu (XRD- Bruker AXS Inc., D8
Advance model) analizlerden yararlanilmigtir. XRD analizleri 30 kV ve 15 mA’de
CuKa radyasyonu kullanilarak Rigaku Geigerflex X-151n1 difraktometresi ile elde
edilmistir (Fotograf 7.6).

Fotograf 7.5. Taramal1 elektron mikroskobu

28



Fotograf 7.6. XRD cihazi

7.4. Sertlik Testi

Toz metalurjisiyle tiretilen numunelerin sertligini belirlemek i¢in Vickers sertlik testi
cihaz1 kullanilarak numunelerin sertligi ol¢tildii. Vickers sertlik degerleri, otomatik
olarak hesaplandi. Sertlikler, SHIMADZU HMV-G21 model mikro sertlik cihazi
kullanilarak, 200 gram yiik altinda ve 15 saniyelik bekleme stiresiyle 6l¢tildii (Fotograf
7.7).

Fotograf 7.7. Mikrosertlik cihazi

7.5. Yogunluk Ol¢iimii

Numune yogunluklarmin 10* hassasiyetindeki bir terazi ile ASTM B 311-08
standardinda belirtildigi gibi Archimedes prensibine gore dl¢iilmiistiir. Fotograf 7.8’de

yogunluk oOl¢limiinde kullanilan hassas terazi goriilmektedir. Bu yonteme gore
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oncelikle numunelerin havada kuru agirliklar1 6l¢lilmiis daha sonra numuneler darasi
alman metal bir sepet icine konarak sicakligi Olciilen saf su dolu Ol¢lim kabina
batirilmistir. Numuneler suyun igerisinde tekrar tartildiktan sonra yogunluk degerleri

asagidaki denkleme gore hesaplanmistir.

RGLCY; (7.1)

Bu denklemde;
d=Numunenin yogunlugu (gr/cm?)
A=Numunenin havadaki agirlig1 (gr)
B=Numunenin su i¢erisindeki agirlig1 (gr)

ds= Olgiimiin yapildig1 sicakliktaki suyun yogunlugu (gr/cm?®)

Fotograf 7.8. Yogunluk 6l¢timiinde kullanilan yogunluk Kitli hassas terazi

Sinterleme sonucu elde edilen kompozitlerin ne oranda sinterlenebildiklerini
anlayabilmek amaciyla asagidaki formiile goére numunelerin bagil yogunluklar

hesaplanmustir.

p, =L x100 (7.2)
Pk

Burada;
pp = Bagil yogunluk (%)
p = Deneysel olarak 6l¢iilmiis yogunluk (gr/cm?®)

pk = Toz karisim oranlar esas aliarak hesaplanan teorik yogunlugu (gr/cm?).
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7.6. U¢ Noktali Egme Testi

Kirilma toklugunu belirlemek i¢in yapilan {i¢ noktali egme testi (Fotograf 7.9) 50 kKN
kapasiteli tiniversal ¢ekme cihazinda ASTM B 528-83a standardina gore ve 1 mm/dk
test hizinda yapilmistir. Ug noktali egme testi icin 40 mm x 10 mm x 10 mm
Olciilerindeki numuneler kullanilmigtir.

Egilme mukavemetini belirlemek icin;

_3FL
 2bh?

P (7.3)

formiiliinden yararlanilmistir. Burada;
P= Egme mukavemeti (MPa)
F= Kirilma aninda numuneye uygulanan kuvvet (N)
L= Destek noktalar1 arasindaki mesafe (mm)
b= Numune genisligi (mm)

h= Numune yiiksekligi (mm)

o

Fotograf 7.9. Ug noktal1 egme testi diizenegi
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8. BULGULAR VE TARTISMA

8.1. Mikroyap1 Sonuglari

Bilyali 6gilitme isleminden sonra iiretilen alasimli tozun SEM fotografi ve XRD
analizi, Sekil 8.1’de verilmistir. Bilyali 6glitme isleminden sonra, tozlarin kiiresel,
koseli ve c¢ubukumsu gibi farklt morfolojilere sahip olduklar1 Sekil 8.1a’da
goriilmektedir. Bilyal1 6giitme islemi sonucunda baslangi¢ tozlari tamamen farkli bir
morfolojiye sahiptir. KNF, A bolgesinde toz tanesinde agik¢a goriiliir (Sekil 8.1b).
Sekil 8.1c'de verilen XRD sablonunda, sentezlenmis tozda olusan fazlar tespit edildi.

Mikroyapida Ti, TiC, SiC, C, TisSiC> fazlari olustu. TiC ve Ti3SiC> yeni olusturulmus

fazlardir. Ti3SiC; fazinin varligi, MAX fazinin tozda elde edildigini gosterir.

2
K
2z
[}
c
-]
S

o, 0 e

s © ° o

© o
50 60 70 80 90
2-theta (deg)

Sekil 8.1. (a, b) Bilyali 6giitiilmiis tozun farkli biiyiitme oranlarinda SEM goériintiileri ve (c)
XRD deseni
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Soguk preslenmis ve daha sonra 1150 °C, 1300 °C ve 1450 °C'de sinterlenmis
numunelerin XRD desenleri Sekil 8.2'de gosterilmektedir. Ug sicaklikta da benzer
fazlar tespit edilmis olup, bu fazlar SiC, TiC, C, TisSiCy, TisSiz ve TiSi2’dir. Bu
fazlarin pikleri Sekil 8.2°de kolaylikla tanimlanabilmektedir. XRD paternleri ayrica
baslangi¢ tozundaki tiim Ti'nin farkli fazlar olusturmak icin reaksiyona girdigini
gostermektedir. Sinterleme sicakligimin artmasiyla TiC, TisSiCz, TisSis ve TiSi2
fazlarina ait piklerin siddetlerinde de artis meydana gelmistir. Bu durum sicaklik
artisiyla reaktifligin artmasi ile iliskilendirilebilir (Ortiz vd., 2000; Singh vd., 2011).
Ogiitiilmiis fakat sinterlenmemis tozdan farkl1 olarak sinterlenmis numunelerde TisSis
ve TiSi; fazlart meydana gelmistir. Bunun yaninda Ti tamamen kaybolmustur. Bu
durum yukarida vurgulanmistir. Ayrica grafikten SiC fazinin piklerinde azalmada
goriilmektedir. Bu, SiC’un yiiksek sicakliklarda bozulmasi ile agiklanabilir. Bozulma
tirtinleri Ti ile birleserek diger ikili (TiC, TisSis ve TiSi2) ve tg¢li fazlari (TizSiCy)
olusturmustur (Bale vd., 2002).

0SiC +TiC oC BTiSiC, #TiSi ATiSi

0=

1450 °C

1300 °C

Intensity (cps)

1150 °C

10 20 30 40 50 60 70 80
2-theta (deg)

Sekil 8.2. Sinterlenmis numunelerin XRD deseni
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1150 °C, 1300 °C ve 1450 °C'de sinterlenmis numunelerin SEM fotograflar1 ve bazi
bolgelerin EDS analizi Sekil 8.3-Sekil 8.5’de detayl bir sekilde goriilmektedir. Sekil
8.3’de, yani 1150 °C’de sinterlenmis numunenin fotografindan numunenin kismen
gozenekli oldugu goriilmektedir. Yine ayni fotografta karbon nano fiberlerde belirgin
bir sekilde goriilmektedir. Sinterleme sicakliginin 1150 °C’den 1300 °C’ye ¢ikmasiyla
mikroyap1 degisimleri gdze carpmaktadir (Sekil 8.4). Ozellikle dikkat cekici yapilar,
rodlu yapilardir. Bu rodlu yapilarin EDS analizi ve morfolojisi dikkate alinarak TisSi3
fazli yapilar oldugu sanilmaktadir. Ding vd. (2019) Ti—C-Si sistemleri ve olusum
mekanizmalart  konulu ¢alismasinda TisSis rodlu yapiyr tespit etmislerdir.
Ti+Si—TisSi3 reaksiyonuna gore bu yapimnin olusumunu rapor etmislerdir. Bizim tez
calismamizda bu fazin EDS analizi Sekil 8.4b’de verilmistir. Fazin bilesimi agirlik¢a
% 62.4 Ti ve % 37.6 Si seklindedir. Yine Sekil 8.4’den TiC ve TiSi2 fazli yapilarin
varligida goriilmektedir. Yiiksek sicaklikta yiiksek miktarda Si’nin Ti ile reaksiyonu
sonucunda TiSi; faz1 olusmustur. Bu fazin EDS analiz ise agirlikga % 46.5 Ti ve %
53.5 Si’dir. Bu fazlar Sekil 8.6’daki Ti-Si-C iglii faz diyagraminda da gériilmektedir.
Diyagramda Si kosesine gidildikce TiS2 fazinin olusumu desteklenmektedir.
Sinterleme sicakligr 1450 °C’ye ulastiginda mikroyapida karbon nanofiber, TiC ve
TisSIC2 yapt ve fazlari goriilmektedir (Sekil 8.5). TiC miktarinin artmasiyla TisSi3
rodlu yapimin kayboldugu mikroyapidan anlasilmaktadir. TiC aginin olusmasi, TisSi3
fazinin olusumunu engellemektedir seklinde agaklanabilmektedir (Ding vd., 2019).
1450 °C’de sinterlenen numune igin TizSiCy fazi, parlatilmis ve daglanmis numunenin
mikroyapisinda belirgin olarak goriilmektedir. Bu fazin EDS analizi agirlik¢a % 47.9
Ti, % 17.2 Si ve % 34.9 C’dir. TisSIiC: fazi, Ti-Si-C iglii faz diyagraminda T1 fazi
olarak goriilmektedir. Kimyasal bilesimde faz diyagramindaki degerlere yakin bir
degerdedir. TiC partikiilleri Ti-Si ile reaksiyona girer ve karbon varliginda TizSiC»
faz1 TiC partikiillerinden ¢ekirdeklenir ve katmanli bir yapiya doniisiir (Yaghobizadeh
vd., 2018).
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Sekil 8.3. (a) 1150 °C’de sinterlenmis numunenin SEM fotografi ve (b) A bolgesinin detayli

gorunimu
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Sekil 8.4. (a) 1300 °C’de sinterlenmis numunenin SEM fotografi ve (b) Detayl1 goriiniim ve
EDS analizi
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Sekil 8.5. (a) 1450 °C’de sinterlenmis numunenin SEM fotografi ve (b) Detayli goriiniim ve
EDS analizi
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2]
Sekil 8.6. 1373 K sicakliktaki Ti-Si-C ii¢lii faz diyagrami (Wakelkamp vd., 1991)

8.2. Yogunluk Sonuglari

Tablo 8.1, TisSIiC2-KNF malzemelerinin  deneysel ve bagil yogunluklarini
gostermektedir. Deney yogunluklari 3.4294 ila 3.7542 g/cm® arasinda degismektedir.
Bagil yogunluklar % 84.39 ile % 92.38 arasinda degismektedir. Sinterleme sicakligini
artirarak, numunelerin hem deneysel hem de bagil yogunluklari 6nemli Olgiide
artmistir. Daha yliksek sinterleme sicakliklarinda, daha yiiksek difiizyon oranlar

nedeniyle daha yogun bir yap1 olusmustur (Min vd., 2007).

Tablo 8.1. Numunelerin deneysel ve bagil yogunluklart

Sinterleme sicakligi (°C) Deneysel yogunluk (g/cmd) Bagil yogunluk (%)

1150 3,4294 84,39
1300 3,5159 86,52
1450 3,7542 92,38
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8.3. Sertlik Sonuclar:

Ti3SIC2-KNF malzemelerinin sertlik grafigi Grafik 8.1'de verilmektedir. Mikro sertlik
degerleri artan sinterleme sicakligi ile 255 HVo2 ila 278 HV( arasinda degismistir.
Numunelerin sertligi, sirasiyla 1150 °C, 1300 °C ve 1450 °C'de sinterlenen numuneler
icin 255 HVo2, 278 HVo2 ve 268 HVo . dir. Sertlik, sinterleme sicakligi 1150 °C’den
1300 °C’a artarken artmis, sicakligin 1300 °C’den, 1450 °C’ye artmasiyla sertlik
kismen azalmistir. 1100 °C’de kismen gozenek bulunmasi sertligin azda olsa diisiik
olmasina neden olmustur. 1300 °C’deki yiiksek mikro sertlik esas olarak TiC ve TisSi3
gibi sert fazlarin varligindan kaynaklanmaktadir. 1450 °C’de sertligin diismesi artan
Ti3SIC, fazinin varligidir. Liu vd. (2009) bunu yumusak ve monolitik TizSiCz’in

olmasina dayandirmaktadir.

350

300

250

200

150

1150 °C 1300 °C 1450 °C
Sinterleme sicaklig1 (°C)

Grafik 8.1. TisSiC,-KNF malzemelerin sinterleme sicakligina bagl sertlik grafigi
8.4. U¢ Noktali Egme Testi Sonuclar

Kirilma toklugunu belirlemek i¢in yapilan {i¢ noktali egme testi 50 kN kapasiteli
tiniversal tip cekme cihazinda ASTM B 528-83a standardina gore ve 1 mm/dk test
hizinda yapilmistir. Ug noktali egme testi i¢in 40 mm x 10 mm x 10 mm &lgiilerindeki

numuneler kullanilmistir. Her bir numune igin ii¢ noktali egme testi iiger defa
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tekrarlanmigtir. Elde edilen degerlerin ortalamasi alinarak sinterleme sicakliginin

etkisi tartistlmaya calisilmigtir.

600

500 -

400 -

300 -

Egme Dayanim (MPa)

200 -

1150 °*C 1300 °C 1450 *C
Sinterleme Sicaklhii
Grafik 8.2. Sinterleme sicakliginin egme dayanimina etkisi

Egme mukavemeti iizerine sinterleme sicakliginin etkisi Grafik 8.2’de goriilmektedir.
Sinterleme sicaklig1 arttikga numunelerin egme dayanimlarinda artis olmustur. Fakat
1300 °C ve 1450 °C sinterleme sicakliklar i¢in benzer egme mukavemeti degeri tespit
edilmistir. Numuneler i¢in 1150, 1300 ve 1450 °C’deki egme mukavemetleri sirastyla
445 MPa, 490 MPa ve 485 MPa’dir. Ilk numunedeki (1150 °C) mukavemetin diisiik
olmasimin nedeni yapida var olan gozeneklerin ¢entik etkisi olusturarak zayiflama
etkisi meydana getirmesidir. Sicakligin etkisi ile gdzenekler kati hal difiizyonundan
dolayr kapanmistir ve bu ylizden dayanimda artis meydana gelmistir. Ancak 1450
°C’deki dayanimin c¢ok az diislis gOstermesi, yapida yumusak seramik fazinin
(TisSiCz) varligidir. Yine numunelerin uzama degerlerinde de farkliliklar meydana
gelmigtir. 1150, 1300 ve 1450 °C’deki % uzama miktarlart sirasiyla 1.1, 1.3 ve 1.6

olarak dl¢iilmiistiir. Bu sonuglar yine egme dayanimi degerleriyle uyumludur.
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Ug noktali egme testi sonrasinda kirilma yiizeylerinin durumu hakkinda bilgi sahibi
olmak i¢in numunelerin yiizeyleri taramali elektron mikroskobu (SEM)
incelenmistir. Numunelerin yiizeylerin SEM incelemeleri Sekil 8.7, Sekil 8.8 ve Sekil
8.9’da verilmistir. Her li¢ numunede de kirilma seklinin gevrek olmadigi
goriilmektedir. Bu numunelerdeki tokluk mekanizmalari, fiberler boyunca ¢atlak
sapmasi, fiberin ayrilmasi ve fiberin disar1 ¢ekilmesidir. MAX fazinin kompozitlere
dahil edilmesi sadece matrisin sertlestirme mekanizmasin giiclendirmekle kalmaz,
ayn1 zamanda matrisin kendisi de toklugun arttirilmasinda 6nemli bir rol oynayabilir.
Tipik kirilgan seramik malzemelerle karsilastirildiginda, TisSiCa gerilimle karsi
karsiya kaldiklarinda farkli mikro deformasyon mekanizmalarini tolere edebilen 6zel
bir katmanli yapiya 6zel katmanli bir yapist (Kink band) vardir (yapilarinda ayni1 anda
giiclii metalik bag ve nispeten zayif kovalent bag bulunur). Bu mekanizmalar hasarin
sinirlanmasma yol acgar, bu nedenle gerilmenin homojen dagilimi gerilim
konsantrasyonlarina karst matris hassasiyetini azaltir (Curtin, 1991; Pompidou ve
Lamon, 2007; Ly vd., 2001; Yaghobizadeh vd., 2018).

Sekil 8.7. 1150 °C’de sinterlenmis numunenin kirik yiizeyinin SEM fotograflart
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Sekil 8.9. 1450 °C’de sinterlenmis numunenin kirik yiizeyinin SEM fotograflari
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9. GENEL SONUCLAR

MAX fazli malzemelerin toz metaliirjisi yontemi ile {iretimi ve karakterizasyonun

arastirilmasi amaglanan bu ¢aligmada asagidaki bilgi, bulgu ve sonuglara ulasilmistir.

e TisSIiC-KNF kompozit malzemeler toz metalurjisi yontemi kullanilarak
basaril1 bir sekilde iiretilmistir. Uretim parametresi olarak sinterleme sicakligi
tercih edilmistir ve bu sinterleme sicakliginin baz1 6zellikler {izerine etkileri

tespit edilmistir.

e XRD analizine gore her {i¢ sinterleme sicakliginda (1150, 1300 ve 1450 °C)
SIiC, TiC, C, TisSiCy, TisSiz ve TiSiz.fazlar1 tespit edilmistir. Sinterleme
sicakliginin artmasiyla TisSIiCo MAX fazinin siddetinin daha da arttigi

belirlenmistir.

e SEM fotograflarindan mikroyapida diisiik sinterleme sicakliginda gozenekli
yapinin olustugu goriilmiistiir. Sinterleme sicakliginin 1150 °C’den 1300
°C’ye c¢ikmasiyla mikroyap1 degisimleri goze ¢arpmaktadir. Rodlu yapilar
olusmustur. Sinterleme sicakligr 1450 °C’ye ulastiginda mikroyapida karbon
nanofiber, TiC ve TisSiC2 yapi ve fazlari goriilmektedir. TiC miktarinmn

artmasiyla TisSi3 rodlu yapinin kayboldugu mikroyapidan anlasilmaktadir.

e Sinterleme sicakligiin artmasiyla, numunelerin hem deneysel hem de bagil
yogunluklar1 6nemli 6l¢iide artmistir. Daha yiiksek sinterleme sicakliklarinda,

daha yiiksek diflizyon oranlari nedeniyle daha yogun bir yap1 olusmustur.

e Mikro sertlik degerleri artan sinterleme sicakligi ile olduk¢a degismistir.
Numunelerin sertligi, sirastyla 1150 °C, 1300 °C ve 1450 °C'de sinterlenen
numuneler i¢in 255 HV0.2, 278 HVO0.2 ve 268 HV0.2’dir. Sertlik, sinterleme
sicakligr 1150 °C’den 1300 °C’a artarken artmuis, sicakligin 1300 °C’den, 1450

°C’ye artmastyla sertlik kismen azalmistir.
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Sinterleme sicakligi arttikga numunelerin egme dayanimlarinda artis olmustur.
Numuneler i¢in 1150, 1300 ve 1450 °C’deki egme mukavemetleri sirasiyla 445
MPa, 490 MPa ve 485 MPa’dir. 1150 °C’de mukavemetin diisiik olmasinin
nedeni yapida var olan gozeneklerin ¢entik etkisi olusturarak zayiflama etkisi
meydana getirmesidir. Sicakligin etkisi ile gdzenekler kat1 hal difiizyonundan
dolay1 kapanmistir. 1450 °C’deki dayanimin diisiisli yapida yumusak seramik
fazinin  (Ti3SiC2) varligidir. Tipik kirilgan seramik malzemelerle
karsilastirildiginda, Ti3SiC2 gerilimle kars1 karsiya kaldiklarinda farkli mikro-
deformasyon mekanizmalarini tolere edebilen 6zel bir katmanli yapiya 6zel

katmanli bir yapis1 (kink band) vardir.
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10. ONERILER

Bu ¢aligmanin neticesinde asagidaki 6nerilerde bulunulabilir:

e Asmma ve korozyon dayanimi, numuneler iizerinde asinma ve korozyon testi
yapilarak incelenebilir.

e Farkl {iretim yontemleri kullanilarak liretim yontemlerinin 6zelliklere etkisi

kiyaslanabilir.
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