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OZET
Yiiksek Lisans Tezi
TUNGSTEN KARBUR ESASLI SERAMIK METAL KOMPOZITLERIN
ULTRASES DALGA HIZ METODU iLE ORTALAMA TANECIK

BOYUTLARININ TAYINi
Ozlem SEVIM

Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii

Damisman: Yrd. Dog. Dr. I. Hakki SARPUN

Bu calismada Ultrases dalga hiz metodu kullanilarak tungsten karbiir (WC) — nikel
(Ni)y’den olusturulan seramik kompozitleri 2, 4 ve 5 MHz’lik problar kullanilarak
ortalama tanecik boyutlarinin belirlenmesi amaclanmistir. Numuneler 1000°C’den
1300°C’ye degisen farkli sicakliklarda Argon atmosferinde sinterlenmistir. Sinterleme
islemi sonrasi1 SEM (Taramali Elektron Mikroskop) analizleri yapilmistir. Ayrica
elektrik akimsiz nikel kaplanan WC tozlarinin seramik-metal kompozit iiretimi
gerceklestirilmistir. Ultrasonik hiz-tane boyut temel grafigi 2, 4 ve 5 MHz’lik

ultrasonik problar kullanilarak olugturulmustur.
Bu c¢alisma numunelerin ortalama tanecik boyut ve ultrasonik hiz iligkisini
gostermektedir. Kisaca, kompozit Orneklerimizin ultrasonik hizlarinin numunelerin

ortalama tanecik boyut degerleriyle arttigin1 goriiyoruz.

“Bu ¢alisma, AKU BAPK 06-FENED-11 Projesi kapsaminda desteklenmistir”.

2008-55 sayfa

Anahtar kelimeler: Tungsten Karbiir, Sinterleme, Ultrases Hizi, Tanecik Boyutu

11



ABSTRACT
Manual of Manuscript Preparation
THE MAIN SIZE DETERMINATION BY ULTRASONIC
VELOCITY TECHNIQUE IN BASIC TUNGSTEN CARBIDE OF CERAMIC

METAL COMPOSITES
Ozlem SEVIM

Afyon Kocatepe University
Graduate School of Natural and Applied Sciences

Supervisor: Asst. Prof. Dr. Ismail H. SARPUN

In this study, the main grain size of ceramic composites, made from tungsten carbide
(WC) — nickel (Ni) has been determined with ultrasonic velocity technique by using 2,
4 and 5 MHz transducers. Samples were sintered at different temperatures ranging
from 1000°C to 1300°C in Argon atmosphere. SEM (Scanning Electron Microscopy)
analysis’ are used after sintering process. The production of ceramic metal composites
using WC powders plated with NiCl, by electroless method were also attempted.
Ultrasonic velocity-grain size master graph was plotted using 2, 4 ve 5 MHz ultrasonic

transducer.
This work has shown the relation of ultrasonic velocity and average grain size of
samples.by this work, we have seen that the ultrasonic velocities of our composite

samples are increasing with the average grain size of the samples.

“This work has been supported by AKU Research Grant Number 06.FENED.11”

2008-55 pages

Keywords: Tungsten Carbide, Sintering, Ultrasonic Velocity, Mean Grain Size.
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TESEKKUR

Yiiksek lisans tezimde calisma konusunu veren, calismalarim boyunca ve ayrica tiim
zor anlarimda hep yamimda olan, bilgi ve tecriibelerini asla esirgemeden paylasan,

Degerli Hocam Yrd. Dog. Dr. I. Hakk1 SARPUN’e sonsuz tesekkiirlerimi sunarim.
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SIMGELER VE KISALTMALAR DiZiNi
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1. GIRIS

Ultrases, frekans1 20 KHz’in iizerinde olan seslere denir. Ultrasesin bircok kullanim
alan1 mevcuttur. Ultrasonik 6l¢iim yontemi, kalite kontrol testi, kalinlik 6lgme, yiizey
diizgiinliigii ve catlak kontrolii yapmak amaciyla kullanilmaktadir. Ultrasonik deneyler,
ultrasonik dalgalarinin malzemenin icinden gecgerken soniimlenmesi, sacilmasi ve

yansimasi olaylarina dayanmaktadir.

Ultrases ile yapilan tahribatsiz muayene (NDT, non-destructive testing), mekaniksel
ozellikleri tayin etmek icin gerekli olan tahribatli muayenelerden biraz daha pahali
olmasmna ragmen, cogu analitik ve deneysel calismalar ultrases kullanan NDT
bilgilerinden mikro yapinin hangi Ozelliklerinin ve bu Ozelliklerin nasil elde
edilebilecegi konusunda gerceklestirilmistir (Sarpiin 1998). Materyalin mikro yapisal
karakterizasyonu; izotrop olmayan materyalde tane boyutu, catlak, eklenilen madde,
geometrik yap1 ve ayrica bilesiminde bulunan maddenin azalma miktarin1 anlamada ve
mekanik Ozelliklerin tahmin kalitesini saglamada onemli bir yere sahiptir (Thang ve

Kim 1999).

Numune olarak kullanilan seramik; yiiksek performansl seramik malzemelerdendir. Bu
malzemenin Ozelliklerini sOyle siralayabiliriz; agirhigi hafiftir, sertligi yliksektir,
asinmas1 azdir, erime noktast yiiksektir, ileri uygulamalarda kullanilir ve yap1

endiistrisinde oldugu gibi cogu endiistriyel uygulamada kullanilmaktadir.

Seramikler, inorganik maddelerdir ve metal olmayan kimyasal maddeler yiiksek
sicaklikta islemlerden gecerler. Seramik kalitesini etkileyen faktorler; tanecik boyutu,

pisirilme sicaklig1 ve bilesimini olusturan element tiiriidiir (Ozdemir 2006).

Bu tezin ikinci boliimiinde ultrasesin tanimi, kesfi ve tarihi gelisimi, ultrases
dalgalarinin elde edilmesi, temel nitelikleri, dalga cesitleri ve Ol¢lim metodlart

incelenmistir.



Ugﬁncﬁ boliimde; numune hazirlama, kullanilan malzemeler, deney diizenegi, elektrik

akimsiz (Electroless) nikel kaplama incelenmistir.

Dordiincii boliimde ise deneysel ¢alisma sonuclarini iceren deneysel veriler, hazirlanan
kompozit malzemelerden elde edilen ultrasonik Olciimler ve sonuglar verilmistir. SEM

(Taramal1 Elektron Mikroskop) analizleri bulunmaktadir.

En son olarak ise ultrases deney sonuglar1 ile SEM’den alinan sonuglar

karsilastirilmistir.



2. LITERATUR BIiLGILERI

Ultrasesin materyal karekterizasyonunda ilk kullanimi 1929 yilinda Sokolov tarafindan
yapilmigtir. Daha sonra 1943 yilinda Firestone tarafindan tek transducer yardimi ile

puls-eko teknigi gelistirilmistir.

Ultrases test edilecek numuneye zarar vermedigi i¢in, 1945 yilindan itibaren

tip ve malzeme analizi alanlar1 basta olmak {izere bir¢ok alanda kullanilmaktadir.

2. 1. Ultrasesin Tanim

Ses maddesel ortamlarda boyuna dalgalar halinde yayilan bir enerji tiiriidiir. Bir cisim

titresiyorsa enerjisini bulundugu ortama ses kaynagi gibi dalgalar halinde yayar.

Sesler sahip olduklar1 frekanslara gore adlandirilmaktadirlar. Frekansi 16 KHz’in
altinda bir degere sahip sesler infrases, 20 KHz’in iizerindeki bir degerde frekansa
sahip seslere ultrases denir. 16 KHz ve 20 KHz’in arasinda bir degerde frekansa sahip

sesler insan kulag tarafindan duyulabilen seslerdir.

2. 2. Ultrasesin Kesfi ve Tarihi Gelisimi

1880 yilinda Pierre ve Paul Jacques Curie kardesler piezoelektrik etkiyi kesfetmislerdir.
Bir yil sonra da G. Lippmann teorik olarak ters piezoelektrik olayr bulmustur ve
sonrasinda Curie kardesler deneysel olarak piezoelektrik olayr kanmitlamislardir.
Piezoelektrik olay, bazi kristal veya seramik malzemelerin iizerine mekanik bir basing

uygulanmasi sonucu, elektriksel gerilimin olusmasidir (Sekil 1).

1914-1918 yillar1 arasinda Fransiz Fizik¢i Paul Langevin diisman denizaltilar1 izlemek
icin kullanilan bir ultrases alicis1 ve vericisi yapmustir. Daha sonra ultrases ilizerine

yogunlasilmis ve bir¢ok alanda kullanimi saglanmistir. Ultrasesin, materyal



karakterizasyonunda ilk kullanimi 1929 ve 1935 yillarinda bilim adami Sokolov

tarafindan gerceklestirilmistir.

B o e o

(a) (b)

Sekil 1. Piezoelektrik olay; (a) Numunenin nétr hali, (b) Numuneye dis etki olmasi ve sikisma,

(c) Numunede dis etki sonrasi kutuplasma olmasi ve gevseme (Sarpiin 1998).

2. 3. Ultrasesin Temel Nitelikleri

2. 3. 1. Ultrasesin Yapisi

Ultrasonik dalgalarin yayilmas: ortamin parcaciklar1 arasindaki bag kuvvetlerine
esneklik sinirlart icerisinde etki edilmesiyle saglanir. Dalgalarin uyguladigi basing
esnek olarak atomdan atoma iletilir. Dalgalarin yayilmasi g6z oniine alindiginda, birisi
ortamdaki parcaciklarin titresim dogrultusu, digeri ses dalgalarinin ortam icindeki
ilerleme dogrultusu olmak iizere iki dogrultu esas alinir. Bu iki dogrultuya gore boyuna
ve enine isimli iki tip dalga ve bu iki dalganin kombinasyonuyla olusan yiizey dalgalar

tanimlanabilir.

Ultrases mekanik bir enerji cesididir ve ultrasesin olusturulmasinda ve algilanmasinda
transducerlar kullanilir. Ortamda yayilan bir dalganin hizi sabitse kaynagin frekansi
degistirilerek yayilan dalganin dalga boyu degistirilebilir. (1) denkleminden bunu
gozlemleyebiliriz.

v=Af (1)



2. 3. 2. Ultrasesin Kullanim Alanlari

Ultrases kullanim1 1945°den sonra geligmistir. Numune ve dokuya zarar vermedigi i¢in

tipta ve malzeme analizinde kullanilmaktadir.

Mason ve McSkimmin (1947) tarafindan ultrases ile malzeme hizi ve azalma
(attenuation) Olctim calismalari yapilmistir. Azalma metodu ile tanecik boyutu

belirlemesini Roderick ve Truell (1952) gerceklestirmistir.

Hilliard (1963) ve Aldrige (1969), alict transducerdan gelen bilgileri degerlendirip
tanecik boyutu belirlerleme yoOntemini gelistirmislerdir. Teorik aciklamasini ise
Papadakis (1965) yapmistir. Beecham (1966) da geri yansima teknigi ile tanecik boyutu
belirlemesinin ilk deneysel calismasini yapmistir. Bununla ilgili teorik calismay1 Fay ve
arkadaslar1 (1976) gerceklestirmis ve degisik yapilara uygulanmasini Goebbels ve
Holler (1976) yapmustir.

Son yillarda ultrases ve uygulamalart hizli bir sekilde gelisme gostermistir. Materyal
karakterizasyonun da kullanilan yOntemler yutulma (attenuation) Olctimleri, geri-
yansima metodu, grafik metodu, ilk arka ylizey yansima metodu, ultrases dalga hiz

metodudur (Sarpiin 1998).

Endiistrideki kullanimi, boyut ve yakinlik analizi, ¢cok tabakali materyaldeki tabakalar
halinde dizimi, mekanik ozellikleri ve materyal karakterizasyonunu icerir, metalde
kusur bulmayr saglar; anizotropi ve heterojenlik Ol¢iimleri; kimyasal korozyon;
kristallendirme ve polimerizasyon; sivi ve gaz akis metreleme; ylizey goriintiisii ve
materyalin i¢ yapr Ozellikleri; graniil mikro yapist1 ve dokusu; uygulanan ve artan
zorlamalari; yliksek sicaklik degerleri; yapay zeka, yapisal ve elektronik materyaller,
ucak ve uzay, plastikler ve kompozitler, anayol ve ucak inis yollari, kopriiler ve

demiryollar1 ve daha bircok alandadir (Ozdemir 2006).

Ultrasesin ortamla etkilesmesi sonucu numune ile ilgili bilgi elde edilmektedir. Cizelge

1’de malzeme analizleri ve bunlarin endiistriyel kullanimlar1 verilmistir.



Cizelge 1. Ultrasonik olciimler ve uygulama kategorileri (Bhardwaj 2000).

OLCUM
KATEGORISI

OLCULEN PARAMETRELER

UYGULAMALAR

Zaman Bolgesi

Zamana gore ultrases dalgasinin;
Siddetinin degisimi
Hizinin 6l¢timii (boyuna, enine ve
yiizey dalgalar)

Yogunluk, kalinlik, kusur bulma, elastik
ve mekaniksel 6zellikler, ylizey analizi,
anizotropi, homojenlik, boyut analizi,
robotbilim, uzaktan algilama

Yutulma
(Azalma) Bolgesi

Ultrases dalgasinin verilen frekanstaki
ve 151k boyutundaki gecen ve yansiyan
kisimlarindaki dalgalanmalarin
incelenmesi

Numunedeki kusurlarin,
ylizey ve i¢ mikroyapilarinin, i¢ yiizey
analizlerinin belirlenmesi

Frekans Bolgesi

Ultrases Yutulma-Frekansa baglilig
veya Ultrasonik Spektroskopi

Mikroyapi, tane boyut, tane sinir
iligkileri, gbzeneklilik, ylizey
karekterizasyonu, faz analizleri

Goriintii Bolgesi

Zamana gore siddet, hiz ve
yutulma’daki degisimlerin goriintii
haline getirilmesi

Yiizey ve kusurlarin i¢ goriintiileri,
mikroyapi, yogunluk, hiz, mekanik
ozellikler, 2-D ve 3-D goriintiileme

2. 3. 3. Akustik Empedans

Ortamin sesin yaymimina kars1 gosterdigi dirence akustik empedans denir. Farkli

ortamlar farkli akustik empedanslara sahiptirler. Akustik empedans,

Z=pV

p: ortamin yogunlugu (kg/m3)

Z: akustik empedans (kg/m2s)

2)

V: sesin ortamdaki yayilma hizi (m/s)

ile bulunur. iki ortamin arakesitine gelen ultrases dalgasi, iki materyal farkli akustik

empedanslara sahiplerse gecen dalganin enerjisi £,

4zZ.Z
- :;22 100 3)
Z,+Z,)
ve yanstyan enerji E
Z -Z
R =(=—=2 )'x100 “)

Z,+7Z,

seklinde gosterilir (Bhardwaj 2000).



2. 3. 4. Enerjetik Yonii

Ultrases, titresim hareketleriyle dogan, yayilan ve algilanan sestir. Titresim hareketleri
yaptiklar1 i¢in ayn1 zamanda mekanik bir enerjidir. Bu enerjiden etkilenerek titresen
atom ve molekiiller bulunur. Etkilenen atomlarin ve molekiillerin genlikleri arasindaki
baginti;

I= %zmz 3)

seklindedir.

I (W/m?): ultrases enerji cesidi
A (m): titresim genligi
Z (kg/m?s): ortamin akustik empedansi

w =2xf (s-1) : agisal frekans
2. 3. 5. Ses Basinci

Ses, titresim hareketiyle ilerlediginden gectigi noktalara basing uygular ve bu basinca
ses basinci denir (Ozdemir 2006).

P=7ZwA 6)
seklinde ifade edilir.

P (N/m?): ses basincinin genligidir.

2
=

ise akustik ses siddeti ve akustik basing arasindaki bagintidir.
2. 3. 6. Ultrasonik Dalgalarin Ozellikleri

Ultrasonik dalgaya ait 6zellikleri soyle siralayabiliriz:
¢ Yiizeyde yansima ve kirilma.
¢ Yiizeyde, acil1 bir cisim veya 1s1nin iizerine diismesiyle durum degistirmesi.

+* Yutulma (attenuation).



% Dalga boyu, frekans ve hiz.

¢ Yakin ve uzak alanlarda 1sinin yayilmasi.

Titresim yapan bir parcacigin zaman igerisinde genliginin maksimum ve minimum
arasinda salmm  yapmasi dalgayr meydana getirir. ki ¢esit dalga vardir;
elektromanyetik ve mekanik dalgalar. Elektromanyetik dalgalar boglukta da
yayilabilirler ama mekanik dalgalar sadece esnek ortam icerisinde yayilirlar. Ultrases

dalgalar1 da mekanik dalgalardandir.

2. 3.7. Ultrasonik Dalgalarin Yansimasi ve Iletimi

Ultrasonik dalgalar, materyallerin elastik o6zelliklerine ve elektrik akimli parca
titresimlerine gore farkli dalga boylarina sahiptir. Dalgalar ylizey normaline gelince
yansima ve yayilma gerceklesir. Sekil 2°de gosterilen ii¢c dalga gelen, yansiyan ve gecen

dalgalar olarak adlandirilir.

Gelen dalga ‘Yansiyan dalga

Sekil 2. Diizlem sinirina normalden cisim veya 1simin diismesi durumundaki akustik bir dalganin

yansima ve yayilmasi (Halmshaw 1991).

Dalgalar yiizey normaline gelince yansima ve gecme (yayilma) gerceklesir. Sekilde

gosterilen ii¢ dalga gelen, yansiyan ve gecen dalgalar olarak adlandirilir.

Gecgen ve yansiyan dalgalarin genligi yer degistirmeler hesaplanarak bulunmaktadir ve
zorlamalar yiizeyde ayn1 olmalidir. Mitkemmel bir yiizey i¢in;

A 7 -7,

R Yerdegerdeme __ “'r

A Z,+Z,

1

®)



TYerdegerabne — i — 221 (9)
A Z +Z,
yerdegistirme genlik oranlaridir.
A Z, -7
Rzorlanma —_r _ =2 = (10)
A Z +Z,
Z, A 27
Tzorlanma =27 __ =72 (11)
Z, A Z,+Z,

zorlama (basing) genlik oranlaridir. Bu sonuglar, her materyalde kendi akustik

empedanst agisindan goriilmektedir.

R(Reflectance): Yansima.

T (Transmittance): Ge¢gme.

2. 4. Ultrases Dalga Cesitleri

Ultrases dalgalar1 ve genel olarak biitiin dalgalar, dalganin ilerleme yonii ile parcacigin

titresim yOniine gore siniflandirilir.

2. 4. 1. Boyuna Ultrases Dalgalari

Yiizeye yakin parcaciklar yiizeye dik olarak titrestiklerinde boyuna dalgalar meydana
gelir. Kinetik enerjiyi ilk parcaciktan yanindakine iletirler. Parcaciklarin, ortam
icerisinde titresim dogrultulariyla dalga yayilma dogrultular1 aynidir ve parcaciklar arasi
bag zayif olsa da boyuna dalgalar kati, s1v1 ve gaz ortamlarda olusabilmektedir. Icinde
bulunduklar1 ortami esneklik sinirlari icerisinde sikistirmaya ve cekmeye zorlayarak
yayildiklart icin bunlara basin¢ dalgalar1 da denir. Boyuna dalgalar kati, sivi ve gaz

ortamlarda yayilabilirler (Tuncel 1995).



Dalganin Yayilma Y onit

A 4 A AP

Parc¢aciklarin Titresim
Yo6nii

Sekil 3. Boyuna dalga yayilim (Aral 1987).

vy veyey

2. 4. 2. Enine Ultrases Dalgalari

Test numunesinde, ultrases dalgalar1 parcaciklarin hareketine dik dogrultuda
yayiliyorlarsa bu dalgalara enine dalgalar denir. Enine dalgalar, yayildiklar1 ortamin
parcaciklarini ¢apraz yonde kaymaya zorladiklart i¢in kesme veya kayma dalgalar
olarak da adlandirilmaktadirlar. Enine dalgalarin yayilma hizlari, boyuna dalgalarin
yayilma hizlarinin yaklasik olarak yarisina esittir (Sarpiin 1998). Bu dalgalar, sadece

kat1 ortamlarda yayilabilirler.

I 1 I I Dalgamin Yayilma Yoni

Parcaciklarin Titresim '
Yoni

Sekil 4. Enine dalga yayilim (Aral 1987).

2. 4. 3. Yuzey Dalgalan

Parcaciklarin ortam igerisinde titresim hareketi, dalganin yayilma dogrultusuna dik,
enine ve boyuna ultrases dalgalarinin birlesimi olan bir elips seklindedir. Bu sekilde
enine ve boyuna dalgalarin kombinasyonu sonucu olusan dalgalara yiizey dalgalar:

denir. Dalganin genligi ortam yiizeyinden itibaren eksponansiyel olarak azaldigi i¢in
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sadece yiizeyde yayilirlar ve yayilma hizlari, enine ultrases dalgasinin yayilma hizindan
daha kiictiktiir. Bu dalgalarla cisimlerin yalmzca ylizeyleri incelenebilir. Egri

yiizeylerde dahi yayilabilirler.

Dalganin Yayilma Yonu

Pargactklarin Titresim
Yoni

Sekil 5. Yiizeysel ultrases dalgasi (Aral 1987).

Yiizey dalgalari, Lamb dalgalar1 ve Rayleigh dalgalar1 olmak {izere iki cesittir.

2. 5. Ultrases Olciim Metotlar

Ultrases oOl¢iim metotlari, farkli hassasiyetli zaman Olctimleriyle birlikte, Olctim
hassasligt karmasik ve gelismis elektronik Olciim sistemlerinin kullanilmasiyla
gerceklestirilir. Bu metotlar, kati, sivi ve gaz ortamlarda ses dalgalarinin yayilma hizi,

sontim faktorii veya enerji kaybinin tesbitine yoneliktir.
2. 5. 1. Gecis (Dogrudan iletim) Metodu

Bir ultrases dalgasinin test numunesi icerisinden gecis zamani, numunenin bir ylizeyine,
ultrases vericisi bir transducer ve karsi yiizeyine alic1 transducer yerlestirilerek olciiliir.
Ihtiyaci olan tetikleme devresi ise 6yle olmal1 ki; 6lciim, verici transducer gelen dalgay:
gonderdiginde baslasin, dalga alic1 transducer’a ulastifinda sona ersin. Test parcasinin
farkli yerlerinden alinan Ol¢iimler sonucu gecis zamanlar1 ayni ¢ikarsa, test parcasi
icinde siireksizlik yoktur denir ama o6l¢iilen zamanlarda farkli bir 6l¢ctim alinirsa, test

maddesi icinde yap1 bozuklugu vardir denir (Sarpiin 1998).
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Verici

Alici
Transducer

Transducer

Sekil 6. Gecis yonteminde transducer'larin numuneye baglanmasi.

Numune icinde siireksizlik yoksa verilen enerjinin yaklasik olarak ¢ogu karsi tarafta
hissedilir, dolayisiyla kullanilan bir osiloskop varsa, ekranda olusan atmalarin genlikleri
esit olur. Eger siireksizlik varsa verilen enerjinin bir kismi absorblanacagi icin alict
transducer enerjinin belli bir kismini algilamayacagi i¢in ekranda olusan atmalarin

genliklerinde diizensizlikler olusur.

2. 5. 2. Yansima (Puls-Eko) Metodu

Bu yontemde, bir tek transducer hem alict hem de verici olarak kullanilmaktadir.
Numuneye gonderilen dalga hava ortaminda ilerlerken biiyiik miktar1 geri yansidigi i¢in
iki numune boyu gecis zamani olarak alimir. Bu sekilde olciilen zaman kiigiikse
numunede siireksizlik oldugu diisiiniilir. Normalde iki atmanin arasi uzun olmasi

gerekirken, siireksizlik oldugunda atmalar siklasir ve genliklerde diizensizlikler olusur.

" ve Verici
Transducer

Sekil 7. Yansima metodunda numuneye transducer baglanmasi.

2. 5. 3. Rezonans Metodu

Numune icerisine siirekli dalga gonderilerek, gelen dalgalar numune i¢inde yankilanma
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olusturur. Ultrases dalgalari numune icinde karsilastiklarinda farkli fazda iseler
birbirlerini soniimlerler ama aym fazda iseler birbirlerini kuvvetlendirirler. Ayn1 fazda
olduklarinda numune iginde soniimlenmeyen siirekli bir dalga olusur. Bu olaya

rezonans hali denir.

Rezonans durumunda ses kuvvetlenip duyulabilir duruma gelir. Bu da numune de
siireksizlik olmadigin1 gosterir. Eger dalgalar birbirini soniimliiyorsa hicbir ses
duyulmaz. Bu metodun kullanilmasi icin gerekli olan sart, gonderilen dalganin

dalgaboyunun yarisi, numunenin boyuna esit olmalidir.

2. 5. 4. Gegis, Yansima ve Rezonans Metodlarimin Karsilastirilmasi

Gec¢is metodunun kullanilmasi icin numunenin iki tarafina erisilebilir olmasi ve
yiizeylerin birbirine paralel olmasi gerekir. Ancak yansima metodunda ylizeylerin iyi
temizlenmis olmasi ve transducer’in baglandig1 yiizeyin diiz olmasi yeterlidir.

Rezonans metodu diger yontemlere gore daha az uygulama alanina sahiptir. Sadece
paralel kenarli duvarlarin kalinliklarinin dl¢timiinde ve oldukg¢a hassas transducer’lar
yardimu ile mikro yapi1 kalinliklarinin 6l¢timiinde kullanilmaktadir.

2. 6. Kompozit Malzemeler

Kompozit malzemeler, iistiin 6zellikler elde etmek amaciyla degisik tiir malzemelerin
birbirinin zayif yonlerini diizelterek bir araya gelmesine veya fazlardan olusan malzeme
sistemine kompozit malzeme denir. Cok kristalli bircok metal veya metal olmayan
parcanin bir arada toplanmas1 kompozit olarak adlandirilir.

2. 6. 1. Kompozit Malzemelerin Siiflandirilmasi

Kimyasal olarak, kompozit malzemeyi meydana getiren bilesenler birbirinden farklidir.

Kompozit malzeme iiretimi ile malzemelerin baz1 6zellikleri gelistirilebilmektedir.
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Ozellikleri s6yle siralayabiliriz (Ozdemir 2006);
e Dayanim
e Korozyon direnci
¢ Asinma direnci
¢ Elektrik iletkenligi
¢ Termal iletkenlik
e Akustik iletkenlik
e Ses tutuculugu (yutuculugu)
e Mekanik dayanim
e (Carpma dayanim
e (Cekme
e Egilme
¢ Kirilma toklugu
e Basing
e Rijjitlik
¢ Yorulma omrii
e Sicakliga bagli davranisi
e Is1 yalitm
e Ses yalitimi
e Agirhik

o  GOriinim

2. 6. 2. Tungsten Karbiir (WC) Hazirlik ve Uretimi

Tungsten, 1783 de Ispanya'da, F. Elhuijar tarafindan kesfedildi. Ama 1779 da Woulfe,
wolframite mineralini incelerken, bu mineralde yeni bir element oldugu sonucuna vardi.
Tungsten'in diger ismi olan Wolfram bu sonugtan dolay1 verilmistir.

Tungsten karbiir (WC), en 6nemli tungsten (volfram) bilesigidir. 2600°C’de erimeden
ayrisir. Tungsten karbiir yiiksek sicaklik da (1000°C — 1500°C) sertligini ve asinma
direncini korumaktadir (Nagy 2003). Bu yiizden erime sicaklig1 en yiiksek metallerden

bir tanesidir.
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Tungsten karbiir, yiiksek sicaklik da tungsten ve hidrokarbonun karisimi sonucu
olugsmaktadir. WC bilesimi, yiiksek sicaklik da karbon ve tungsten karbiir i¢inde

ayrismakta ve karbiir iki seklin karisimiyla olusmaktadir. Diger bicimleri W,C ve
W, C, ile olusturulmaktadir. WC asit, baz ve alkali ¢oziiciilerden etkilenmez. H, SO, ,

HNO ,, HF gibi karisgimlarda yavas yavas ¢oziinebilir.

Tungsten karbiir bilesiminde bulunan karbon orani kaynama noktasin1 degistirmektedir.
C degeri %2’de kaynama noktas1 2710 °C iken, C oram1 % 3,5 oldugunda kaynama
noktas1 2760 °C olmaktadir.

WC bilesiminde 1300°C’de faz degisimi olmaktadir. Bu durum Sekil 8’de

gosterilmektedir.
S c
SD T T I \ ey U-uCJ T T
] ]
{1, G
30— —
e}
=
=
0 - -
[Mi )G =5
10 -
D NI 1 I 1 I 1 |
0 P a0 &0 20 100
i At

Sekil 8. 1300C'de WC-Ni denge diyagram (Gastafson ve arkadaslar1 1987).
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Tungsten karbiir, diisiik sicaklikta kati kobaltta yalmizca %1 oraninda ¢oziiniirken,
nikelde %?25 oraninda ve demirde %35 oraninda ¢oziinmektedir. Nikel ve demirde,
tungsten karbiiriin yiiksek kat1 coziiniirliigii, gevrekligi arttirici bir etki yapar. Kobalt
miktarinin artistyla toklugun artmasina karsilik sertlik, basma mukavemeti, elastik

modiil ve abrasif direng azalir (Erol ve Colak 2004).

Tungsten karbiir tek basina veya baska metal karbiirleriyle birlikte dokme demirin,
testere ve matkaplarin kesici uclarinin ve zirh delici mermi ¢ekirdeklerinin sertligini
arttirmak maksadiyla kullanilir. Metal benzeri bir yogunlugu olup, mavimsi agik gri

renklidir. Tungsten karbiiriin 6zellikleri Cizelge 2’de belirtilmektedir.

Cizelge 2. Tungsten karbiiriin (WC) Ozellikleri.

Molar Kiitle 195.86 g-mol ™"

Erime Noktasi 2870 °C, 5198 °F (3143K)
Kaynama Noktasi 6000°C, 10832 °F (6273K)
Yogunluk ve Faz 15.8 g~cm_3, kat1

Basma Mukavemeti 0.3448 GPa

Sertlik 9 (Mohs Cetveli)

Isil Oziletkenlik 84.02 Wm K

Kristal Yapisi Hexagonal

Hal Gri-siyah kati

Sertlik, HV 2600

Elastisite Modiilii 520-600 GPa

Orgii Parametresi a=0,2907 ¢=0,2837

2. 6. 3. Kullanim Alanlari

Metal islerinde, madencilik ve yapi endiistrisinde kullanilir. Ayni1 zamanda askeri
malzeme, 1s1 olugu, radyasyon kalkani, agirlik ve karsi agirliklarin iiretiminde, ¢elik
aksamlarin ve asinmaya dayanikli parca ve kaplama malzemelerinin yapiminda da
kullanilir. Az rastlanan fiziksel ozellikleri ile uzay endiistrisinde, gaz tiirbini ve dizel
motor iiretimi ile ylizey isleme endiistrisinde giderek daha fazla kullanilmaktadir.

Ornegin renkli cam iiretiminde, x-151m ve televizyon lambalarinda, petrol iiriinleri
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endiistrisinde, kimya endiistrisinde, tekstil endiistrisinde, ucak endiistrisinde de onemli

bir yeri vardir.

Petrol sanayilerinde, matkaplarda, delici ekipmanlarin kesici kisimlarinda ve kirici
makinelerde, tasimacilik ve elektrik malzemeleri kaplamasinda yaygin olarak

kullanilmaktadir.

Saf tungsten metal tozundan yapilan 6giitme iiriinleri elektrik ve elektronik sanayinde
kullanilmaktadir. Tungsten teli, elektrik lambalarinda ve elektronik tiiplerde katot olarak
kullanilir. Tungsten diskler, otomotiv distriibiitor noktalarinda ve pek cok {iriinde
baglant1 noktasi olarak kullanilir. Tungsten metali, sicak ve radyasyon kalkani olarak, x-
1511 bilesenleri ve katot 1s1n tiipleri ve yliksek 1sil1 firinlarda 1sitict madde olarak da
kullanilmaktadir.  Tungsten, Ozellikle wucak sanayinde agir metal olarak

kullanilmaktadir.
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3. MATERYAL VE METOD

3. 1. Giris

Bu calismada amag, tungsten kompozitlerinin ultrases dalga hizlar ile ortalama tanecik
boyutlar1 arasindaki iligkinin belirlenmesidir. Ultrases dalga hiz 0l¢iimiiniin tane
boyutuna bagli olarak degisimini incelemek i¢in ultrases dalgalar1 numuneye gonderilir

ve birbirleriyle etkilesmeleri sonucunda hiz 6l¢iimii yapilir.

Toz metalurjisi yontemi ile karistirilarak olusturulan WC4+Ni ve electroless kaplama
yontemi ile Ni kaplanan WC tozlar ile kompozit numuneler hazirlanip 1000°C den
baslayip 1300°C’ye kadar olan farkli sicakliklarda ve yeterli siirelerde argon (Ar) gazi

atmosferinde sinterlenmistir.

Kompozitlerin mikroyapilar1 SEM (Taramali Elektron Mikroskop) kullanilarak kristal
yapinin ¢oziimlenmesi hedeflenmistir. SEM analizi ile elde edilen goriintiilerden

faydalanarak analizoriine aktarim ile ortalama tanecik boyutlart bulunmustur.

3.2. Numune Hazirlama

Bu calismada kullandigimiz ana malzeme, tungsten karbiir tozlaridir. WC tozlan ile
beraber nikel kloriir ve nikel tozlar1 da kullanilmis, farkli sicakliklarda sinterlenen
seramik metal kompozit malzemeler hazirlanmistir. WC+Ni (kaplamasiz) ve WC+Ni

(kaplamal1) hazirlanan kompozit malzemelerdir.

Kaplamasiz numunelerde % 70 WC ve % 30 Ni , kaplamali numunelerde ise % 70 WC
ve % 30 NiCl, kullanilmustir.

Kaplamasiz numunelerde, WC ve Ni tozlar1 kii¢iik bir kutu igerisinde karistirici ile iyice
karistirildiktan sonra 400 barlik (8 ton) basingta hidrolik pres ile capr 30 mm’lik bir

kalipta preslenmistir. Kaplamali numuneler de ise WC tozlart ve NiCl, taneleriyle

18



karistirtlip icerisine hidrazin hidrat ve amonyak katilmak suretiyle kaynatilip
tepkimenin olusmasi saglanmistir. Olusan karisim saf su ile yikanip, siiziilmiis ve
firlnda kurutulmustur. Kuruyan karisimlar 360 barlik (6 ton) hidrolik pres ile 30 mm
caph kalipta preslenmistir. Daha sonra numuneler 1000°C, 1100°C, 1200°C ve 1300

°C’de tiip firinda argon (Ar) gazi atmosferinde sinterlenmistir.

3. 2. 1. Kullanilan Malzemeler

a)Tungsten Karbiir-Nikel (WC+Ni-kaplamasiz)

WC+Ni (kaplamasiz) kompozit numunelerinde, toplam olarak % 70 WC, % 30 Ni
tozlar1 kullanilmistir. Sadece mekanik olarak karistirilan kimyasal maddeler kalipla
preslenmis ve daha sonra 1000°C - 1300°C’de argon gazi atmosferinde sinterlenmistir.

Bu sekilde dort tane kaplamasiz numune yapilmustir.

b)Tungsten Karbiir-Nikel Chloride (WC+Ni-kaplamalr)

WC+Ni (kaplamali) kompozit numunelerinde, toplam olarak % 70 WC, % 30 NiCl,
kullanilarak kimyasal kaynatma yontemiyle karisim olusturulmustur. Kurutulup kalipta
preslenmistir. Bu sekilde hazirlanan dort numune 1000°C, 1000°C, 1100°C, 1200°C ve
1300°C’de argon gazi atmosferinde sinterlenmis ve dort tane kaplamali numune

olusturulmustur.

Cizelge 3. Hazirlanan numunelerin 6zellikleri.

Numune | Numuneler M. (g) M, (g) H(mm) R(mm) T,(°C)
No
1 WC+Ni 25.078 24.964 5.17 29.63 1000
2 WC+Ni 24.502 23.592 4.84 30.33 1100
3 WC+Ni 23.511 23.422 4.60 30.02 1200
4 WC+Ni 24.000 23.831 4.54 29.24 1300
5 WC+NiCl, 22.368 22222 5.03 30.11 1000
6 WC+NiCl, 23.505 23.317 4.95 30.10 1100
7 WC+NiCl, 23.511 23.339 5.10 29.82 1200
8 WC+NiCl, 24.000 23.897 5.41 29.40 1300

M, : Numunenin sinterlenmeden onceki agirhigr.

M . : Numunenin sinterlenmeden sonraki agirlig1.
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h : Numunenin sinterlendikten sonraki kalinligi.
: Numunenin sinterlendikten sonraki ¢api.

T ., : Numunenin sinterlenme sicaklig1.

3. 2.2. Yapilan islemler

a)Presleme

Elde edilmek istenen numunenin OSlgiitlerine uygun olarak yapilmis kalip icerisinde,
metal tozlarim1 basincin etkisiyle sekillendirip, yiliksek yogunluklu bir kiitle meydana
getirmeye presleme denir (Ozdemir 2006). Numunenin tanecikleri arasindaki baglarin
kuvveti artar. Bosluk sayis1 azalir. Her bir numune icin % 70’e % 30 orani dahilinde
karisimlar hazirlanmis ve homojen sekilde karistirilarak, capt 30 mm olan silindir
seklindeki kalipta soguk presleme gerceklestirilmistir. Presleme islemi hidrolik pres

makinasinda kaplanmis olan numuneler ~ 360 kgf/cm * (bar), kaplanmamis numuneler

ise ~ 400 kgf/cm* (bar) basingla olusturulmustur.

b)Sinterleme

Sinterleme, toz halindeki malzemenin erime sicakligi altindaki bir sicakliga belli bir
siire  maruz birakilarak tozlarin birbirlerine degdikleri noktalardan baglayarak
kaynagmasina denir. Molekiiler ¢cekim kuvvetleriyle partikiil kabugunda olusan yiizey
geriliminin, sicaklikla azaltilip birbirine kaynasmasi, bu yoniiyle eriterek kaynasmadan

cok farklilik gosterir.

Hazirlanan numuneler, bir kaplanmis bir de kaplanmamis olmak iizere ikiserli olarak
1000°C, 1100°C, 1200°C ve 1300°C’lerde argon gazi atmosferinde sinterlenmistir.
Sinterleme islemi gerceklesirken sicaklik artar. Bu yiizden numunelerde catlamalar
olabilir. Sinterleme esnasinda sicaklik artist ~10 °C / dk  oldugundan kullanilan
sicakliklarda sirasiyla 1.40, 1.50, 2.00, 2.10 saat siireyle sicakliklar istenen degerlere
gelmis ve sonrasinda 2 saat daha o sicaklikta sinterlenmistir. Numuneler firin igerisinde

soguyana kadar bekletilmistir.
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Sekil 9. Sinterlemede kullanilan tiip firin.

3. 3. Deney Diizenegi

3. 3. 1. Hiz Ol¢iim Metodu

Numuneye gonderilen ultrases dalga hizlarinin etkisiyle tanecik biiyiikliigii bulunurken
referans numunelerine ihtiya¢ duyulur. Ultrases dalga hizi, numunenin yapisina baglh
oldugu gibi numune i¢inde ultrases dalgasinin sagilmasindan oldukc¢a etkilenmektedir
(Sarpiin 1998). Polikristaller icinde ultrases dalgalarinin sacilmalart ile ilgili teorik
aciklamalar Hirsekorn tarafindan yapilmis ve sacilma katsayisi, boyuna ve enine dalga
hizlari, D, tanecik boyutu ve k, dalga sayisimin carpiminin bir fonksiyonu cinsinden
tanimlanmistir. Bununla ilgili deneysel calismalar gerceklestirilmis olup sonucta
bulunan tanecik boyutlarinda, yapilan hatalarin % 20’den az oldugu belirtilmistir

(Hirsekorn 1982, Palanichamy 1995).

Ultrases dalga hizi metodunu kullanarak tanecik boyu hesaplamasinda takip edilecek

basamaklar sunlardir (Grayali ve Shyne 1985);
1. Farkli tanecik boyutlu referans numunelerinin tanecik boyutlarini

metalografik veya elektron mikroskobu yardimiyla bulmak.

ii. Biitiin referans ve test numunelerinde ultrases dalga hizlarin1 bulmak.
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1il. Referans numunelerinin metalografik veya elektron mikroskobu metodu ile
elde edilen tanecik boyutlart ve ultrases dalga hizlan arasindaki iliskiyi

gosteren bir grafik elde etmek.

iv. Bu grafigi kullanarak test numunelerinin tanecik boyutlarini bulmak.
V. Bulunan tanecik boyutlarinin, metalografi veya elektron mikroskobu metodu
ile karsilastirmak.

Bu metotta dikkat edilmesi gereken iki o©nemli unsur vardir. Bunlar soyle

siralayabiliriz;
i. Numunelerin ultrases hizlarinin tespitinde oldukca hassas davranilmalidir.
ii. Referans numunelerinin tanecik boyutlart miimkiin oldugu olciide farkli
olmalidir.

Palanichamy referans numunelerinin ultrases hizlar ile tanecik boyutlarini kullanarak
hiz-tanecik boyutu grafigini c¢izmistir (Sekil 10). Bu grafik ultrases dalga hizlan ile

tanecik boyutlarinin ters orantili oldugunu gostermektedir.
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Sekil 10. Ultrases dalga hiz1 6l¢iim metodunda referans numuneleri ile ¢izilen hiz-tanecik boyu

referans grafigi (Palanichamy 1995).
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Palanichamy, Sekil 11°de bulunan grafikdeki tanecik boyutlarini ve metalografik olarak
bulunan tanecik boyutlarini kullanarak, tanecik boyutlarim kiyaslayan grafigi ¢izmistir.
Metalografik olarak bulunan ve referans numunelerinin sahip oldugu tanecik boyutlar

birbirine uyumlu ¢ikmistir.
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Sekil 11. Referans grafik kullanilarak bulunan tanecik boyutlari ve metalografik olarak elde edilen

tanecik boyutlarimin kiyaslanmasi (Palanichamy 1995).

3. 3. 2. Ultrases Dalga Hiz1 Olciim Deney Sistemi

Kullanilan cihaz, Sonatest CH700-P/SWITCH Li-ion’dur. Sitescan 150 olarak da
adlandirilmaktadir. Genel olarak biitiin amaclar icin kullanilabilen, ekonomik ve
modern dijital aletlerden beklenen tiim 6nemli fonksiyonlarla donatilan bir dedektordiir.
Sahip oldugu genis bandla zayif etkileri bile saptayabilmektedir. ileri 6l¢iim modlarini,
tam ekran dalgaform gosterimini, kalinlik okuma hafizasim ve otomatik kalibrasyon

ozelligini icermektedir.
AKU Fizik Boliimii tarafindan, AKU BAPK 06.FENED.11 projesi kapsaminda Ekim

2007°de alman bu son model akis dedektorii, ultrases dalga hizi dl¢timlerinde direkt

olarak numunenin hizim1 ekranda gostermektedir. Ultrases hiz 6l¢iimiiniin yapilabilmesi
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icin, daha ©6nce numune kalinliklarmin hassas olarak belirlenmesi gerekmektedir.
Ardindan bir alici/verici transducer kullanilarak numuneye gonderilen ultrases
dalgasinin ekranda A-Scan goriintiisiinde 6n yiizeyden ve arka ylizeyden gelen yansima
pikleri elde edilir. Cihazin 6l¢iim yapmasini saglayan kapi (gate) ¢izgileri, tam piklerin
baslangi¢ noktalarinda olacak sekilde bu piklerin iizerine getirilir. Direkt olarak numune
kalinhig girilip, gercek pikler kap1 (gate) ile belirlendiginde, ultrases dalga hizi direkt

olarak ekranda okunmaktadir.

Bu calisma da kullanilan ultrases hiz 6l¢iim aleti Sekil 12°de gosterilmektedir.

Sekil 12. Ultrases hiz 6l¢iimlerinde kullanilan Sitescan 150 cihaz.

Ultrases 0lctim cihazinin ekraninda olusan pikler Sekil 13’de gosterilmektedir.

4,

Sekil 13. Ekranda olusan ii¢ pikin gosterimi.
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3. 3. 3. Transducer

Transducer, titresim enerjisini elektrik enerjisine doniistiiren bir probdur. Ultrases
sinyalini olusturmak i¢in, yiiksek frekansh titresim hareketi gerekir. Burada titresim

enerjisini elektrik enerjisine doniistiiren transducer’dur.

Bu ¢alismada kullanilan 2 MHz, 4 MHz ve 5 MHZz’lik transducer’larin goriintiileri Sekil

14’de verilmektedir.

Sekil 14. Sistemde kullanilan transducer'lar.

Numune ile transducer’in arasinda mutlaka sivi bir madde kullanilir. Nedeni ise
dalganin gecis esnasinda kayba ugramasini engellemek ve test edilecek olan numuneye
enerji gecisinin saglanabilmesidir. Burada etkilesimi saglamak icin kullanilan ince film

tabakas1 ultrasonik jeldir.

3. 3. 4. Deneysel islemler

Deneysel calismada oncelikle 6nemli olan akimsiz nikel kaplamanin diizenli bir sirayla
gerceklestirilmesidir. Iyi bir nikel kaplamanin yapilabilmesi icin su hususlar énemlidir

(Ozdemir 2006);

® Banyo 1s1s1
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° pH
¢ Nikel kloriir
¢ Indirgenme konsantresi

¢ Banyonun yogunlugu

WC (tungsten karbiir), Ni ile kaplanir ve daha sonra deneysel islem basamaklari

gerceklestirilir;

1.  Kaplama Banyosu
ii.  Banyo Sicakligi
iii.  Toz Karisimi Ilavesi
iv.  Amonyak Ilavesi (pH ayar1 icin)
v.  Banyo 1s1s1 (~95 °C) — pH Kontrolii (~9)
vi.  Reaksiyonun Tamamlanmasi (~ 1 saat)
vii.  Yikama ve Filtreden Gecirme (saf su ve aseton ile)
viii.  Kurutma
ix.  Soguk Presleme
x.  Sinterleme (1000°C-1100°C-1200°C-1300°C)
xi.  SEM Analizi

Kaplanmis WC elde etmek i¢in % 70 tungsten karbiir ile % 30 nikel kimyasal maddesi
gerekir. 1 oran Ni elde etmek i¢in 4 oran NiCl,.6H,O (Nikel Kloriir) gerekir.
Reaksiyonun kontrol altinda tutulmas: i¢in nikel kloriir ve Hidrazin Hidrat belli bir
sicaklikta karistirtlir. Kimyasal maddeler gerekli oranda hazirlandiktan sonra 20 ml

Hidrazin Hidrat, 80 ml saf su ve gerekli oranda NiCl,.6H, O, 800 ml’lik behere

sirastyla koyularak kaynatma asamasi baglar, sicaklik 30°C - 40°C’ye geldiginde saf su
ile homojen olarak karistirilan tungsten karbiir eklenir ve ara ara karigtirilir. Sicaklik
95°C oldugunda pH 9-10 olarak 6l¢iiliir ve reaksiyonun baslamasi icin amonyak eklenir.
Yaklasik olarak 1 saat sonra reaksiyon tamamlanir ve kaplanan numuneler siiziilerek
almir. Sirasiyla saf su ve aseton kullanilarak yikanir ve filtreden gecirilir. Numune
kurutma firminda kurutularak toz haline gelir. Sonrasinda kullanilacak kaliba

olusturulan numuneler ayr1 ayr1 koyulur ve preslenir. Olusturulan dort numune 1000°C,
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1100°C, 1200°C, 1300°C’de sinterlenir. Boylece kaplanmis tungsten karbiir-nikel

numuneleri hazirlanmis olur.

Kaplanmamis WC-Ni elde etmek icinse % 30 oraninda nikel ile % 70 oraninda tungsten
karbiir mekanik olarak karistirilir. Daha sonra dort numune ayr1 ayri kaliba konularak
preslenir. Argon gazinda 1000°C, 1100°C, 1200°C ve 1300°C’de sinterlenir. Boylece

kaplamasiz tungsten karbiir-nikel numuneleri hazirlanmis olur.
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4. DENEYSEL BULGULAR

4. 1. Deneysel Calisma

Kullanilan ultrases sistemi alici-verici cihazi ve transducer’dan olusur. Cihazdan gelen
sinyali numune {izerine, transducer gonderir, numunenin Yyiizeyinden ve i¢inden
yansiyarak gelen sinyali ultrases cihazina iletir. Bu ultrases cihazi da sinyali

transducer’a gonderir ve transducer’dan gelen sinyali bilgisayara iletir.

Yansima pikleri, transducer’dan numuneye gonderilen ultrases dalgalarinin A-scan’deki
goriintiileriyle olusturulur. Gate (Kap1) cizgileri, olusan tam piklerin baslangic
noktalarina getirilir. Numune kalinligina esit sekilde pikler arasi mesafe ayarlanir.

Sonrasinda numunenin ultrases hizi ekranda okunur.

Sicaklig artirllan numunelerin tanecikleri biraz daha deforme olmakta ve biiyiimeye
meyillenmektedir. Tanecikler biiyliylince, birbirleriyle etkilesimleri artmakta ve
ultrasonik dalgalarin iletimi hizlanmaktadir, yani numunelerin ultrases hizlari

artmaktadir.

4. 2. Materyal Analizi

4. 2. 1. Sinterleme Sonrasi1 SEM Analizi

Sinterleme sicakliklar1 farkli olan kaplamali ve kaplamasiz WC-Ni numunelerinin SEM
analizleri verilmistir. Kaplamali ve kaplamasiz sinterlenen tiim numuneler Afyon
Kocatepe Universitesi Teknoloji Uygulama Arastirma Merkezi’'nde (TUAM) Leo 1430
VP SEM (Taramal1 Elektron Mikroskobu) ile karakterize edilmistir. Kulanilan SEM
cihazi {iizerinde ikincil elektron (secondary electron), geri yansiyan elektron
(backscattered electron) ve X 1sinlar1 (EDX — Enerji Acilimli X — 1s1m1 Spektrometresi)
dedektorii bulunmaktadir. Bu cihaz, W (tungsten) filament ile ¢calismaktadir. Elementer
analizler, goriintii lizerinde nokta ve alan yontemi ile kalitatif ve semi-kantitatif olarak

yapilmigtir. Analizlerde Shimadzu marka XRD-6000 model bakir hedefli X 1511 tiipiine
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sahip cihaz kullanilmistir. Bu analizlerde 1.544 °A dalga boyunda Cu-K X-1sinlarindan
faydalanilmistir. Cihaz en fazla 60 KV potansiyel ve 50 mA akimla ¢alisabilmektedir.
Analizler sonucu elde edilen SEM goriintilleri Sekil 15, 16, 17 ve 18’de

gosterilmektedir.

Detector = SE1 1 we ¢ o
rabos ATeph B % AKUTUAM 1000 C WG NiKaplamasiz

Detector=SE1  Mag= KX WE N K "
Irabos 1510 EHT-2000K AKU-TUAM 1000 C WC Ni Kaplamali

(a) (b)

Sekil 15. (a) 1000C'de Kaplamalhh WC-Ni (b) 1000C'de Kaplamasiz WC-Ni

Detector=SE1 ~ Mag= 5.00KX 2um

1100 C WC Ni Kaplamasiz

Detector=SE1  Mag= 5.00KX . 2
WC )l
IProbe= 478pA EHT =20.00kV AKU-TUAM 1100 CWC Ni Kaplamali |Probe= 478pA EHT=20.00kV AKU-TUAM

(a) (b)

Sekil 16. (a) 1100C'de Kaplamali WC-Ni (b) 1100C'de Kaplamasiz WC-Ni
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00KX
00KV AKU-TUAM

1200 C WG Ni Kaplamali

(a) (b)

Detector=SE1  Mag= 5.00KX s Detector=SE1 M X 1300 C WC NiK;

g A 300 C WC Ni Kaplamali A
|Probe= 478pA EHT=20.00kV AKU-TUAM 1300 C WC Ni Kaplamali |Probe= 478pA EHT=20.00kV AKU-TUAM

(a) (b)

Sekil 18. (a) 1300C'de Kaplamali WC-Ni (b) 1300C'de Kaplamasiz WC-Ni

Kaplamali1 ve kaplamasiz numunelerin ortalama tanecik boyutlart SEM goriintiilerinden

faydalanilarak bulunmustur.
1200°C’den 1300°C’ye geciste tanecik boyutlarinda daha fazla genisleme ve

birbirlerine kaynagma goriilmektedir. Bunun nedeni ise 1200°C’den 1300°C’ye gegiste

faz degisiminin olugsmasidir.
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4. 3. Ultrases Hiz Deney Sonuclari

Kaplamasiz ve kaplamali numunelerin 2, 4 ve 5 MHz’lik problarla yapilan 6l¢iim

sonuglarinda bulunan ultrases hizlar1 Cizelge 4 ve 5’de verilmektedir.

Cizelge 4. Kaplamasiz WC-Ni numunelerinin ultrases hizlari.

Numune No 2MHz 4MHz 5 MHz
1 2166 m/s 2189 m/s 2237 m/s
2 2241 m/s 2305 m/s 2316 m/s
3 2335 m/s 2377 m/s 2498 m/s
4 2996 m/s 3451 m/s 3531 m/s

Cizelge 5. Kaplamali WC-Ni numunelerinin ultrases hizlari.

Numune No 2MHz 4MHz 5 MHz
5 1909 m/s 2062 m/s 2326 m/s
6 2284 m/s 2303 m/s 2313 m/s
7 2449 m/s 2458 m/s 2500 m/s
8 3343 m/s 3359 m/s 3364 m/s

Sekil 19 ve 20 incelendiginde kaplamasiz ve kaplamali WC-Ni numunelerin, sinterleme

sicakliklar arttiginda ultrases hizlarinin da arttig1 goriilmektedir.

KAPLAMASIZ NUMUNELERIN
ULTRASES HIZI - SINTERLEME SICAKLIGI GRAFIGI

3600

Ultrazes Hizi
(mis) .

3300 - -

2000 #2 MHz
m4 MHz

5700 5 MHz

2400

7] ‘
¢ L 3 Zinterleme Sicakiidi (*C)

2100

900 1000 1100 1200 1300 1400

Sekil 19. Kaplamasiz WC-Ni numunelerinin sinterleme sicakhgi- ultrases hiz grafigi
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KAPLAMALINUMUNELERIN )
ULTRASES HIZI - SINTERLEME SICAKLIGI GRAFIGI

3400 | Uttrases Hiz A8
(m's) )
3100
+2 MHZ
2800
m4d MHz
2500 & 5MHz
L
!’v‘l
2200
e Sinterleme Sicakhdl (*C)
1900 &
900 1000 1100 1200 1300 1400

Sekil 20. Kaplamali WC-Ni numunelerinin sinterleme sicakhigi-ultrases hiz grafigi.

Cizelge 6 ve 7°de kaplamasiz ve kaplamali WC-Ni numunelerinin ortalama tanecik

boyutu ol¢iimleri verilmektedir.

Cizelge 6. Kaplamasiz WC-Ni numunelerinin tanecik boyutu dl¢iimleri.

Ortalama
Numune No Tanecik
Boyutlar: (um)

3.11

3.21

3.43

3.51

EENIRUSER ORI

Cizelge 7. Kaplamali WC-Ni numunelerinin tanecik boyutu 6lciimleri.

Ortalama
Numune No Tanecik
Boyutlar: (um)

3.44

3.55

3.92

5.18

0|\ |

Numunelerin tanecik boyutlar1 biiyiidiigiinde ultrases hizlar artmaktadir. Sekil 21 ve

22’de cizilen grafikler de bunu gézlemlemek miimkiindiir.
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KAPLAMASIZ NUMUNELERIN
ULTRASES HIZI- TANECIK BOYUTU GRAFIGI

4000

Ultrazes Hiz
(miz)
3500
A}
2 MHz
3000
m4 MHz
2500 ok 5 MHz
/] -
2000 »
»
Ortalama Tanecik Boyutu (pm)
1500
3 4

Sekil 21. Kaplamasiz WC-Ni numunelerinin tanecik boyutu- ultrases hiz grafigi.

KAPLAMALI NUMUMELERIN .
ULTRASES HIZI- TANECIK BOYUTU GRAFIGI

4000

Ultrases Hiz
(mig}
3500 B
#2 MHz
3000 *
m4 MHz
2500 5 MHz
LB .
- -
2000
Ortalama Tanecik Bayutu (pm}
1500
3 4 5 ]

Sekil 22. Kaplamali WC-Ni numunelerinin tanecik boyutu-ultrases iz grafigi.

Numunelerin, ultrases hizlar ile sinterleme sicakliklari arasindaki iliski Sekil 19 ve
20°de goriildiigii gibi dogru orantilidir. Sinterleme sicakligi arttiginda ultrases hizi da
artmaktadir. Ozellikle sicaklik 1200°C’den sonra 1300°C’ye ciktiginda ultrases hizi
daha biiyiikk bir artisa sahip olmaktadir. Bunun nedeni, bu esnada faz degisiminin
olmasidir.

Numunelerin ortalama tanecik boyutlari, sinterleme sicakliginda oldugu gibi, ultrases

hizlaryla dogru orantilidir. Ultrases hizlan artig gosterdiginde, numunelerin tanecik
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boyutlar1 da artis gdstermektedir. Numunelerin tanecik boyutlari sinterleme sicakliklar
arttiginda biiyiir. Dolayisiyla taneciklerin birbirleriyle etkilesimi artar ve ultrasonik

dalgalar daha hizli iletilir. Sicakligin artisiyla ultrases dalgalarinin hizlar artar.
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5. TARTISMA ve SONUCLAR

Oncelikle gerekli malzemeler temin edilmis ve deney diizenekleri hazirlanmstir.
Materyal karakterizasyonunda ultrases dalga hiz metodu kullanilmistir. Numunelerin
ultrases dalga hizlart Olgiilerek sinterleme sicakligi ve ortalama tanecik boyutlan ile
karsilastirilmast yapilmistir. Ortalama tanecik boyutlart hesaplamalar1 icin  SEM

(Taramal1 Elektron Mikroskobu)’den alinan analiz sonuclarindan yararlanilmistir.

WC, akimsiz Ni kaplamaya tabi tutularak dort adet kaplanmis WC-Ni numunesi elde
edilmistir ve bu numunelerin her biri 1000°C, 1100°C, 1200°C ve 1300°C sicakliklarda

argon gazi korumali atmosferde sinterlenmistir.

WC ile Ni oranli olarak karistirithip, dort adet kaplamasiz WC-Ni numunesi elde
edilmistir. Yine bu numuneler de, kaplamalilarda oldugu gibi her bir tanesi 1000°C,

1100°C, 1200°C ve 1300°C sicaklikta sinterlenmistir.

Yapilanlar soyle 6zetleyebiliriz;

- Deneysel islemler sonucu dort tane kaplamali ve dort tane kaplamasiz olmak
izere sekiz tane numune hazirlanmistir.

- Bu numuneler bir kaplamali ve bir kaplamasiz olmak {iizere ikiserli gruplar
halinde 1000°C, 1100°C, 1200°C ve 1300°C sinterlenmistir.

- Presleme ve sinterleme sonrasi kompozitlerde kiitle kaybinin oldugu bunun
nedeninin de gozeneklilik oldugu anlasilmistir.

- Sekiz kompozitinde ultrases dalga hizlar1 6l¢iilmiis ve SEM goriintii analizleri
alinmastir.

- Deneysel tane boyut degerleri SEM goériintiilerinde faydalanilarak
hesaplanmugtir.

- Ultrases dalga hizlar1 ile sinterleme sicakliklar1 ve ortalama tane boyutlar
arasindaki iliski incelenmistir.

- Kompozitlerin ultrases hizlarinin, sinterleme sicakliklariyla ve ortalama tanecik

boyutlari ile dogru orantili oldugu goriilmiistiir.
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Sonu¢ olarak, ultrases hizimin tanecikli yapiyla uyum igerisinde olusu, kullandigimiz
ultrases dalga hiz metodunun dogru bir yontem oldugunu gostermektedir. Tasarruf

acisindan, zaman ve ekonomi icin uygun bir metotdur.

Yontem uygulanirken dikkat edilmesi gereken bazi hususlar vardir. Bunlari soyle

siralayabiliriz;

- Miimkiin oldugu kadar numunelerde gozeneklerin olusmamasina,

- Sinterleme esnasinda bekleme siiresine,

- Numune yiizeylerini diizgiin olmasina ve metalografik islemin uygulanmasina,

- Deneysel islemlerin sirasina ve dogru uygulanmasina,

- Islemleri gerceklestirirken saglifa zarar verici etkenlere dikkat edilmesi

gerekmektedir.
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