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OZET

Yiiksek Lisans Tezi
Bazi Karbiirlii Metal-Matriks Seramiklerin Tanecik Boyutlarinin Sinterlenme
Sicakligiyla Degisiminin Ultrases ile Incelenmesi
Vildan OZKAN
Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dali

Damsman: Yrd. Doc. Dr. Ismail Hakk: Sarpiin
Bu c¢alismada bazi karbiir tabanli metal-seramik kompozitlerinin sinterleme
sicakligiyla ultrases yontemi kullanilarak ortalama tanecik boyutlari ile ultrases hizi ve

yutulma (attenuation) degerleri arasindaki iliskinin belirlenmesi amag¢lanmustir.

Kaplamali-Kaplamasiz ~ karsilagtirllmast numuneleri ve Karbiirlii bilesiklerin
karsilastirilmast numuneleri olmak iizere iki kisimda incelenmistir. Ik kisimda
kaplamali tungsten karbiir-nikel (WC-Ni) tozlan elektrik akimsiz (elektroless) nikel
kaplama yontemiyle, kaplamasiz tungsten karbiir-nikel (WC-Ni) tozlart ise toz karigimi
yontemi ile 1000°C’den 1300°C’ye kadar farkli sicakliklarda sinterlenmistir. Ikinci
kissmda da tungsten karbiir-demir-nikel (WC-Fe-Ni), silisyum karbiir-demir-nikel
(SiC-Fe-Ni) ve bor karbiir-aliiminyum-nikel (B4C-Al-Ni) tozlan elektrik akimsiz
(elektroless) nikel kaplama yontemi ile degisik sicakliklarda sinterlenerek
hazirlanmigtir. Ultrases hizi ve yutulma degerleri 2 MHz ve 4 MHz’lik proplar

kullanilarak olciilmiis ve tanecik boyutlar1 ile aralarindaki iliski incelenmistir.

Sonug olarak, SEM goériintiileri ve EDX analizlerine bakildiginda ortalama tanecik
boyutlarinin sinterleme sicakligina bagl olarak arttigi buna bagh olarak 1300°C’de faz
doniisiimiiniin oldugu ve kaplamanin gergeklestigi goriilmiistiir. Cizilen grafiklerde
hem ortalama tanecik boyutuyla hem de sinterleme sicakligiyla iliskili olarak ultrases
hizlarinin arttig1, yutulma degerlerinin azaldig net bir sekilde goriilmektedir.

2008, 76 sayfa

Anahtar kelimeler: Ultrases Hizi, Yutulma, Tanecik Boyutu, Elektrik Akimsiz Nikel

Kaplama, Metal-Seramik Kompozit Malzemeler



ABSTRACT
Post-Graduate Thesis
Examining The Transformation of Grain Sizes of Some Metal-Matrix Ceramics With
Carbide by Using Ultrasound
Vildan OZKAN
Afyon Kocatepe University
Graduate School of Natural and Applied Sciences

Physics Department
Supervisor: Asst. Prof. Dr. Ismail Hakki Sarpiin

This study is designed to determine the relationship between the mean grain size of
some carbide based metal-ceramic composites and the ultrasonic method at sintered

temperature.

The content comprises of two parts; samples of the comparison between coated and
non-coated and the samples of the comparison between carbide compounds. In the first
part, coated tungsten carbide-nickel (WC-Ni) powder was sintered using electroless
nickel coating method and non-coated tungsten carbide-nickel (WC-Ni) powder was
sintered using powder mixing method at temperatures between 1000°C and 1300°C. In
the second part tungsten carbide-iron-nickel (WC-Fe-Ni), silicon carbide-iron-nickel
(SiC-Fe-Ni) and boron carbide- aluminium-nickel (B4C-Al-Ni) powders were prepared
by sintering at various temperatures with electroless nickel coating method. Ultrasonic
velocity and attenuation values were measured by using probes of 2 MHz and 4 MHz

and their relationship with the grain sizes were examined.

As a consequence, it was observed that mean grain sizes increase depending on the
sintered temperature and phase transformation takes place at 1300°C and coating was
fulfilled when we look at seen in the graphic that ultrasonic velocity increases while
attenuation values decrease in accordance with both the mean grain size and the
sintered temperature.

2008, 76 pages

Keywords: Ultrasonic Velocity, Attenuation, Mean Grain Size, Electroless Ni Plating,

Metal-Ceramic Composite Materials
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1. GIRiS

Ultrases ile yap1 incelemesinde genellikle ultrases dalgasinin tiim yapi ile degil sadece
yapinin i¢inde bulunan bir tanecik ile etkilestigi kabul edilmektedir. Ultrases dalgasinin
bir kati icinden gecerken sacilmaya ugramasi genel olarak taneciklerin boyuna,
bicimine, yonelimlerine, anizotropisine ve kimyasal yapisina baghdir. Ultrases dalgasi
bir kat1 icinden gecerken, ortamdaki pargaciklarla etkilesmesinden dolay1 genliklerinde
azalma meydana gelir. Bu azalma yutulma (attenuation) olarak ifade edilmektedir.
Polikristal metaller ve alasimlardaki ultrasonik dalganin yutulma degeri ¢ogunlukla,

tanecik yapisi tarafindan belirlenmektedir.

Ultrasonik yutulma, hiz ve ilgili parametreleri, malzemenin mikro-yapisal ve fiziksel
ozellikleriyle i¢ yapisinin anlasilmasimi saglamaktadir. Ultrasonik hiz teknikleri ile

numuneye zarar vermeden numunenin yapisina bagli olan 6l¢timler alinmaktadir.

Son yillarda teknolojinin hizla ilerlemesiyle havacilik, uzay ve otomotiv endiistrilerinde
ve diger alanlarda kullanilmak iizere hafif ayni zamanda iistiin 6zelliklere sahip yeni
malzemelere ihtiya¢ hizla artmistir. Olusturulan kompozit malzemeler matriks fazina
gore polimer, seramik ve metal matriksli malzemeler olarak siniflandirilirlar. Metal
matriks kompozitler; ideal olarak metallerin yaumusakligiyla seramiklerin asinma direnci
ve yiiksek sertliklerinin birlestirildigi, yiikksek mukavemet, diisiik yogunluk ve darbelere
kars1 direng gibi ozellikleri bir araya getiren malzemelerdir. Seramik tabanli kompozit
malzemeler klasik toz metaliirjisi yonteminde metal tozlar ile karistirilarak bir seramik-
metal kompozit yapisi olusturulabilecegi gibi, kullanilacak olan seramik tozlarinin
metal tozu ile kaplanmasi seklinde de metal-seramik kompozit yapilar olusturulabilir.
Bu yapilarin olusturulmasinda kullanilan kaplama tekniklerinden biri de elektrik
akimsiz nikel kaplama yontemidir. Bu kaplama ile daha saglam, dayanikli, korozyon ve

asinma direnci yiiksek malzemeler elde edilmektedir.

Bu tezin ikinci boliimiinde ultrasesin tanimi ve tarihi gelisimi, ultrases dalgasinin

ozellikleri (dalga cesitleri, dalga absorpsiyonu, dalga sacilmasi ve yutulma gibi),



ultrasonik test ile ilgili genel teorik bilgiler verilmistir.

Tezin lgiincii bolimiinde olusturulacak olan numunenin yapist ve bu numunenin
hazirlanmas1 i¢in kullanilacak olan yontem verilmistir. Dordiincii  boliimde,
numunelerin nasil hazirlandigi, kullanilan kaplama yontemi, cihazlar, ultrases dalga hiz

ve yutulma Ol¢iimii i¢in kullanilan deney sistemi incelenmistir.

Besinci boliimde, alinan hiz ve yutulma 6l¢iim degerleri, numunelere ait SEM (Taramali
Elektron Mikroskop), EDX (Enerji Acilimli X-151m1 Spektrometresi) ve elde edilen

sonuglara gore yapilan karsilagtirmalar ve ¢izilen grafikler verilmistir.

Altinc1 boliimde ise, ilk olarak alinan SEM ve EDX analizlerinin sonuglarina bakilarak
gerekli olan yorumlar yapilmustir. ikinci olarak elde edilen numunelerden hesaplanan
tanecik boyutlar1 arasindaki farklarin, ultrases dalga hizi 6l¢iim degerlerinin, ultrases
yutulma degerlerinin ve bu degerlerden alinan sonuglara bagli olarak cizilen grafiklerin

yorumu yapilmustir.



2. ULTRASES

2.1. ULTRASES TARiHi ve GELIiSiMi

Insan kulagi, 16 Hz ile 20000 Hz frekans bolgesi icinde kalan sesleri duyma yetenegine
sahiptir. 20 kHz’in iistiindeki frekanslarda gelen ses dalgalar algilanamaz ve bu seslere

ses Otesi veya ultrases denir.

Ses dalgalar1 mekanik dalgalardir. Kati, sivi ve gaz i¢inde bu dalgalar serbest olarak
yayilabilirler. Ses kaynagi iletim ortami icinde ses dalgasi iretir. Ses kaynaginin
titresimleri cevredeki molekiillerinin sabit bir pozisyonda ileri geri titremesine sebep
olur. Her tanecik hareketini komsu tanecige iletir, sonra da kendi sabit noktasina geri
doner yani ses dalgasi ses kaynagindan uzaklasarak yoluna devam eder. Titresen her

cisim, enerjisini bulundugu ortama dalgalar halinde yayan bir ses kaynagidir.

Piezoelektrik olayin 1880 yilinda, Curie kardesler tarafindan kesfedilmesi ve daha sonra
Lipmann’in yapmis oldugu caligsmalarla ters piezoelektrik olayini ispatlamasi bir¢cok
fizik¢inin ¢aligmalarimi bu konu iizerine yogunlastirmasina sebep olmustur. Bu yapilan

caligmalar ultrases ile ilgili olan aragtirmalarin temelini olusturmustur.

1914 yilinda Fransiz fizik¢i Laugevin ultrases dalgalarimi kullanarak bir ultrases alici-
verici sistemi gelistirmis ve denizde yiiksek frekanshi ultrases atmalari gondermistir.
Ultrases dalgalarinin dogrusal olarak sapmadan ilerledigini ve herhangi bir cisme
carptiginda gonderilen yiiksek frekansli ultrases atmalarinin  geri dondiigiinii

incelemistir.

1929 ve 1935 yillarinda ultrases ile malzeme karakterizasyonunun incelenmesi ilk
olarak Sokolov tarafindan ortaya konulmustur. Sokolov, metallerin dedekte edilmesinde
ultrases dalgalarim1 kullanmistir. 1931 yillinda ise Mulhaser, iki transducer kullanarak
ultrases dalgalar ile kat1 i¢indeki catlak ve kusurlar belirleyerek bir sistemin patentini
almistir. 1945 yilinda Simons tek transducer ile puls-eko teknigini gelistirmistir (Graff
1977).



Yapilan calismalarda ultrasesin hem test edilen numuneye hem de dokuya zarar
vermedigi goriilmiistiir ve uygulama alan1 bundan sonra ikiye ayrilmistir. Bunlar tip ve

malzeme analizi alanlarindaki uygulamalardir.

T1p alaninda yapmis oldugu ¢alismayla, Ludwing (1950) farkli dokulardaki yogunluk ve
akustik hiz ol¢ciimlerini kullanarak yumusak dokulardan yansiyan ultrases dalgalar ile
goriintli olusturmustur. 1957 yilinda Satomura, Doopler-ultrasesi kullanarak kardiyak
hareketlerini gozlemlemistir. Daha sonraki yillarda Wells (1969) ve Baker (1970)
tarafindan Pulslu Doopler cihazinin gelistirilmesi ile yapilan ilk calisma kan hizinin

Olciilmesi olmustur.

Ultrases dalgalarinin yayilma 6zelliklerinin bulunmasi ile Q’Brien ve arkadaslar1 (1995)
tarafindan kalp kasinin kimyasal ve morfolojik olarak belirlenmesi saglanmistir. Miller
ve Bamber (2000) yiiksek frekansh ultrases dalgalar1 ile dokularin Young modiilii
degisimlerinin goriintiilenmesi icin gerekli kosullar1 incelemisler ve ilgili ¢alismalari
yapmuglardir. Siirekli gelisen bir alan olan tedavi edici ilaclarda diisiik bir giicte
ultrasesin kullanilmaya baslanmasiyla kanser tedavisinde bu teknolojinin uygulamalari
tizerinde calismiglardir (Wang and Mason 2004). Foley, Vaez ve Crum (2007) yapmis
olduklar1 ¢alismada artik tipta yliksek siddetli ultrases uygulamalarinin artmasiyla
bunun norolojik uygulamalardaki etkilerini incelemislerdir. Tipta ultrasesin ¢ok genis

bir kullanim alan1 olup giiniimiizde yapilan daha bir¢ok ¢alisma vardir.

Malzeme alanindaki uygulamalar ise ilk olarak Mason ve McSkimin’in (1947) ultrases
ile malzeme karakterizasyonunun dalga hizi veya yutulma ol¢iimlerini incelemeleriyle
ortaya cikmistir. Yutulma metoduyla tanecik boyutu belirlenmesi Roderick ve Truell
(1952) gercgeklestirmistir. 1966 yilinda Beecham, tanecik boyutunun belirlenmesi icin

ilk deneysel calismasini geri yansima teknigini kullanarak yapmustir.

Aragtirmacilar yaptiklar1 calismalarda kati maddelerin oOzellikleri (sertlik, kirilma
dayanimi, ¢cekme dayanikliligi, mukavemeti gibi..) ile yutulma (attenuation) ve dalga
hizimin ultrases Ozellikleri arasindaki iliskileri ortaya c¢ikarmislardir. Ayrica tanecik

boyutu Olc¢iimleri ve metalin yapisindaki homojenlik durumunu belirlemek igin



Goebbels ve Holler (1980) yayilma alanlarinin kullanimini arasgtirmislardir.

Schneider (1998), aliiminyum numunelerinin elastik sabiteleri ve malzeme dayanimini
ultrases ile arastirmistir. Ultrases hiz teknigini kullanarak mermerlerdeki ortalama
tanecik boyutunu Sarpiin (2004) belirlemistir. Bor karbiir-aliiminyum ve bor karbiir-
nikel kompozitlerinin ortalama tanecik boyutunu Ozdemir (2005) ultrases hiz teknigi ile

incelemistir.

2.2. ULTRASES DALGA OZELLIiKLERI

Fiziksel olarak ultrasonik, esnek ortamlarin yiiksek frekanslardaki (= 20kHz ) mekanik
titresimlerden meydana gelmektedir. Disaridan uygulanan herhangi bir kuvvetin
etkisiyle sekil degistiren ve uygulanan kuvvet ortadan kaldirildiginda tekrar eski haline
donen madde olarak tanimlanan esnek ortam, birbirine yaylarla baglanmis kiiciik

parcaciklardan olusmus halde diisiiniilebilir (Avci 1996).

Ultrasonik dalgalar, herhangi bir elastik ortam i¢inde bazi boyutlarda yayilirlar. Elastik
materyalin atomik ve molekiiler par¢aciklarinin uygulanan bir kuvvet tarafindan denge
konumlarinin yerleri degistirildiginde orijinal durumdaki i¢ gerilim parcaciklari tekrar
eski denge konumunu olusturabilmek i¢in harekete gecerler (Atas 2000). Ultrasonik
dalgalarin yayilmasi, ortamin parcaciklart (atomlar, molekiiller) arasindaki bag
kuvvetlerine esneklik simirlar1 icerisinde etki edilmesiyle saglanmir. Esnek olarak
dalgalarin uyguladigi basin¢ atomdan atoma iletilir. Bu titresimler ortam boyunca
yayilirlar. Ultrasonik dalgalar, mekanik enerji ve titresimlerdir. Bu yiizden ultrasonik
test, gozeneklilik, yap1 ve elastik sabite gibi fiziksel ozelliklerin ve ozellikle elastik
anormalliklerin bulunmasini uygun bir hale getirmistir (Birks and Green). Ultrasonik
dalgalar aslinda akustik ses dalgalari ile benzer davraniglar gostermektedirler. Kati, sivi
ve gaz gibi elastik ortamlarda yayilabilirler; fakat boslukta yayilmazlar. Sivi ve kati
ortamda mekanik enerji titresimleri uzun mesafeler boyunca devam etmektedir. Gaz
ortaminda ise hizla zayiflamaktadir ve havada ¢ok ilerilere dogru yayilamaz. Bu 6zellik
ultrasonik dalgalarin kontrolii i¢in 6nemlidir. Kati, s1vi ve gazlarda dalgalarin genisligi,

titresim modlar1 ve hizlar1 farklidir, ¢linkii maddenin bu formlarinda ve parcaciklar



arasindaki ortalama uzaklikta biiytik farkliliklar vardir. Bu farkliliklar malzemenin

elastik davranis1 ve parcaciklar arasindaki cekim kuvvetini etkiler (Atas 2000).

Ortamdav, dalga yayimim hiz1 ile ilerleyen ultrasonik dalganin, A dalga boyu ile
frekansi arasindaki baginti;

A=vlf (1)
seklindedir.

2.2.1. Dalga Cesitleri

Dalgalarin yayilmasi goz oniine alindiginda, birisi ortamdaki parcaciklarin titresim
dogrultusu, digeri ses dalgalarinin ortam i¢indeki ilerleme dogrultusu olmak iizere iki
dogrultu esas alinir. Bu iki dogrultuya gore boyuna ve enine isimli iki tip dalga ve bu iki
dalganin kombinasyonu ile olusan ylizey dalgalari, Rayleigh dalgalari ve Lamb

dalgalar1 tanimlanabilir (Avci 1996).

2.2.1.1. Boyuna Dalga

Maddesel tanecikler ultrasonik dalgalarin ilerleme yoniiyle ayn1 yonde yer degistirirler.
Boyuna dalgalar halinde pargaciklarin titresim yonii dalganin yayilma dogrultusundadir.
Icinde bulunduklar1 ortami esneklik smirlart icerisinde sikistirmaya ve c¢ekmeye

zorlayarak yayildiklari i¢in basing dalgalar1 da denir.

Boyuna dalga kolaylikla iiretilir ve bircok malzemenin icinde yiiksek ilerleme hizina
sahiptir. Boyuna dalgalar kati, sivi ve gaz ortamlarda yayilabilirler. Boyuna dalgalar
malzemenin incelenmesinde ¢ok yaygin olarak kullanilan ultrasonik bir dalga tipidir. Bu
dalgalar, dalganin hareket yoniindeki ileri ve geri dalga titresimini gecen
parcaciklardaki seyreltmeler ve degisen basinglarin bir dizisi olarak malzeme icinde
hareket ederler. Boyuna ultrasonik dalgalarin hizi; ¢elikte 6000m/s, suda 1500m/s, ve
hava da 330m/s‘dir (ASM Handbook 17 1989). Sekil 1.a’ da ortam icinde boyuna

dalgalarin yayilmasini gosterilmektedir.



2.2.1.2. Enine Dalga

Kat1 parcaciklar ultrasonik dalgalarin ilerleme yoniine dik agida yer degistirirler (Sekil
1.b). Enine dalgalar, kolayca ritmik olarak salinan bir ipin titresimleri bakimindan goz
oniinde canlandirildiginda her bir tanecik, boyuna dalgadaki gibi dalganin hareket
yoniine paralel titresmekten ziyade yayilmanin yonii, dik bir diizlemde yukar1 ve asagi
titresir (ASM Handbook 17 1989). Kisacas1 enine dalgalarin parcacik hareketi dalganin
yayllma dogrultusuna diktir. Aym1 zamanda kesme veya kayma dalgasi olarak da
adlandirilabilen enine dalgalar, yayildiklart ortamin pargaciklarimi c¢apraz yonde
kaymaya zorlarlar ve bu yiizden sadece kati1 ortamlarda yayilabilirler. Enine dalgalarin
ilerleme hizi boyuna dalgalarin yaris1 kadardir. Diisiik hizlar1 nedeniyle enine

dalgalarinin ayn1 frekanstaki boyuna dalgalardan daha kisa dalga uzunluklar1 vardir.

Boyuna dalgalardan farkli olarak enine dalgalar, bitisik molekiiller veya atomik
taneciklerin elastik carpismasi ile desteklenemezler. Ayn1 zamanda hava ve su da enine
dalgalar1 desteklemeyecektir. Gazlarda ve sivilarda molekiiller arasindaki ¢ekim

kuvvetleri Oyle kiiciiktiir ki enine dalgalar iletilemez.

2.2.1.3. Yiizey dalgalar

Enine ve boyuna ultrases dalgalarinin bir kombinasyonu ile olusan yiizey dalgalarinda
ortam pargaciklarinin hareketi dalganin yayilma dogrultusuna dik elipsler seklindedir
(Sekil 1.c). Bu dalganin parcacik hareketi boyuna ve enine dalga hareketinden olusan
karmasik dalga hareketidir. Bir ylizey dalgasinin pargacik hareketinin genligi derinlikle
iistel olarak azalir ve yaklasik bir dalga boyu mesafede kaybolur. Oyle ki dalga

enerjisinin biiyiik bir boliimii bir dalga boyu icerisindedir.

Homojen izotrop yari-uzayda biitiin yiizey dalgalar1 ayn1 hizda hareket ederler. Bununla
gercek bir ylizeyde (¢ok tabakali, ya da elastik 6zelikleri derinlikte deisen) yiizey
dalgalarinin hiz1 dalga boyuna ya da frekansa baglidir. Yayilma hizlari ise enine ultrases

dalgasinin yayilma hizindan daha kiiciiktiir.
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Sekil 1. Ortam boyunca (a) boyuna dalga, (b) enine dalga ve (c) yiizey dalgasimin yayilma

dogrultusu (Filipczynski et al. 1966).

2.2.2. Ultrases Dalgasimin Sogurulmasi

Yayilma ortaminin kusursuz bir sekilde elastik oldugu diisiiniilen bir ortamda elastik
potansiyel enerji, belirtilenin aksine herhangi bir kayip meydana gelmeksizin titresen
parcaciklarin kinetik enerjisine doniisiir. Bunun yaninda, bu degisimler boyunca i¢
siirtinme, 1s1 iletimi vb. gibi faktorler her zaman bazi enerji kaybim1 meydana
getireceklerdir Oyle ki dalga siddeti mesafeyle azalir ve absorpsiyon meydana gelir
(Filipczynski 1966). Absorpsiyon, ultrasonik enerjinin 1s1 enerjisine doniismesi olayidir.
Bir ortamin yiizeyinden diger bir ortamin yiizeyine gonderilen ultrases dalgasi ortamda
ilerlerken bu enerji kaybindan dalga genligini koruyamaz. Genlik ortam i¢inde alinan
uzakliga bagli olarak exponansiyel azalir. Ay gonderilen ultrases dalgasinin genligi, A
ortama x uzakligina kadar girmis ultrases dalgalarinin genligi ve o ortamin yapisina ve
ultrasesin frekansina bagli, ortamin ultrases absorpsiyon katsayis1 olmak {izere,
aralarindaki baginti,

A=A ™" (2)
seklindedir (Nagy 1994).



Absorpsiyon, ultrasonik dalganin tiiriine, frekansina ve yayildiklari ortamin
karakteristigine bagli bir niceliktir. Yiiksek frekans ve anizotropi absorpsiyonu arttirir.
Diisiik frekanslarda bu nicelikler arasinda lineer bir degisim vardir, absorpsiyon
oldugundan c¢ogunlukla ic¢ siirtinmeden dolayr kayiplar olur ve absorpsiyon azalir.
Frekanslarda dalga boyu yaklagimlari i¢in tanecik boyutu, sacilma olgusunu meydana
getirir. Her bir tanecik simirinda dalgalarin kismi yansimasi vardir ve taneciklerin
diizensiz bi¢iminden dolay1 biitiin yonlerde bu sekilde yansima goriiliir. Enerji
dalgalardan boyle kaybolur ve kaynaktan uzaklastikca siddette bir azalama olur

(Filipczynski 1966).

Ultrasonik absorpsiyon, mikroskobik yapisal kusurlarin varliginda ortaya ¢ikmaktadir.
Ayrica metal ve metal olmayanlarda meydana gelebilir ve iki tiirden olusur: nokta
kusurlar1 ve dislokasyonlar. Bu kusurlardan herhangi birisi malzeme boyunca iletilen
sesten enerjiyi alir ve bu da absorpsiyona sebebiyet verir (Blitz and Simpson 1984).
Giincel metotlar, absorpsiyondaki varsayimlar ve sagilmanin iki 6l¢iimiiniin birlesmesi

temel alinarak olusturulmaktadir (Goebbels 1977).

2.2.3. Dalga Sacilmasi

Yapilarin ve bilesenlerin olusturulmasinda neredeyse biitiin metaller polikristaldir.
Ultrases dalgalarinin yayilmasi, ¢ok kristalli ortamdaki taneciklerin arastirilmasinda
yararli metotlarin ortaya ¢ikmasina yardimer olmustur. Bu metotlar;

@) demir dovmedeki kusurlari,

(i1) malzemelerin hatali iiretimi,

(iii) mikroskobik yapisal kusurlar, vb.
kontrol etmek icin Onemli teknolojik uygulamalara sahiptirler (Ranganathan and

Dattagupta 1979).

Polikristal bir madde icinde verilen bir yonde ilerleyen ses dalgasinin her bir tanecik
sinirindaki  hizinda, tanecik eksenlerinin dogrultusunda meydana gelen uygun
degisimlerin bir sonucu olarak, burada, karakteristik empedans ve elastik modiiliindeki

degisimlerden dolay1 bir diizensizlik vardir. Boylece yansimalar, tanecik sinirinda



meydana gelir ve sagilma, taneciklerin D, ortalama dogrusal boyutu ve dalga boyundan
daha kiiciik oldugu zaman kiyaslanabilir (Blitz and Simpson 1984). Tanecik sagcilmasi
modelinde kullanilan bazi standart kabullenmeler vardir.

1) Polikristal oldukca az anizotropiktir. Bunun anlami; taneciklerin kendi
elastik sabitelerinin polikristalin ortalama elastik sabitesinden sapmasi ve
taneciklerin 6z elastik sabitelerinden oldukg¢a kii¢iik olmasidir.

2) Tercih edilen bir yonelim yoktur, taneciklerin tamami rastgele yonelmistir.
Bu sekilde elastik olarak yap1 homojen ve izotropiktir.

3) Tanecikler kabaca kiire seklindedir.

4) Bosluk olmadan veya birlesmelerle tek fazin tek kristal taneciklerine sahiptir.
Sac¢ilma uyumlu degildir.

5) Yapi igerisinde birden fazla sayida tanecik bulunmaktadir.

6) Bir tanecigin elastik anizotropisi sagilmada biiyiik etkendir ve yogunluk

degisimleri ihmal edilebilir, ciinkii hi¢bir siireksizligi yoktur.

Sacilmaya neden olan ¢esitli durumlar vardir. Ultrases dalgasinin sacilmasi ise genel
olarak yap1 icindeki taneciklerin boyutuna, bi¢imine, yonelimlerine, anizotropiye ve
kimyasal yapiya baglidir (Sarpiin 2004). Malzeme karakterizasyonunda tanecik boyutu
ile ultrases dalgasinin dalga boyu arasindaki oran 6nemli olmakta ve bu orana gore

sacilma bolgeleri tanimlanmaktadir (Nagy 1994).

D, ortalama tanecik capmin, A, ultrases dalga boyuna oranina gore farkli sagilma
bolgelerinde sagilma formiilleri simiflandirilmis ve calisilmistir (Saniie and Bilgutay

1986).
2.2.3.1. Rayleigh Sacilma Bolgesi

Mason ve McSkimin’in (1947, 1948) tanecik sacilmasi iizerindeki ilk caligmalari, metal

icindeki bir tanecik sacilmasi ile Rayleigh (1894) formiiliiniin adapte edilmesi i¢in

yapilan denemelerdir. Rayleigh’in ¢alismasi ilk basta A > D durumu icin homojen

olmayan bir s1v1 i¢inde uygulanmistir (Wason 1968).
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Ultrases dalgasinin dalga boyu, A, incelenecek olan malzemenin ortalama tanecik

boyutuna, D, gore ¢ok biiylik oldugu bolgedir (/1>>l_)). Cok kristalli bir ortamda
ultrasonik yayilmanin teoriksel olarak hesaplanmasi karigiktir ve sacilma etkileri ihmal
edilebilinir. Bu iki nicelik arasindaki oran,

D 1
=< = 3
7 <3 (3)

olarak verilmektedir.

Rayleigh bolgesinde absorpsiyon katsayisi, frekans ile lineer bir sekilde artarken
sacilma katsayisi, dalga frekansinin dordiincii kuvveti ve tanecigin ortalama hacmi ile
degisir. Ayrica, sacilma katsayisi, tanecikler arasindaki elastik 6zelliklerdeki degisimi

ve anizotropiyi karakterize eden bir sabit oldugu i¢in,

D 3
o, = AR /1—4 (4)
seklindedir. Bu yiizden Rayleigh bolgesinde ultrasesin toplam yutulma katsayisi
alf)=a,f+a,D’f* , A>2xD (5)

olarak ifade edilir. Burada¢y,, absorpsiyon katsayisi, ¢, , sacilma katsayist ve f ise

iletilen frekanstir (Saniie and Bilgutay 1986).
2.2.3.2. Raslanti (Stochastic) Bolgesi

Ultrases dalgasinin dalga boyu ile malzemenin ortalama tanecik boyutunun

kiyaslanabilir oldugu (/lzB) bu bolge Raslanti (Stochastic) Bolgesi olarak
isimlendirilir. Etkilesmenin bu tiirii, parcalarin i¢ bolgelerinde baskin olarak yonelir ve
sinirlardaki yansimalari degisir. Bu bdlgedeki sacilma, ortalama agisal dagilima ve
degisen bir frekansa bagililigi ile tanimlanabilir. Sacilma, yiiksek ol¢iide anizotropiktir
ve sacilan dalgalarin girisimi; aci, konum, yon ve frekansla olgiilen sacilma

enerjisindeki 20-30 dB dalgalanmasina sebep olur (Webb 1993).
Stochastic bolgesinde sacgilma, cogunlukla ileriye dogru yonelir ve gelisi giizel faz

yaklasimi ile o©rneklendirilir. Ayrica Stochastic bolgesinin genisligi, materyalin

anizotropik derecesine duyarlidir. Yiiksek anizotropiye sahip bir materyalin (demir veya
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nikel gibi) stochastic bolgesi ¢ok dardir. Diger bir yandan zayif anizotropiye sahip bir
materyalin ise (aliminyum veya tungsten gibi) stochastic bolgesi ¢cok daha genistir

(Nagy 2003). Bu bolgedeki tanecik boyutu dalga boyu arasindaki oran,

1D _1 (6)
3 4 2
olarak verilmektedir. Sagilma katsayis1 ise;
D
o, = AS 7 (7)

seklindedir. Stochastic Bolgesinde ortalama tanecik ¢api yaklasik olarak dalga boyuna
esittir ve sacilma katsayisi, frekansin karesi ile ve ortalama tanecik ¢api ile lineer olarak
degisir. Histerezis, viskoelastik malzemelerde bir yiik uygulanmasi ve sonra bu yiikiin
kalkmas1 sonrasinda ortaya ¢ikan enerji diisiimiinii ifade eder.

a(f)=b.f+b,Df’ : D<A<2xD (8)

Burada b, elastik histerezis kaybi yiiziinden absorpsiyon katsayisim1 simgeler veb,,

sacilma katsayisidir (Saniie and Bilgutay 1986).
2.2.3.3. Difiizyon Bolgesi

Ultrases dalgasinin dalga boyu, A, incelenecek olan malzemenin ortalama tanecik

boyutuna, D, gore cok kiigiik oldugu bolgedir (A < D). Birim yol iizerindeki dalganin

bircok tanecik tarafindan sagildigini belirtmek icin ve dalga boyu kiiciik oldugundan

dolay1 difiizyon bolgesi denilmistir. Bu bolgedeki sacilma katsayisi;

= A, (9)
D

seklindedir. Dalga boyu, ortalama tanecik ¢apindan daha kiiciik oldugu zaman sagilma

katsayisi, frekanstan bagimsizdir ve ortalama tanecik ¢api ile ters orantili olarak degisir.

a'(f):clf+% : 1<D (10)
Difiizyon bolgesinde, ortalama tanecik boyutu, dalga boyundan daha biiyiiktiir ve

yutulma katsayisi

3

a(f)=(d1f+d2f2)+% : A<<D (11)
olarak ifade edilir. Burada d,ved,, swrasiyla termoelastik ve elastik histerezis

kayiplarindan dolay1 absorpsiyon katsayisini1 simgeler ve d, , sagilma katsayisidir (Saniie
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and Bilgutay 1986). Yutulma katsayisi i¢in ifadeler, cesitli enerji kayip mekanizmalari

ile tiiretilebilir. Ornegin; tipik olarak polikristal katilarda farkli kayip mekanizmalari

icin yutulma katsayilar1 Cizelge 1°‘de verildi.

Cizelge 1. Polikristal katilar icin teoriksel yutulma (attenuation) katsayilari (Saniie et al. 1988).

Dalga boyu iliskisi Yutulma Mekanizmalari Yutulma Katsayisi
1> 7D Rayleigh sac¢ilma bolgesi a=CDf*
A1~=7aD Stohastic sagilma bolgesi a,=C, Df*
1< 7D Difiizyon sacilma bolgesi a,=C,D”"

Materyal karakterizasyonu calismalarinda genellikle tanecik boyutunun belirlenmesi

icin tercih edilen sacilma bolgesi, Rayleigh sacilma bolgesidir. Rayleigh bolgesindeki

tanecik sinirlar1 arasindaki ¢oklu yansimalar ihmal edilir. Aym1 zamanda bu bolgedeki

absorpsiyon katsayisi frekansla diizgiin artar. Frekansin bir fonksiyonu olarak sac¢ilma

bolgelerindeki sacilma katsayilarinin degisimi Sekil 2‘de gosterilmistir.

4 Backscattering
amplitude

0.8 .

06

Rayleigh

0.4

0.2

Diffusion

B
A

= o1

] k] &

Sekil 2. (l_)/ A) Normalize edilen tanecik capimn fonksiyonu olarak ultrasesin toplam sacilma

davramslar1 (Wang et al. 1989).

2.2.4. Yutulma (Attenuation)

Ultrases dalgas1 kat1 bir ortamda yayilirken, ortamda bulunan parcaciklarla birebir

etkilesmesinden dolayr meydana gelen ortalama enerji kaybi i¢in yutulma terimi
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kullanilir. Bu azalma olayi, katinin sahip oldugu sogurma (absorpsiyon) ve sacilma
ozelliklerinden dolayr olusur ve “attenuation” (yutulma) olarak isimlendirilir. Ultrases

dalgas1t homojen olmayan bir malzeme boyunca hareket ettigi zaman onun genliginde

7j:a(z,f)d:
A =Age? (12)

gibi bir azalma olur. Burada A, ilk genliktir, A ¢ zamanina bagh olarak verilen
zkonumundaki genligi ve a(z,f)ise frekansa ve konumuma bagli yutulma

katsayisidir.

Eger malzemeler, z konumunun bir fonksiyonu olarak homojen o6zellikler gosterirlerse,
yukaridaki denklem daha da basitlesir ve

A=A s (13)
elde edilir. Burada a(z,f)=a(f) dir. Genellikle yutulma katsayisi, iki biiyiik

durumuma sahiptir. Bunlardan birie,, absorpsiyon katsayisi, digeri ise ¢, sagilma

katsayisidir (Saniie et al. 1988).
a(fl=a,(fH+a,(f) (14)

Tiim bu katsayilar ultrases dalgasinin frekansina baglidir. Dolayisiyla frekans degeri
biiylidiikce ultrases dalgasinin dalga boyu Kkiiciilecek ve ortamdaki pargaciklarla
etkilesmesinden dolay1r sag¢ilma meydana gelecektir. Frekans degerleri kiiciildiikce
ultrases dalgasinin dalga boyu biiyiliyecek ve ortam iginde ilerlerken enerji
kaybedecektir. Cogunlukla pratiksel uygulamalarda, ultrasonik frekanslardaki tanecik

sacilma katsayisi, absorpsiyon katsayisina ¢cok biiyiik baglidir ve sonra ihmal edilebilir.

Ultrasonik dalgalarin yutulmalar1 genellikle asagidaki sebeplerden meydana gelir (Blitz
and Simpson 1984).
1. Yansima, kirilma, kirmnim ve sac¢ilma yiiziinden paralel 1sinlardan enerjinin
sapmasl.

2. Absorpsiyon, ultrasonik enerjisinin 1s1 enerjisine doniismesi.
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Mikro-yapisal diizeydeki metaller, yayilma yoniindeki uzakliklarla ve genligin net bir
kayb1 ile sonuglanan, bircok farkli yonlerde gelen dalga sagilmasinin oldugu kiiciik

kristal taneciklerden olusurlar (Sekil 3).

G T e — A, (<4,)

N

D = Ortalama tanecik boyutu

Sekil 3. Tanecik sacilmasindan dolayi bir dalganin yutulmasi (Lester 1998).

Yutulma, yayilma uzakliginm arttirmakla sinyal genliginin kaybini ifade eder. Kayip, iki
genligin oram1 olarak tanimlanir ve genlikle logaritmik birimler Neper veya dB

cinsinden ifade edilir.

L[Neper] = In% veya L[dB]=20 log% L=ad (15)

burada A, veA,, sirastyla ultrases dalgasinin genligini ifade eder. Ortamdaki yutulma

orantil1 bir sekilde yayilma yoniinde kayiba sebep olacaktir. Bu toplam kayip, denklem
15 ile ifade edilmektedir. Burada d yayilma uzakli§i yani kalinlik, ¢ ise bahsedilen
yutulma katsayisidir (Nagy 1999). Ayrica yutulma, tanecik boyutu, tanecik bicimi
(uzatilmig, diizlestirilmis, eseksenli veya karistirilmis), tanecik yonelimi (gelisigiizel
veya tercih edilen), tanecik sinirlarinin niteligi (bosluklar ve katilan ilavelerin olmast
veya olmamasi) ve kimyasal bilesenlerin oram gibi bircok fiziksel parametreler

tarafindan etkilenir.

2.3. ULTRASES OLCUM YONTEMLERI

Ultrases Olciim sistemleri, ultrases dalgalarmin kati, sivi ve gaz ortamlarinda
yayillmasina izin verecek olan enerjiyi olusturmaya ve ultrases ortamlarinda yayilma
hizlarini, soniim faktorlerini veya enerji kayiplarin1 6lgmeye imkan verecek sekilde

meydana getirilirler. Ultrases 6l¢iim yontemlerinde her deneysel sistemde oldugu gibi

15



ultrasesi iireten bir transducer ve iiretilen ultrasesi ortamin diger ucundan algilayan
baska bir transducer bulunmaktadir. Zaman olciimlerinin yaninda soniim faktoriiniin
Olciilmesi, hiz Ol¢timlerinin yaninda enerji kaybinin da ol¢iilmesi fiziksel ol¢iimlerde

daha diizgiin ve dogru yorumlarin yapilmasini saglamaktadir.

Bir maddenin molekiil yapisinin incelenebilmesi icin ¢esitli metotlar gelistirilmistir. Bu
metotlardan en yaygin olarak kullanilanlari;
1. Puls-eko metotu (Pulse-echo metotu)

2. Immersion (Daldirma) metotu

2.3.1. Puls-Eko Metotu (Pulse-Echo Metotu)

Farkli akustik empedansa sahip iki ortamin olusturdugu arakesite varan bir ultrasonik
dalga kismen yansimakta ve kismen ikinci ortama ge¢cmektedir. Ultrasonik muayene ile
malzeme icinde farkli akustik empedansli bir siireksizligin saptanmasinda, ses
dalgasinin yansiyan veya gecen kisimlarinin genlik ve zaman cinsinden Olciilmesi

esasina dayanan iki farkl test yontemi kullanilir.

“Dogrudan iletim metotu” ve “Puls-eko metotu”, ultrasonik arastirmanin iki biiyiik
metotutur (Sekil 4) (ASM Handbook 17 1989). Puls-eko metotu hem gecis siiresi hem
de yutulma miktarinin ol¢iilmesinde kullanilabilinirken, iletim metotu sadece yutulma
sinyal Ol¢timlerini icerir. Ultrasonik puls-eko teknigi genellikle megahertz ve gigahertz
frekans bolgelerindeki ultrasonik hiz ve yutulma ol¢iimlerinin tam olarak alinmasi igin,
elastik modiiliinii degerlendirmek i¢in, mikroyapi karakterizasyonunu belirlemek i¢in ve

mekanik 6zelliklerini degerlendirmek i¢in kullanilir (Atas 2000).

Ultrasonik dalga, genellikle numunenin birbirine paralel olan diiz yiiziiniin herhangi
birine yapistirilan piezoelektrik bir transducer ile olusturulur (Wason 1968). Genellikle
a yaricaph bir transducera bir puls ya da uzun kesikli rf dalgalari uygulanir ve yankilar

ayni1 transducer tarafindan tespit edilir.
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Herhangi bir yanki goriintiisiinii takip eden diger yanki goriintiileriyle osiloskop
ekraninda goriiliir. Ayrica ultrasonik puls-eko yontemiyle elde edilen veriler, genelde A-

Tarama, B-Tarama ve C-Tarama olmak iizere ii¢ degisik sekilde goriintiilenmektedir.

A-Tarama veya A-ekrani, yatay skalada malzeme kalinlig1 cinsinden zamani, diisey

skalada da yanki genligini gosterir.

B-Tarama ise, malzemenin dik kesit goriintiisiinii verir. Yanki genliklerini kantitatif

olarak kaydeden B-ekrani, hatanin bir dogrultudaki boyutunu ve yerini belirler.

C-Tarama tekniginde test parcalarinin yiizeyi X-Y diizlemi olarak taranir ve parganin

iist yiizeyden goriintiisii elde edilir (Avct 1996).

Belirleyici Devre; Baglanmg Pulsu
{istede bagh) !
Giig Kaynadn T T T T \
J '/._ / Osiloskop Ekram
1
||I /Flaw
1 Saat - Eko
. Tarama r";
Puls Devwresi izi
" N |
« Tarayici Devre - ¥ Ly
I. -
Arama .
Geri ¥
/ Birimi I\,_ | ~er|l ani--j.mmJ /J
L] Alici-Yiikseltici
- Devresi

L— SES5 151

— Test pargasi

Eko {(Yanki) Yodunludgu

Flaw

Sekil 4. Puls -Eko Yontemi (ASM Handbook 17 1989)
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Tarama Sistemi Bilei
alsayar
Motoru e
1 3 8§ §
Tarama b
Sistemi w
[ ] |
Su Transducer
(=) Yazici
Numune

Sekil 5. Immersion deney sistemi (Sarpiin 2004)

2.3.2. Immersion Metotu

Bu deney sisteminde incelenen malzeme (numune) ve transducer bir su tanki i¢inde
bulunmaktadir (Sekil 5). Bu yolla, transducer malzemeyi dogrudan temas olmaksizin
tarayabilir, su da kuplaji saglar. Bilgisayar Sistemi, Tarama Sistemi ve Ultrases Sitemi

olmak iizere ii¢ ana parcadan olusmaktadir.

Bilgisayar Sistemi; ultrasonik muayene icin gerekli olan biitiin donanimlari
icermektedir. Hassas olarak ultrases hizi Ol¢timlerini ve ultrasonik transducerlerin
karakterizasyonunu yapabilmek i¢in, mevcut sistem ile birlikte kullanilmak {izere

yazilim programlar1 bulunmaktadir.

Tarama Sistemi; ucunda bulunan ultrases transducer’ini numune iizerinde istenilen
noktaya getirilmesi saglanir. Test edilecek olan numunenin yiizeyi x-y diizlemi olarak

taranir (Avct 1996).
Ultrases Sistemi; transducer ilk olarak gelen sinyali numunenin yiizeyine gonderir ve

numune yiizeyinden, i¢inden yansiyarak gelen ultrases sinyalini algilayarak ultrases

cithazina geri gonderir ve sinyalin bilgisayara iletilmesi saglanir (Sarpiin 2004).
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2.4. ULTRASONIK TEST

Ultrases materyal karakterizasyonu i¢in diinya miihendislik ve miihendislik
mekanigindeki ultrases uygulamasi ¢ok onemlidir. Bu zamana kadar sadece yapi
icindeki makroskobik devamsizliklart bulmak i¢in Ultrasonik NDT (Non-Destructive
Testing, Tahribatsiz Muayene Testi) kullanildi. Hazirlanan test parcalari iizerinde
materyalin 6zelliklerini belirlemek i¢in uygulanan bircok test vardir. Bu testleri iceren
verilerden materyalin dayaniklilik, basing, kirtlma ve sikistirma 6zellikleri hakkinda ¢ok
onemli bilgiler elde etmek miimkiindiir; fakat bu testler tahrip edici bir yapiya
sahiptirler. Ultrasonik NDT testi materyal tiretimi ve uygulamasini biitiin yonleriyle
icerir. Arastirmacilarin yapmis olduklar1 calismalar (i) materyal iiretim yontemleri (ii)
materyalin biitiinliigli i¢in izlenen taginim, depolama ve yapim, ve (iii) yapilan islemler
boyunca meydana gelen yutulma orani1 ve miktari gelisen ve ilerleyen NDT ‘yi dogrular.
Ultrasonik teknikler, kati materyalde mikroskobik ve makroskobik kusur bulmak gibi
akla gelebilen mekaniksel 6zellikler, degerlendirilen mikro yapilar i¢inde yararli ve cok

yonlii metotlarla zarar vermeden yapilmaktadir (Nagy 2001).

Yapilan bir¢cok ornekte NDE (Non-Destructive Evaluation, Nicel Tahribatsiz Muayene)
farkli avantajlar saglamaktadir. Bilinen tahribat testleri ile birlikte NDE teknikleri
materyal testinin maliyetini azaltmak i¢in kullanilabilmektedir. Biiyiik, 6zel ve pahali
test numuneleri i¢in daha az ihtiya¢ gerekeceginden dolay1 yeni materyallerin ilerleyen

ve hizlandirilan testleri, NDE teknolojinden faydalanmaktadir (Atas 2000).

Ultrasonik yontemin bu metotlarin en basit formundaki elastik dalga yayiliminin temel
kurallarin1 (izotropik, homojen, lineer, serbest yutulma, serbest dagilim, bagimsiz
sicaklik, vb...) incelemek i¢in genellikle ideal oldugu varsayilir. Ultrasonik NDE’de
ise; daha karmagik elastik Ozellikler (anizotropi, heterojen, lineer olmayan, yutulma,

dagilim, bagl sicaklik, vb...) ile ger¢cek materyaller diisiiniiliir (Nagy 2001).
Ultrasonik NDE‘nin ilk amaci, ideal ortamda meydana gelen ultrasonik tepkide

gozlemlenen sapmalardan dolayr arastirilan materyalin Ozelliklerini tespit etmek ve

dalga-materyal etkilesimini anlamaktir.
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Cizelge 2. Ultrases-madde etkilesim ozellikleri ve incelemelerde ana konular (Nagy 2001).

Ultrasonik

(Elastik ortamda yiiksek frekansh
dalga yayilimi.)

izotropik

homojen

dogrusal lineer

attenuation-serbest

serbest dagilma

bagimsiz sicaklik

kusursuz

ideal sinirlar
diiz, piiriizsiiz
kabaca sinirlandirilmis arayiizey

dogal dalga tipleri
diizlem dalga
kiiresel dalga
harmonik

Ultrasonik NDE

(Yayilma ortami, kusurlu bir ortam veya

gercek bir materyaldir.)

anizotropik
tabakalanmalar
kolon haline gelmis tanecikler
ostenik tanecikler
kompozitler

homojen olmayan
polikristal
iki fazli
gozenekli
kompozit

dogrusal lineer olmayan
0z (plastik)
malzeme yorgunlugu

yutulma
hava, su, viskoz temas maddesi
polimerler
biiyiik tanecikler
gozeneklilik

dagitici
0z (polimerler)
geometrik (dalga kilavuzu)

bagimli sicaklik
dogrusal lineer olmayan
artan gerginlik (kompozitler)
faz doniisiimii (metaller)
nem miktar1 (polimerler)

kusurlu
catlaklar, bosluklar
kopuk baglar, yapraklanmalar

kusurlu sinirlar
egimli, kaba

kayma, hafifce dokunma, kismi-yari,

arafaz
karisik dalga tipleri

bir yiizey akustik dalga filtresinin cevabini

degistirme teknigi (genlik)
odaklama (faz)

empiilsiyon, kisa siireli ses darbeleri
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Dalga-Materyal Etkilesimi

(Kusurlarla etkilesiminden
olusan ozel fiziksel olgular.)

anizotropik (yonelim)

cift kiritlim (polarizasyon)
yari-dalga yayilimu (ii¢ dalga)
faz ve grup yonleri

artan gerginlik etkisi

koherent olmayan sa¢ilma
giiriiltiisii

attenuation

dagilim (zayif)

Harmonik iiretim
acousto-esneklik
catlak-kapama

absorpsiyon
viskozite, gevseklik
1s1 iletimi,
sacilma
elastik homojenlik eksikligi
geometrik diizensizlik

gevseme
rezonans

dalga ve grup hizi

darbe deformasyonu, bozulumu

hiz degisimi
151l genlesme

yansima, kirinim
attenuation, hiz degisimi
sacilma, dogrusal lineer olmayan

dalga yayilim sekli
kirilma, kirinim
sacilma

1510 yayilimi
kirinim kaybi
kenar dalga
spektral distorsiyon



3. KOMPOZIT MALZEMELER

Metal, plastik ve seramik gruplarindan iki veya daha fazla malzemenin uygun olan
ozelliklerini tek malzemede toplamak veya yeni bir 6zellik ortaya cikarmak amaciyla
makro diizeyde birlestirilmesiyle olusturulan malzemelerdir. Dogadaki malzemelerden
cogu “kompozit “olarak adlandirilan bilesik yapili maddelerden olusur. Bu karistmin en
onemli 0©zelligi, kendini olusturan maddelerin Ozelliklerinden daha {istiin olmasi,
matriks takviyeli arayiiziiniin 6zelliklerinin ve mikro-yapisinin (takviyenin morfolojisini
ve kirilma hacmini icerir.) bilesigi meydana getiren Ogelerin Ozellikleri tarafindan
belirlenmesi ve onlarin 6zelliklerinin bu bilesigi meydana getiren 6gelerden belirgin bir
sekilde farkli olmasidir (Matthews and Rawlings 1994). Kompozit malzemeyi meydana
getiren bilesenlerin her biri, kimyasal olarak birbirinden farklidir ve birbirleri i¢inde

coziinmezler.

Kompozit malzeme olusturmanin temel amaclari;
= Rijitlik
*  Kirilma toklugu
= Yiiksek sicaklik 6zellikleri
» Elektrik iletkenligi
» Hafiflik-agirhik
* (Cekme dayanimi
* Asmnma dayanimi
*  Yorulma dayanimi
= Korozyona dayanim
» Akustik iletkenlik
* Ekonomiklik
= Estetik goriiniim

= Is1 yalitima
Kompozit malzemelerin genel avantajlari;

1. Farkli mekanik oOzellikler elde etmek i¢in farkli katmanlardan ve farkli

kombinasyonlarla kompozit malzeme insa edilebilir.
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2. Kompozit malzemeler kimyasallara, korozyona ve hava sartlarina dayaniklilik
gosterir.

3. Karmasik pargalarin tek olarak iiretilmesinden dolay1 par¢a sayisinin azalmasini
saglarlar. Boylece ara birlestirme detay ve parcalarin azalmasiyla iiretim siiresi
kisalmaktadir.

4. Standart-hafif/yliksek mukavemet 6zellikli malzemelere, daha hafif/daha yiiksek
mukavemet alternatifi getirmektedir.

5. Yiiksek dayaniklilik/yogunluk orani

6. Yiiksek modiil/agirlik orani

7. Uretimlerindeki esneklik, iyi korozyon ve asinma direngleri, uzun yorulma
Omiirleri ve diisiik 1s1 iletkenlikleri ile bircok uygulama alaninda geleneksel

malzemelere oranla iistiinliik saglamaktadirlar.

Kompozit malzemelerin dezavantajlari;
1. Hammaddenin pahali olmas1
2. Lamine edilmis kompozitlerin 6zellikleri her zaman ideal degildir, kalinlik
yoniinden diisiik dayaniklilik ve katlar arasi diisiik kesime dayaniklilik
ozelligi bulunmaktadir.
3. Malzemenin kalitesi, iiretim yontemlerinin kalitesine baglidir.
4. Kompozitler kirilgan (gevrek) malzeme olmalarindan dolay1 kolaylikla zarar

goriirler ve onarilmalar1 durumunda yeni problemler yaratabilirler.
3.1. Kompozit Malzemelerin Simflandirilmasi
Kompozit malzemeler kullanilan matriks malzemesine gore ii¢ ana sinifa ayrilmaktadir.
1. Polimer Matriksli Kompozit Malzemeler

2. Seramik Matriksli Kompozit Malzemeler

3. Metal Matriksli Kompozit ( MMK) Malzemeler
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3.2. Metal Matriksli Kompozitler

Materyallerin bir grubunu olusturan metal matriksli kompozitler (MMK), seramik
parcaciklar veya lifler tarafindan takviye edilmis metal alasimlar gibi olusturulan yeni
materyallerin genis bir simifidir. Aralikli olarak takviyelerle giiclendirilen MMK’lerin
tamami1 hem tanecikleri hem de lifleri kapsar (Atas 2000). Metal matriksli kompozitler
genelde iki bilesenden meydana gelirler. Metal matriksli kompozitlerde matriks
malzemesi olarak Al, Mg, Ti kullanilir. Her durumda matriks bir metal veya metal
alasitmidir. Takviye malzemesi olarak seramikler, partikiil, levhacik veya elyaf seklinde
kullanilir. Genel olarak takviye malzemesi, metaller arast bilesik bir oksit, bir karbiir

veya bir nitrittir.

Metal matriksli kompozitler (MMK) elastik modiile, yiiksek ¢cekme, basma ve kayma
mukavemetine, yiiksek sicakliga dayanabilme oOzelligine sahiptirler. Toz metalurjisi
yontemiyle elde edilen yapinin mekanik oOzellikleri daha iyidir. Tek tastan yapilmis
malzemelerle kiyaslanan metal matris kompozitlerinin 6nemli avantajlar1 vardir: daha
yiilksek mukavemet yogunlugu ve sertlik oranlari, daha cok asinma direnci. Matriks ve
takviye malzemesi arasindaki ara yiiziin dogal olmasi, MMK i¢in onemlidir ve bircok
ozelliklerini etkileyebilir. Genellikle arttirilan mekanik ozellikler icin kuvvetli bir bag
tercih edilir (Trojanova et al. 2004). Metal matriksli kompozitler, seramik takviyeliler
ile birlestirilmis metal matris tarafindan iiretilir ve yiiksek 6zel modiil, yiiksek uzunluk,
diisiik 1s1, elektriksel iletkenlik ve sicaklik degisimine kars1 daha az duyarlilik gosterme

gibi mekaniksel ve fiziksel 6zellikleri arttirmaktadir.

Metal matriksli kompozitler 1940 yillarinda var olurken kullamimlar1 yaygin
olmadigindan 1980 yilimin ortasinda liflerin diisiik bir maliyetle elde edilmesi ve
kullaniminin ~ gelistirilmesiyle ortaya c¢ikmistir. Yapilan incelemeler sonucunda
ultrasonik tekniklerin MMK’lerin o©zelliklerini, yapisin1 sinamak i¢in kullanilmasi
gereken ortak bir yol oldugu gosterildi. Bu konu iizerinde ilk yapilan ¢calismalardan biri
de Schramm ve Daniel tarafindan NDE teknikleriyle kusurlarin hassasiyetinin ayrintili
bir sekilde incelenmesi calismasiydi (1982). Amacglart ZE41A tipli bir magnezyum

alasiminda aliimina liflerinden yapilan MMK i¢indeki bilinen kusurlar1 ortaya
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cikarmakti (Rosset 2003).

Son yillarda teknolojinin hizla ilerlemesiyle havacilik, uzay ve otomotiv endiistrilerinde
ve diger alanlarda ileri miihendislik malzemeleri icin kullanilmak {iizere hafif aym
zamanda {iistiin ozelliklere sahip yeni malzemelere ihtiya¢ hizla artmistir (Tang et al.

2003).

Uzay, havacilik ve otomotiv endiistrilerinde kullanilan malzemeler yiiksek sicaklik,
sirtinme ve yiiksek gerilimlere maruz kalmaktadir. Bu gibi malzemelere duyulan
ihtiyag metal matriksli kompozit malzeme iiretiminin 6nemini bir defa daha ortaya
koymus ve farkli teknik ve metot kullanilarak bu konudaki arastirmalara yon

vermislerdir.

3.3. Numune Hazirlama Yontemleri

Son zamanlarda malzemelerin kaplanmasi biiyiik bir 6neme sahiptir. Teknolojinin hizla
ilerlemesiyle havacilik, uzay ve otomotiv endiistrilerinde ve diger alanlarda kaplama
yontemlerinin kullanimlar hizla gelismekte ve artmaktadir. Bunun sebebi ise; hafif ayni
zamanda iistiin Ozelliklere sahip yeni malzemelere ihtiyacin hizla artmasi, kullanim
rahathi@ ile her tiirli ortama uyum saglamasi, dayanikli olmasiyla iiretim maliyetinin
diisiik olmasi gibi sebepleri siralayabiliriz. Seramik tabanli kompozit malzemeler klasik
toz metaliirjisi yonteminde metal tozlar1 ile karistirilarak bir seramik-metal kompozit
yapist olusturulabilecegi gibi, kullanilacak olan seramik tozlarinin metal tozu ile
kaplanmas1 seklinde de metal-seramik kompozit yapilar olusturulabilir. Endiistriyel
uygulamada Oonem kazanmis metal kaplama yontemleri belli basli dort grup altinda
toplanabilir.
a) Fiziksel Metotlar

» Sicak daldirma

*  Yaymma ile kaplama

=  Vakum kaplama

= Katodik sa¢inim

= [yon kaplama
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= Iyon asilama
b) Mekanik Metotlar
= Metal giydirme (cladding)
=  Sicak piiskiirtme
c) Kimyasal Metotlar
» Yiiksek sicaklikta uygulanan metotlar
= Degisimle
» Kimyasal indirgeme ile
* Isil aynsim ile
= Diisiik sicaklik metotlar1
» Kimyasal indirgeme
= Sementasyon
* Akimsiz Kaplama
d) Elektrokimyasal Metotlar

= Elektrokaplama(elektrokimyasal kaplama)

3.4. Elektrik Akimsiz (Electroless) Kaplama

Electroless kaplama terimi ilk olarak, elektrik akimi yardimi olmaksizin nikel ve kobalt
gibi degisik bircok alagimlarin metalik substrati kaplamasiyla olusturulan bir metotu
tanimlamast i¢in Brenner ve Riddell tarafindan uygulandi. 1844 yilinda Wurtz
hipofosfat anyonu ile azaltilmis nikel katyonunu gozlemledi ve sadece siyah toz elde
etti. Ik nikel fosfor alagimlarinin parlak metalik tortular1 1911 yilinda Breteau
tarafindan elde edildi. 1916’da Roux agikca ilk elektrik akimsiz nikel kaplama
banyosunu yayimladi. Bununla birlikte, bu banyolarda nikelin kendiliginden ayristigini

ve bir yiizeyde ¢okelti olusturdugunu gozlemledi (Mallory and Hajdu 1990).

Surender ve arkadaslar1 (2004) yapmis olduklar1 ¢alismada elektroliz yoluyla nikel (Ni)
kaplanmis tungsten karbiir (WC) kompozitlerinin elektro-kimyasal davranislarini
incelemislerdir. Calismalarinda elektrolitik olarak Ni parcaciklarinin WC pargaciklar

tizerine diizenli bir dagilim sergiledigini ve incelemelerinde farkli banyo sicakliklarinin

etkilerini tespit etmislerdir. 50-60°C de 0,2 A/cm’ Ni parcaciklarinin yaklasik tane
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boyutunu hesaplamislardir. Kullandiklari banyo ve pH’in onemli rol oynadigi bu

calismada da belirtilmistir (Surender et al. 2004).

Sharma ve arkadaslar1 (1998) magnezyum (Mg) alagimlarini Ni kaplayarak malzemeye
uygulanan 1s1l islem sonras1 malzemenin 6zelliklerini incelemislerdir. Ornegin 1s1l islem
oncesi mikro sertliklerin 760-785 HV arasindayken, 230°C de 2 saatlik 1s1] islem sonrasi
bu sertliklerin 55-65 HV arttigim1 bulmuslardir. Ancak calismalarinda kullanmis
olduklar1 banyodan dolay1 piir Ni yerine NisP seklinde oldugunu belirtmislerdir
(Sharma et al. 1998).

Chen ve arkadaglarinin (2003) yaptiklart ¢alismada kiiciik silisyum karbiir (SiC)
tozlarina elektrik akimsiz (electroless) Ni kaplama yontemini uygulamislardir. EDS
(Energy dispersive spectrometry) ile yapilan calisjmada nano boyuttaki SiC
partikiillerinin davranislarinda elektrik akimsiz Ni kaplamanin Onemli bir etkisinin
oldugu goriilmiistiir. Elektrik akimsiz Ni kaplama sonucunda kiiciik karbiirlerin TEM
(transmission electron microscopy)’de atomik yapilart incelenmistir. Kaplanmis SiC

partikiillerinin ¢ok siki oldugu goriilmiistiir ( Chen et al. 2003).

Kretz ve arkadaslar1 (2004) calismalarinda aliiminyum matriksli kompozitler i¢in SiC
partikiillerinin iizerine nikelin electroless deposition kaplanmasini calismiglardir.
Calismada ii¢ farkli SiC kullamilmistir. Kaplama islemine SiC partikiillerinin ilave
edilmesinin asinmay1 azalttigi goriilmiistiir. Partikiil dagilimina bakildiginda yeniden
giiclendirilmis kompozitlerin kaplanmis ve kaplanmamis arasinda Onemli bir fark
olmadig1 goriilmiistiir (Kretz et al. 2004). Yapilan bir¢cok ¢alismada arastirmacilar bu

teknigi gelistirerek cesitli kullanim alanlar1 bulmuslardir.

Elektrik akimsiz nikel kaplama, (i) alasim kaplamalar, (i1) kompozit kaplamalar ve (ii)
metalik kaplamalar olmak iizere iic kisma ayrilir. Kontrol edilen kimyasal indirgenme
reaksiyonu ile elektrik akimsiz kaplama kimyasi, ylizey miithendisligi, metal bitirme gibi
onde olan gelisme alanlarinin biri olarak ortaya cikar. Elektrik akimsiz nikel kaplama
(EN) giderek daha cok kullaniliyor oldugu icin benzersiz fizikokimyasal ve mekaniksel

ozelliklere sahiptir. Kullanilabilir olmasin1 saglayan 6zelliklerinden bazilart;
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* Homojenlik ( + 2,5um)

* Miikemmel bir korozyon direnci

* Asinma ve agindirma direnci

» Lehimlenebilme 6zelligi

» Yiiksek sertlik derecesi

*  Amorf, mikrokristal ¢okelti (birikinti)
» Yiiksek yansitma katsayisi

» Diisiik katsayili siirtiinme

= Ozdireng

* Manyetik 6zellikler

Elektrik akimsiz (electroless) kaplamasinin bir¢ok uygulamasinda aginma ve korozyon
direnci temel alinir. Buna ragmen parlaklik (1is1ldama) gibi 6zellik, savunma ve uzay
uygulamalarinda biiyiik bir potansiyele sahiptir (Agarwala 2003). Cizelge 3’te yapilan
caligmalarin 6zellikleri rapor edilmistir. Calismamizda kullandigimiz WC-Ni, WC-Fe-
Ni, SiC-Fe-Ni ve B4C-Al-Ni kaplamalarinin 6zellikleri Cizelge 3’te bulunmasa da farkl
kimyasallarla yapilan kaplamalarin mikro yapisal 6zellikleri hakkinda bilgi vermektedir
ve yapilacak olan caligmalara baska yonde bir katki saglayarak uygulama alanlar
arttirillabilinir. Bu durumda fizik alaninda ve malzeme biliminde yeni gelismelere ve

arastirmalara yol acabilir.

Elektrik akimsiz nikel kaplama (EN) hi¢ siiphesiz giiniimiizde kullanilan en Onemli
katalitik kaplama siirecidir. EN kaplamanin kimyasal ve fiziksel Ozellikleri sirasiyla
onun bilesimine ve EN kaplama banyosunun ¢alisma kosullar1 ve formiillestirilmesine
baglidir (Mallory and Hajdu 1990). Kisacasi, Electroless kaplama, ayn1 elektrotta es
zamanli bir sekilde meydana gelen iki veya daha ¢ok tepkimenin miikemmel bir

ornegidir (Bindra et al. 1984).
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Cizelge 3. Elektrik akimsiz nikel temel alinarak yapilan kaplamalar ve calisma icin diisiiniilen
uygun ozellikler (Agarwala 2003).

Sistem

N-P-E
Ozelik Ni-P Ni-B Ni-P-B Ni-P-Al0y Ni-P-5iC Ne-P-MloS; Ne-P-C Fe-Ni-P Ni-P-5;1; Ni-W-P Ni-Sp-P -0thers Np-PTFE

Yap Y

Yapl (i)
Mikrosertlk
Azinma

Kaplama aran
Morfalaji
Sumuzakik
Korazyaon direnci
Manyetik dzelik
Gozeneklilik
Yapizma

Gzdirenc

Kazima direnci
Cekme mukavemeti
Sicaklk sabitesi

Yorulma mukayemeti

Lehimlenekilme
izlenekilme
Izlanakilirik
Ddzginlik
Parlaklik u

LI TR S I I e T S R
-

Farkli arastirmacilar tarafindan ¢aligsma altindaki 6zellikler e isareti ile gosterildi. (*) kaplanmis olan1 ve

(#) 151l islemli ¢okeltileri gosterir.
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4. MATERYAL ve METOT

4.1. Numuneler

Seramik-metal kompozitler, tungsten karbiir tozlariyla birlikte kullanilan nikel ile elde
edildi. Hazirlanan kompozit malzemeler elektrik akimsiz nikel kaplama yontemiyle ve
toz karisimi yontemi ile hazirlandi. Bu yontemlerde basarili bir bilesim; degisik
faktorleri iceren parcacigin katalitik hareketsizligine, parcacik yiikiine, electroless banyo
bilesimine, banyoda reaksiyona girme kabiliyetine, metalik matris ile parcaciklarin
uyumuna, kaplama hizina ve parcacik boyutu dagilimina baghdir. Kaliteli bir nikel
kaplama i¢in elektrik akimsiz nikel kaplama ¢6zeltisinin 6gelert;

¢ Nikel iyonlarinin kaynagi

e Indirgeyici etmeni

e Uygun bilesik etmenleri

¢ Dengeleyiciler/ Engelleyiciler

e Enerji

Bu calismada, numuneler iki kistmda incelenmistir.
1) Kaplamali-Kaplamasiz karsilastirilmasi i¢in yapilan numuneler

2) Karbiirlii bilesiklerin karsilastirilmasi icin yapilan numuneler

Birinci kisimda kaplamali numunelerin hazirlanmas: i¢in elektrik akimsiz nikel kaplama
yontemi ve kaplamasiz numunelerin hazirlanmasi i¢in ise toz karisimi yodntemi

kullanildi.

1) Kaplamali- Kaplamasiz karsilastirilmasi icin yapilan numunelerin hazirlanmasi

Bu desteklenen numuneler, Afyon Kocatepe Universitesi Bilimsel Arastirma Proje
Kurulu tarafindan 06.FENED.11 nolu proje kapsaminda hazirlanmistir. Kaplama icin
nikel, NiCl,.6H,O (Nikel kloriir)’den elde edilmistir. Yaklasik olarak 1 gr nikel elde
etmek icin 4 gr nikel kloriir (NiCl,.6H,O) gerekmektedir. Tungsten karbiir %70

oraninda ve kaplamadan gelecek olan Nikel oran1 da %30 olarak alinmistir.
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Hazirlanacak olan numuneler i¢in kimyasal bilesikler ve alman oranlar Cizelge 4’te
verilmistir.

Cizelge 4. WC tozlan icin hazirlanan nikel kaplama banyosunun kimyasallar1 ve oranlari.

Bilesik Kiitle (gr)
Tungsten Karbiir (WC) 21
NiCl,.6H,O (Nickel chloride) 36
Hydrazine Hydrate (N,H,.H,O) 30
Saf Su 70
Sicaklik (°C) 95°C
pH Degeri 9

Cizelge 4’te verilen tungsten karbiir (WC), Nikel kloriir (NiCl,.6H,0), Hydrazine
Hydrate (N,H4. H;O), saf su, 800 ml’lik bir behere ilk énce 36 gr nikel kloriir koyulup
tizerine 70 ml Hydrazine hydrate +saf su karisimi ilave edildi ve ortama 1s1 verilerek
nikel kloriiriin erimesi saglandi. Daha sonra 21 gr (WC) tungsten karbiir tozu ilave
edilip, karistirlldi. Yaklasik olarak 5-10 dk bekledikten sonra banyo sicakligi 95°C’ye
ulastiginda pH’1 9 olarak ayarlamak icin amonyak ilave edilip, reaksiyonun hizlanmasi
ve kaplamanin gerceklesmesi saglandi. 25 dk sonra geriye kalan 30ml Hydrazine
Hydrate +saf su karistmi eklendi. Ayrica tepkime olasiya kadar belirli araliklarla
amonyak ilave edilip, reaksiyonun tamamlanmasi saglandi. Yaklasik 1 saat sonra
reaksiyon tamamlanarak kaplanmis olan tozlar alindi. Birka¢ defa saf su ile daha
sonrada aseton ile ve tekrar saf su ile filtreden gecirilerek yikandi. Yikandiktan sonra
kurutma firininda kurutuldu. Ayni islemler uygulanarak 4 numune icin toz karisimi
hazirlandi. Olusturulan bu tozlar 30 mm capindaki silindir bi¢cimli kaliplarda ve 360 bar
basingla preslendi. Hazirlanan tozlar 1000°C, 1100°C, 1200°C ve 1300°C sicakliklarda

tiip firinda argon gazi altinda sinterlendi.

Kaplamasiz olarak hazirlanacak numunelerin toz karisimi ise %70 oraninda tungsten
karbiir (WC) tozu 35gr ve %30 oraninda saf nikel tozu 15gr alinip, birlikte homojen bir
sekilde karistirilarak toz karisimi elde edildi. Kaplama yapilmadan bu sekilde 4 numune
hazirlandi. Kaplamali tozlar gibi bu tozlarda 30mm c¢apindaki silindir bicimli kaliplarda,

400 bar basingla preslendi ve ayn1 sicakliklarda sinterlendiler.
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Olusturulan numunelerden kaplamali WC-Ni numunesinin biitiin bu islemlerden sonra
dokunuldugunda gayet sert oldugu, herhangi bir dagilma, kirilma ya da catlamanin
olmadig1 goriilmiistiir. Kaplamasiz WC-Ni numunesinde ise, sinterlenmeden 6nce ¢ok

dikkatli davranilmasi gerektigi aksi takdirde dagilacag: goriilmiistiir (Sekil 6).

Kaplamasiz VWC-Ni numunesi Kaplamali WC-Ni numunesi

Sekil 6. Elektrik akimsiz nikel kaplama yontemiyle hazirlanmis WC-Ni kompozit numunesi ve

homojen bir sekilde karistirllarak hazirlannms WC-Ni kompozit numunesinin goriintiisii.

2) Karbiirlii bilesiklerin karsilastirilmasi icin yapilan numunelerin hazirlanmasi

Bu kistmda kullamlan numuneler Ogr. Grv. Ahmet Yonetken’in Doktora tezi icin
Afyon Kocatepe Universitesi Teknik Egitim Fakiiltesi Metal Boliimii Yrd. Dog. Dr.
Ayhan EROL tarafindan yonetilen 106T744 numarali Tiibitak Arastirma Projesi
kapsaminda hazirlanmistir. Bu ¢alismada olusturulacak olan seramik-metal kompozit
numunelerde karbiir ana malzeme olarak se¢ilmis ve endiistride énemli kullanim alani
bulunan tungsten karbiir (WC) ve silisyum karbiir (SiC) ile yeni gelisen bir malzeme
olan bor karbiir (B4C) numunelerin seramik tabanini olusturacak olup nikel tabanli (AIN
veya NizAl gibi) metal tozlar1 ile beraber kullanilarak numuneler olusturuldu.
Kaplamada nikel elde edebilmek i¢in yine NiCl,.6H,O (Nikel kloriir) kullanildi.
WC+Fe+Ni kompozit numunesinde %35 WC, % 35 Fe, %30 Ni kullamilmistir.
Hazirlanacak olan numuneler i¢in kimyasal bilesikler ve alman oranlar Cizelge 5’te
verilmistir. SiC+Fe+Ni kompozit numunesinde %20 SiC, %50 Fe, %30 Ni
kullanilmistir. Bu kompozit numuneler i¢in kullanilan kimyasal bilesikler ve alinan

oranlar Cizelge 6’da verilmistir. B4C+Al+Ni kompozit numunesinde ise %60 B4C, %10
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Al ve %30 Ni kullanilmistir. Kullanilan kimyasal bilesikler ve alinan oranlar Cizelge

7’de verilmistir.

Cizelge 5. WC-Fe-Ni tozlan icin hazirlanan nikel kaplama banyosunun kimyasallar1 ve oranlari.

Bilesik Kiitle (gr)
Tungsten Karbiir (WC) 10,5
Demir (Fe) 10,5
NiCL,.6H,0 (Nickel chloride) 9
Hydrazine Hydrate (N,H,.H,0) 30
Saf Su 70
Sicaklik (°C) 95 9C
pH Degeri 9

Cizelge 6. SiC-Fe-Ni tozlari icin hazirlanan nikel kaplama banyosunun kimyasallar: ve oranlari.

Bilesik Kiitle (gr)
Silisyum Karbiir (SiC) 6
Demir (Fe) 15
NiCL,.6H,0 (Nickel chloride) 9
Hydrazine Hydrate (N,H,;.H,O) 30
Saf Su 70
Sicaklik (°C) 95 9%C
pH Degeri 9

Cizelge 7. B4C-Al-Ni tozlari icin hazirlanan nikel kaplama banyosunun kimyasallar: ve oranlari.

Bilesik Kiitle (gr)
Bor Karbiir (B4,C) 18
Aliiminyum (Al) 3
NiCL,.6H,0 (Nickel chloride) 9
Hydrazine Hydrate (N,H,;.H,O) 30
Saf Su 70
Sicaklik (°C) 95°C
pH Degeri 9

Bu oranlar kullanilarak, her biri i¢in ayr1 ayr1 Kaplamali-Kaplamasiz karsilastirilmasi

icin yapilan numunelerin hazirlanmasinda oldugu gibi elektrik akimsiz nikel kaplama
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banyosu kullanilmis ve ayni islem sirasi ile yapilmistir. Olusturulan bu tozlar 15mm
capindaki silindir bi¢imli kaliplarda ve 300 bar basingla preslenmistir. Hazirlanan WC-
Fe-Ni tozlar1 600°C, 700°C, 800°C, 900°C, 1000°C ve 1100°C sicakliklarda tiip firinda
argon gazi altinda sinterlenmistir. SiC-Fe-Ni tozlar1 600°C, 800°C, 1000°C ve 1100°C
sicakliklarda sinterlenmistir. B4C-Al-Ni tozlar ise 500°C, 600°C, 700°C, 800°C, 900°C,
1000°C, 1100°C ve 1200°C sicakliklarda sinterlenmistir.

Sekil 7. Elektrik akimsiz nikel kaplama yontemiyle hazirlanmis a) SiC-Fe-Ni kompozit numunesi

b) B4C-Al-Ni kompozit numunesi ¢) WC-Fe-Ni kompozit numunesi goriintiisii.

Kaplamalar yapildiktan sonra karbiirlii bilesiklerde gozle goriinen farklar ise; WC-Fe-Ni
bilesiginin digerlerine gore daha saglam ve sert oldugu goézlemlenmistir. En zayif
sertlige ve kirillgan bir yapiya ise B4C-Al-Ni bilesiginin sahip oldugu goriilmektedir.
Sinterlendikten 6nce ve sonra Olciilen ¢ap ve kalinliklarinda ise azalmalar oldugu da
tespit edilmistir. Cok az veya normal bir basing altinda tozlarin belirli bir sicaklikta
sinterlenmeleriyle meydana gelen kendini ¢cekme de normaldir. Aksine, ¢ok yiiksek
basinglar altinda preslenen cisimler kendileri cekmedikleri gibi, bir hacim biiyiimesi de

gosterdikleri bilinmektedir.
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Electroless Nikel
Kaplama Banyosu

Tozlarn ilave Edilmesi

Amonyak Tlavesi pH Ayari
icin
Banyo Sicakhg , 95°C
ve
pH Ayari, 9

Reaksiyonun Bitmesi, 1 saat

Yikama ve kurutma Islemleri

Presleme

Sinterleme

500°C, 600°C, 700°C
800°C, 900°C, 1000°C,
1100°C, 1200°C, 1300°C

—

I
SEM ANALIZi ve TANECIiK BOYUTU

HIZ OLCUMU ve YUTULMA OLCUMU

Sekil 8. Deney akis semasi
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Presleme islemi;

Kaplamali-Kaplamasiz karsilastirilmast icin ve Karbiirlii bilesiklerin karsilastirilmasi
icin hazirlanan tozlar 6zel olarak hazirlanmis celik kalip igersinde basing etkisiyle
kompakt bir hale getirilir. Bu islem icin genellikle hidrolik, mekanik veya pnomatik
presler kullanilmaktadir. Uygulamalarin ¢cogunlugunda, toz karisimi yercekimi etkisiyle
kalib1 doldurur, fazla kisimlar alinir ve tozu sikistirmak i¢in pres kapatilir. Daha sonra
hidrolik pres kolu kaldirilip iizerine ¢elik halka konulup, pres kolu yavas yavas
indirilmeye bagslanir ve istenilen numune elde edilir. Sikistirma islemi ile tanecikler
arast bag ve mukavemet artar, gbzeneklilik azalir. Bu calismada 24gr’lik olusturulan
kaplamali ve kaplamasiz WC-Ni tozlar1 30mm capindaki silindir bi¢imli celik kalip
icine yerlestirilir ve kaplamali tozlar 360 bar ~ 6 tonluk bir basingla, kaplamasiz tozlar
ise 400 bar ~8 tonluk bir basingla preslendi. Ayni sekilde 2-2,5 gr’lik olusturulan
kaplamali WC-Fe-Ni, SiC-Fe-Ni ve B4C-Al-Ni tozlar1 15mm capindaki silindir bi¢gimli
celik kaliba koyuldu ve 300 bar basingla preslendi. Farkli basinclarda preslenmelerinin
sebebi ise kaplama sonucu elde edilen numunelerin tanecik boyutlarinin biiyiik olmasi
bu sebepten dolayr gozenekliligin az olmasi, mukavemetinin daha cok olmasi ve
tanecikler aras1 daha kuvvetli bir baga sahip olmasindan dolay1 biiyilk numuneler i¢in
360 bar, kiicik numuneler i¢in ise 300 bar basilmasi yeterliydi ama kaplamasiz
numuneler ince, kiiclik tanecikli oldugu i¢in, homojen karisimli ve tanecikler arasi siki
bir bag olmadigindan dolay1r daha yiiksek bir basing gerekliydi. Bu yiizden 400 barda
basildu.

Sekil 9. Hidrolik pres makinesi
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ey

Sekil 10. Caliymada kullanilan silindir bicimli ¢elik kalip.

Sinterleme islemi;

Her iki sekilde hazirlanan kaplamali tungsten karbiir-nikel tozlar ve kaplamasiz
tungsten karbiir-nikel tozlari, tungsten karbiir-demir-nikel tozlari, silisyum karbiir-
demir-nikel tozlar1 ve bor karbiir-aliiminyum-nikel tozlar1 argon gazi atmosferinde Sekil
11°deki tiip firinda farkli sicakliklarda sinterlendiler. Oda sicakliginda baglatilan
sinterleme islemi olurken sicaklik artis1 yaklasik olarak dakikada 10°C ‘dir. Istenilen
sicaklik degerine cikip, 2 saat beklendikten sonra kapatilip, sogumaya birakildi.
Sinterleme sirasinda sicaklik artisinin yavas olmasi tercih edilir; ¢linkii sicaklikla
numune i¢inde bazi degisimler olacaktir. Olabilecek herhangi bir reaksiyonun yavas ve
giivenilir bir sekilde gerceklesmesi icin, catlama, kirilma, dagilma vb. olmamasi i¢in ve

sinterlemenin diizgiin olmasi i¢in tercih edilir.

Sinterleme sicakligi gibi, sinterleme miiddeti de kullanilan malzemeye gore degisir. Sert
alagimlar ve miknatis alasimlarinda oldugu gibi bircok hallerde de birkag saat siiren bir
sinterleme islemi vardir. Sinterleme zamani ve sicakligi arasinda basit bir bagint1 vardir.
Sinterleme sicakligi yiikseldikce sinterleme zamani kisalir; aksine olarak algak bir

sinterleme sicakligl sinterleme zamaninin uzamasina sebep olur.
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Sekil 11. Argon gazi atmosferinde sinterleme islemi icin kullanmilan tiip firin.

4.2. Ultrases Olciim Sistemi

Hiz ve yutulma ol¢timleri Ultrasonik Puls-Eko yontemiyle A-Scan goriintiisiindeki on
ve arka ylizeylerden alinan yansima pikleri ile elde edildi. A-Scan ekraninda yatay skala
malzeme kalinlig1 cinsinden zamani, diisey skalada yanki genliklerini gosterir. Ayrica
A-Scan ekram klasik hata dedektorlerinde en ¢ok kullanilan goriintiileme sekli olup, bu
yontemle hatanin yerini, tipini ve boyutunu analiz etmek miimkiindiir. Ultrases
kullanilarak malzeme karakterizasyonu c¢alismalarinda numunelerin boyutlarinin
belirlenmesi, numune yiizey genisliginin belirlenmesi, numune kalinligi ve numune
yiizeyinin piiriizsiizliigli dikkat edilmesi gereken ©Onemli unsurlardandir. Ultrases
Olciimlerinde numunenin ¢ok kalin veya cok ince olmasi istenmeyen bir durumdur.
Ayrica numune ylizeyinin yeterince genis olmamasi durumunda elde edilecek olan
spektrumda ayn1 6l¢iide istenmeyen ve bilinmeyen pikler bulunacagindan bu 6zellikler
dikkate almmarak numuneleri hazirladik. Kaplamali-Kaplamasiz karsilastirilmasi icin
yapilan WC-Ni numunelerinin ve Karbiirlii bilesiklerin karsilastirilmast icin yapilan
WC-Fe-Ni, SiC-Fe-Ni ve B4C-Al-Ni numunelerinin kalinliklart dijital kumpas ile
olciildii.

Numunelerin hiz ve yutulma oSl¢timleri Sekil 12°de kullanilan Sonatest Sitescan 150
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model ultrases dalgas1 akis dedektorii ile yapildi. Ultrases dalgasi hiz ve yutulma
Olctimleri i¢cin 2 MHz ve 4 MHz alici/verici problar (Sonatest SLH2-10 ve Sonatest
SLH4-10) kullanild.

Sekil 12. Sonatest Sitescan 150 model ultrases dalgas1 akis dedektorii.

Proplarla numune arasinda bir kuplaj sivisi olarak Sonatest sonagel-W sivi jeli
kullanildi. Daha sonra alici/verici transducer ile numuneye gonderilen ultrases
dalgasinin goriintiisii Sekil 13’te A-Scan ekranindaki 6n cidar yansima, arka cidar

yansima pikleri ve yankilar pikleri ile elde edilmistir.

Transducer’larin numuneden olan yiikseklikleri degistirilerek spektrumda en keskin pik
elde edilinceye kadar denendi. Ultrases akis dedektoriinde kalinlik Sl¢timii yazilip,

kalibrasyon kabul edilir ve ekranda numunenin ultrases hizi okunur.

Numune kalinlig1, aslinda attenuation (yutulma) olctimleri i¢in dikkat edilmesi gereken
onemli bir unsurdur. Yutulma olctimlerinin yapilabilmesi icin arka ylizeyden gelen en
az iki yansima pikinin 6lgiilebilmesi gerekir. Bu yiizden eger numune c¢ok kalin olursa
ultrases dalgas1 kat1 icindeki yutulmadan dolayr olciilmesi gereken ikinci arka yiizey
yansimasinin spektrumda gozlenmesi zorlasacaktir. Eger numune c¢ok ince olursa
ultrases dalgas1 materyal ile cok az etkileseceginden genliklerinde ol¢iilmesi gereken

yutulma tam olarak belirlenemeyecektir.
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Sekil 13. Numuneden alinan yansima piklerinin goriintiisii.

Attenuation Olctimleri ise Sekil 13‘te elde edilen yansima pikleri ile elde edilen
genlikler kullanildi. Ardisik yansiyan iki ultrases dalgasinin genliklerinin oram ile

attenuation katsayis1 hesaplandi. Bu teknikte yutulma katsayisi;

Ot:lZOIOgi (16)
d 4,

denklemi ile hesaplandi. Ayrica Sekil 14’te Sonatest Sitescan 150 model ultrases

dalgas1 akis dedektorii cithazinin kullanim semast verilmistir.

Cesitli 6lctim egrileri gizildigi
zaman ve hafiza fonksiyonlarinin

kabul edilmesi olarak kullanilir Ana meni

: grup secimi
\ Soltaraftakimenii  /

4"Yumusak” secimine hareket

Normal & Tam ekran anahtar \\ etme / Sag tarafdaki meni
goriintistintin degistirilmesi X \ / r secimine hareket
~ g — N / etme
\\ 3 il
2 Parametre
o " degerlerinin
‘ el ot L i t azaltimas
A-Scan gdsteriminin i .
Normal, Fregze & Fe.ak e 5 y AS [FE8 PROBE TAC AUO 1CG AUS AP _ m \
arasindaki degisimi ! ; s : i . Parametre
& ; ‘ : i degerlerinin
arttirimasi

Spesifik yardm ~ —— | o :
baglantisi gosterimi : o P -
Parametre ayarlarinin

adim boyutunun

USB Baglantisi —— dedgistiriimesi
Sarj Baglantis|
Tek ve cift
gy iy { transducerlari
Acmal Kapama Dilgmesi / 7 | degistime
Kazancin / | Kazanc ayarlamak igin
i R | adim boyutunun

azalimasi  Referans & Kazang ~ dedistirimesi

arasindaki degisim

Sekil 14. Sonatest Sitescan 150 akis dedektorii cihazinin kullamim semasi.
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5. SONUCLAR

5.1. Kaplamah-Kaplamasiz Karsilastirillmasi I¢cin Yapilan Numunelerin Taramah

Elektron Mikroskobu (SEM) ve EDX Analizleri

Numuneler olusturulup sinterlendikten sonra fiziksel Ozelliklerinin tayini icin, SEM,
EDX analizleri yapilmistir. SEM ve EDX analizleri ile yapilan kaplamanin gerceklesip
gerceklesmedigi tespit edilmistir. Kaplamali-Kaplamasiz ~ karsilagtirllmasi  igin

hazirlanan ve farkli sicakliklarda sinterlenen WC-Ni numunelerinin SEM goriintiileri ve

EDX analizleri verilmistir.

Detector =SE1  Hag= 5.00KX

(X Detector = SE1 Mag= 5.00 KX
IProbe= 478pA EHT=20.00kV AKU-TUAM

IProbe= 351pA EHT =20.00kV AKU-TUAM

1000 C WC Ni Kaplamasiz

(a) (b)
Sekil 15. 1000 °C’de sinterlenen (a) kaplamali WC-Ni tozlarmin (b) kaplamasiz WC-Ni tozlarimin
SEM goriintiisii.

2um

Detector = SE1 Mag= 5.00KX
—

IProbe= 478pA EHT=20.00kV AKU-TUAM

1100 C WC Ni Kaplamali

(c) d)
Sekil 16. 1100 °C’de sinterlenen (c) kaplamali WC-Ni tozlarimin (d) kaplamasiz WC-Ni tozlarinin

SEM goriintiisii.
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Detector = Mag= 5.00 KX
IProbe= 478pA EHT =20.00 kV AKU-TUAM

Sekil 17. 1200 °C’de sinterlenen (e) kaplamali WC-Ni tozlarmin (f) kaplamasiz WC-Ni tozlarimin
SEM goriintiisii.

(® (h)
Sekil 18. 1300 °C’de sinterlenen (g) kaplamali WC-Ni tozlarmin (h) kaplamasiz WC-Ni tozlarimin
SEM goriintiisii.
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Bu SEM goriintiileri kullanilarak ilk 6nce her sicakliktaki kaplanmis olan numune ile

kaplanmamis olan numune arasindaki degisimler incelenmistir.

1000°C’de kaplamali ve kaplamasiz WC-Ni numuneleri arasinda farkliliklar
oldugu agik¢a goriilmektedir. Kaplamali numunenin taneciklerinin birbirleriyle
kaynastigi ve kaplamasiz numuneye gore daha biiyiik tanecikli yapiya sahip
oldugu, kaplamasiz numunenin taneciklerinin yap: i¢ine gomiilii ve daha sik

oldugu goriilmektedir (Sekil 15).

1100°C’de; kaplamali numunenin taneciklerinin daha da belirginlesmis
(yuvarlak) oldugu, kaplamasiz numunede ise taneciklerin sayisinda artma ve

gozeneklerde azalma oldugu goriilmektedir (Sekil 16).

1200°C’de; kaplamali numunenin sicaklik artigi ile tanecik yapisinin yavas
yavas bozuldugu ve bu sebepten taneciklerin biiyiidiigii, gozenekliligin de
azaldig1 goriillmektedir. Kaplamasiz numunenin tanecik sayisinin arttigini ve

homojen bir yapiya sahip oldugu goriilmektedir (Sekil 17).

1300°C’de ise kaplamali numunedeki taneciklerin sicaklik artis1 ile yapisinin
bozuldugu, taneciklerin birbirleriyle etkilesiminin arttig1 ve bu yilizden tanecik
yapisinin  degistigi tam anlamiyla goriilmektedir. Gozeneklilik tanecik
etkilesiminden azalmistir. Taneciklerin birbirleriyle baglanmasi, elde edilen
kompozit numunenin mukavemetinin de iyi oldugunu gosterir. Kaplamasiz
numunede de ayni durum vardir. Fakat tek fark, tanecikleri kiiciik oldugundan
birbirleriyle olan etkilesimleri, baglart azdir ve gozeneklilik vardir. Bundan

dolay1 kaplamali numunenin sahip oldugu mukavemete sahip degildir (Sekil 18).

Yapilan bu incelemeler ve dort kaplamali, dort kaplamasiz SEM goriintiilerinin

karsilastirilmas: sonucu sicaklik arttikca tanecik boyutunun da arttifi ve sinterlenme

sicakligindaki taneciklerin birbirlerine daha da baglandigi gozlemlenmistir. Cizelge

8’de kaplamali ve kaplamasiz WC-Ni kompozitinin ortalama tanecik boyutlar

verilmistir.
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Cizelge 8. Deneysel olarak elde edilen ortalama tanecik boyutlari.

SinterlenmeSicakhiklar1 | Kaplamali WC-Ni Numunesi KaplamasizWC-Ni Numunesi
Ortalama Tanecik Boyutu Ortalama Tanecik Boyutu
(nm) (um)
1000°C 3.44 3.11
1100°C 3.55 3.21
1200°C 3.92 3.43
1300°C 5.18 3.51

Cizelge 8’de goriildiigii gibi Kaplamali WC-Ni numunesinin ortalama tanecik boyutu
1000°C, 1100°C, 1200°C’de birbirine yakin bir sekilde artis gosterirken 1300°C birden
yiikksek bir artisin oldugu yani tanecik boyutunun biiyiidiigii goriilmiistiir. Fiziksel
ozelliklerdeki bu degiskenin degisimin nedeninin faz doniisiimii  oldugunu

diistiniilmektedir.

Faz Doniistimii= Cekirdeklesme olusmasi (Tanecik Boyutu)+ Biiyiime (Akbulut) .

Fiedler ve Stadelmailer yaptiklar1 ¢alismalarda deneysel verilerden 1300°C’deki kati
fazin oOzelliklerini ve sivilasma ylizey egrisinin kaba bir yaklasgiminin deneysel veri
noktalar1 ile uyumunun agik (dogru) oldugunu gostermislerdir (Fiedler et al. 1975).
Ayrica karbiir bilesiklerinde kesin bir bilgiyi elde etmek icin, nikel-tungsten-karbon
sistemindeki 1300°C’de izotermal bir boliimiin ve bir sivilagsma egrisi izdiisiimiiniin
oldugunu belirlemislerdir. Katilagmada, kati ve sivinin birleserek baska bir kati
olusturduklar1 {iclii reaksiyonlar olarak ifade edilen peritektik agik¢a goriilmektedir.
Sivilagsma egrisi izdiisiimiiniin ilk olarak tungstenin genisletilmis bir alanini ve Ni,W4C
eta-karbiiriinii olusturan peritektigin daha kiiciikk bir alanim iceren WC bilesigini
gosterdigini tespit etmislerdir. Alasimlarda 1300°C’de sondiiriilen {i¢ atomlu (tungsten-
karbon-nikel) faz evresi gozlemlemislerdir (Fiedler and Stadelmaier 1975).
Alasimlardaki 6zellikleri faz doniistimleri etkilemektedir. Bu yapilan sonuglara ve elde
edilen bilgilere gbre bizim numunelerimizde gozlemledigimiz ise 1300°C’de tanecik
boyutundaki bu degisimin faz doniisiimiinden oldugu acik olarak goriilmektedir. Sekil
19°da 1000°C’den 1200°C’ye kadar olan tungsten-karbon faz diyagrami, Sekil 20°de ise
1300°C’deki tungsten-karbon-nikel faz diyagrami verilmistir.
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Sekil 20. 1300°C ‘deki W-C-Ni faz diyagram.
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Sekil 21. 1000 °C’de sinterlenen kaplamali WC-Ni EDX analizi.
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Sekil 22. 1000 °C’de sinterlenen kaplamasiz WC-Ni EDX analizi.
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Yapilan EDX analizlerinde kaplamada kullanilan tungsten karbiir, nikel elementleri
tespit edilmistir. Bu da bize kaplamanin basarili bir sekilde gergeklestirilmis oldugu
gostermektedir. Kaplamali ve kaplamasiz numuneler i¢in elde edilen yiizde agirlik

oranlar1 Cizelge 9’da verilmistir.

Cizelge 9. Kaplamal ve kaplamasiz WC-Ni numunelerinin EDX analizi sonucu yiizde agirhk
oranlar1.

Elementler Kaplamali WC-Ni numunesi Kaplamasiz WC-Ni numunesi

Wt % oranlari Wt % oranlari

1000°C | 1100°C | 1200°C | 1300°C | 1000°C | 1100°C | 1200°C | 1300°C

Karbon 17.44 28.77 5.77 20.02 23.20 23.69 22.51 24.02
Nikel 68.61 36.66 50.86 39.69 16.55 5.08 2.08 12.64
Tungsten 13.95 34.57 43.37 40.29 60.26 71.22 75.41 63.33

Genel olarak yiizde agirlik oranlari; alinan bolgede simirli kalmak sartiyla ne kadar
oranda hangi element veya elementlerden oldugunu gosterir. Oranlar arasinda olusan bu
farkliliklar su sekilde agiklanabilir. EDX sonuclari, numunenin C’nun 6nemli bir
miktarimi icerdigini gosterir. Yine de WC tanecikleri matriks i¢ine iyice yerlesir yani
diger bir ifadeyle gomiiliir. Bu sebepten WC bilesiginin C igerigi ile iliskisi net olarak
belirtilemez. Bu, C ve W ve hatta Ni igerigi ile ilgili sonuclarin yanlis anlagilmasina
sebep olmaktadir. Ni kaplamalari, W’in daha diisiik degerlerine yol acan bir filtre olarak
gorev yapar ve algilayiciya ulasmasi icin ikincil elektronlar1 engelleyebilmektedir.
Ayrica alinan bolgenin alaninin diiz olmasi gerekir. Aksi takdirde diiz olmadigi i¢in
ikincil elektronlarin sensore ulagmasi zor olacak ve sonuclarin yeterince yiiksek okuma
oranlar1 elde edilemeyecektir. Tercihli sacimm olacaktir. Ozellikle W veya Ni igerigi
daha fazla olabilir. W (tungsten) oraninin az olmasinin sebebi ise, partikiillerin kaplh
olmasindandir. Bu sartlar altinda, SEM goriintiileri 1s181inda ve EDX analiz sonuglarina
gore elektrik akimsiz nikel kaplama yontemiyle hazirlanan WC-Ni kompozitlerinin ve
toz karisimi yontemiyle hazirlanan WC-Ni kompozitlerinin basarili bir sekilde elde

edildigi goriilmektedir.

46




5.2. Karbiirlii Bilesiklerin Karsilastirllmasi Icin Yapilan Taramal Elektron
Mikroskobu (SEM) ve EDX Analizleri

Karbiirlii bilesiklerin karsilastirilmasi icin hazirlanan ve farkli sicakliklarda sinterlenen
numunelerinin SEM goriintiileri ve EDX analizleri verilmistir. B4C-Al-Ni numunesinin

SEM goriintiileri;

Detector = SE1 = 1.00KX o 10um Detector=SE1  Mag= 1.00KX
etector Mag= 100K 5000 BACARN o 1ag

IProbe= 95pA EHT =20.00kV AKU-TUAM IProbe= 95pA  EHT =20.00KV AKU-TUAM 600 C BAC-AMNi

Detector=SE1  Mag= 1.00K> 2006 10um Detector=SE1 ~ Mag= 1.00KX ~ RAC A
1pr 98pA  EHT =1800kV AKU-TUAM (00 CCAENI — IProbe= 98pA  EHT =18.00kV AKU-TUAM SORE AL

Sekil 24. (c) 700°C’de, (d) 800°C’de sinterlenen B,C-Al-Ni tozlarinin SEM goriintiileri.
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Detector=SE1 ~ Mag= 1.00KX o - ! Detector=SE1  Mag= 1.00KX A 10um
900 C BAC-AH " c H
IProbe= 98pA  EHT =18.00 kv AKU-TUAM 900 C BAC-ANI IProbe= 98pA EHT =18.00 kv AKU-TUAM

Sekil 25. (e) 900°C’de, (f) 1000°C’de sinterlenen B,C-Al-Ni tozlarimin SEM goriintiileri.

Dete: 1 1 Detector = SE1 X 10pum

IProbe= 98pA  EHT =18.00kV AKU-TUAM 1100 CBAC-AHNI H— |Probe= S8pA EHT=18.00kV AKU-TUAM

(® (h)
Sekil 26. (g) 1100°C’de, (h) 1200°C’de sinterlenen B,C-Al-Ni tozlarmin SEM goriintiileri.

1200 C BAC-AINi
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SiC-Fe-Ni numunesinin SEM goriintiileri;

Detector = SE1
IProbe= 98pA  EHT=19.00kV AKU-TUAM

St Mag= 1.00KX N 10um
IProbe= 98pA EHT=18.00kV AKU-TUAM e H

(b)
Sekil 27. (a) 600°C’de, (b) 800°C’de sinterlenen SiC-Fe-Ni tozlarmin SEM gériintiileri.

Detector=SE1 I

Detector=SE1  Mag= 1 -
IProbe= 102pA Bl 0 AKU-TUAM

IProbe= 98pA  EHT =19 AKU-TUAM

1100 C SiC-Fe-Ni

(d)
Sekil 28. (c) 1000°C’de, (d) 1100°C’de sinterlenen SiC-Fe-Ni tozlarinin SEM goriintiileri.
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WC-Fe-Ni numunesinin SEM goriintiileri;

Mag= 1.00 Detector=SE1 ~ Mag= 1.00KX

IProbe= 102pA EHT =18.50KkV AKU-TUAM s IProbe= 102pA EHT =18.50KV AKU-TUAM 700 CWC-Fe-Ni

Detect Mag= 1.00 Mag= 5.00 KX
IProbe= 102pA EHT =18.50kV AKU-TUAM > — pA EHT =1850kV AKU-TUAM

Mag= 1.00 KX 10um Detector = SE1 Mag= 1.00 KX
W —

|Probe= 102pA EHT =1850 AKU-TUAM 1000 G WG-Fe-NI IProbe= 110pA EHT =18.50kV AKU-TUAM 1100 CWC-Fe-Ni

Sekil 31. (e) 1000°C’de, (f) 1100°C’de sinterlenen WC-Fe-Ni tozlarmim SEM goriintiileri.
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Farkl1 sicakliklarda birbirinden farkli degisimler gosteren ii¢ karbiirlii bilesigin durumu
incelenmistir. Karbiirlii bilesiklerde ortak olarak sicaklik degerleri arttik¢a tanecikler
arasindaki etkilesiminin arttigi, kaynastigi ve gozenekliligin azaldigi goriilmektedir.
B4C-Al-Ni karbiirlii bilesiginde saf bor karbiir kristallerinin hafif parlaksi bir yapida
oldugu, sinterleme sicakliginin artmasiyla tanecik boyutlarinin biiyiidiigii ve 900°C’de

bu taneciklerin birbirleriyle kaynasmaya basladig: acikca goriilmektedir (Sekil 23-26).

SiC-Fe-Ni karbiirlii bilesiginde koyu gri renkli, parlak sert bir orgii yapisina sahipmis
gibi goriinen tanecikler mevcuttur. Ayrica degisen sicaklik degerleri ile tanecik
sayisinin arttigi, homojen bir yapiya sahip oldugu ve tanecik biiyiikliigi nedeni ile

degisimin oldugu kolaylikla goriilmektedir (Sekil 27-28).

WC-Fe-Ni karbiirlii bilesiginde ise tanecikler arasi bagin ¢ok kuvvetli oldugu (Sekil
30.d), bundan dolay1 sicaklikla daha biiyiik, birbirleriyle baglantili tanecikler
goriilmektedir (Sekil 31). Bu durumda bize atomlar arasinda gii¢lii bir etkilesimin
oldugunu, mukavemetinin digerlerine gore daha yiiksek oldugunu ve gozenekliligin az

oldugunu gostermektedir.

Cizelge 10. B,C-Al-Ni numunesinin deneysel olarak elde edilen ortalama tanecik boyutlari.

B,C-Al-Ni Numunesi
SinterlenmeSicakhiklar: Or tala:na Tanecik Boyutu (jum)
500°C 10.68
600°C 12.3
700°C 13.24
800°C 14.3
900°C 16.9
1000°C 17.5
1100°C 19.1
1200°C 20.4
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Cizelge 11. SiC-Fe-Ni numunesinin deneysel olarak elde edilen ortalama tanecik boyutlari.

SinterlenmeSicakhiklar:

SiC-Fe-Ni Numunesi

Ortalama Tanecik Boyutu (um)

600°C 14.2
800°C 15
1000°C 17.4
1100°C 18

Cizelge 12. WC-Fe-Ni numunesinin deneysel olarak elde edilen ortalama tanecik boyutlari.

SinterlenmeSicakhiklar: WC-Fe-Ni Numunesi
Ortalama Tanecik Boyutu (pm)

600°C 12

700°C 13.8
800°C 14.5
900°C 15.2
1000°C 16.2
1100°C 17.5

Cizelgelerde de goriildiigii gibi, yapilan hesaplamalar sonucunda sicaklik degerleri

arttikca ortalama tanecik boyutunun da arttig1 tespit edilmistir.

cps/el

405
355
30{
25—:

z0

154

104

Df( L\J‘LZ_:‘

&

T T T T T
g 10 12 14 16
ke

Sekil 32. 1000°C’de sinterlenen B4C-Al-Ni numunesinin EDX analizi.
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Sekil 33. 1000°C’de sinterlenen SiC-Fe-Ni numunesinin EDX analizi.

cps/ey

i Mi
JciiFe W Fi Hi W

n i ‘ ‘.\ I'\\—rh||

2 4 & g 1
ke

e
T T
i} 1z 14 16

Sekil 34. 1000°C’de sinterlenen WC-Fe-Ni numunesinin EDX analizi.

EDX analizlerinden de goriildiigii kaplamada kullanilan bor karbiir, aliiminyum,
silisyum karbiir, demir, tungsten karbiir ve nikel elementleri tespit edilmistir. Bor, hafif

bir element oldugundan dolayr EDX analizlerinde goriilmemektedir. Diger biitiin
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elementlerin varlig1 ise bize kaplamanin istenildigi gibi basarili bir sekilde elde

edildigini gostermektedir.

5.2.  Hiz Olciimleri

Numunelerin ultrases boyuna dalga hizlar1 kullanilan puls -eko teknigi ile ve belirlenen
trasnducerlarla ol¢iildii. Boyuna dalga hizlar1 i¢cin 2MHz (Sonatest SLH2-10) ve 4MHz
(Sonatest SLH4-10) proplar kullanildi. Cizelge 13’te kaplamali WC-Ni numunesinin,
Cizelge 14’te ise kaplamasiz WC-N1 numunesinin 2MHz ve 4MHz’de Olciilen ultrases
boyuna dalga hizlar1 verilmistir. Cizelge 15‘te SiC-Fe-Ni, Cizelge 16’da WC-Fe-Ni,
Cizelge 17 de ise B4C-Al-Ni karbiirlii bilesiklerinin ultrases boyuna dalga hizlarinin
Olctimleri verilmistir.

Cizelge 13. Kaplamali WC-Ni numunesinin ultrases dalga hizlari

Kompozit Hiz Olgiimleri (m/s)

Numuneler Ts (°C) 2 MHz 4 MHz
Wi 1000 1968 2012
w2 1100 2320 2334
w3 1200 2466 2478
W4 1300 3342 3363

Cizelge 14. Kaplamasiz WC-Ni numunesinin ultrases dalga hizlari.

Kompozit Hiz (")l(;iimleri (m/s)
Numuneler Ts (°C) 2 MHz 4 MHz
W5 1000 1800 1850
W6 1100 2039 2098
W7 1200 2339 2372
W8 1300 3262 3501

Cizelge 15. SiC-Fe-Ni (silisyum karbiir-demir-nikel) numunesinin ultrases dalga hizlari.

Kompozit Hiz ()lgiimleri (m/s)
Numuneler Ts (°C) 2 MHz 4 MHz
SF1 600 1183 1267
SF2 800 1297 1535
SF3 1000 1530 1998
SF4 1100 1663 2139
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Cizelge 16. WC-Fe-Ni (tungsten karbiir-demir-nikel) numunesinin ultrases dalga hizlari.

Kompozit Hiz ()lgiimleri (m/s)
Numuneler Tg (°C) 2 MHz 4 MHz
WF1 600 1680 2016
WE2 700 1874 2121
WE3 800 1977 2260
WF4 900 2110 2438
WE5 1000 2364 2604
WF6 1100 2555 2834

Cizelge 17. B4C-Al-Ni (bor karbiir-aliiminyum-nikel) numunesinin ultrases dalga hizlari.

Kompozit Hiz Olciimleri (m/s)

Numuneler Ts (°C) 2 MHz 4 MHz
B1 500 1082 1118
B2 600 1118 1316
B3 700 1302 1491
B4 800 1457 1686
BS5 900 1507 1791
B6 1000 1559 2045
B7 1100 1578 2363
B8 1200 1669 2451

Kaplamali-Kaplamasiz karsilastirilmasi i¢in yapilan numuneler ve Karbiirlii bilesiklerin
karsilagtirilmasi i¢in yapilan numunelerden alinan olctimler incelendiginde, sinterlenme
sicakligr arttik¢a ultrases boyuna dalga hizlarinin da arttigi goriilmektedir. Numunelerin
tanecikleri biiyilidiikce dogru orantili olarak ultrases hizlarinin da arttig: tespit edildi. Bu

durumda bize tanecik boyutu ile ultrases hizi1 arasinda lineer bir iliski oldugunu gosterir.

5.3.  Yutulma Olciimleri

Puls-eko teknigi ile numunelerin yutulma katsayilar1 arka yiizey yansimalarinin
genliklerindeki azalma miktarlar1 kullanilarak hesaplanmistir. Cizelge 18’de kaplamali
WC-Ni numunesinin, Cizelge 19°da kaplamasiz WC-Ni numunesinin, Cizelge 20’de

WC-Fe-Ni karbiirlii bilesiginin, Cizelge 21°de SiC-Fe-Ni karbiirlii bilesiginin, Cizelge
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22’de 1se B4C-Al-Ni karbiirlii bilesiginin 2 MHz ve 4 MHz’deki attenuation Olc¢timleri

verilmistir.

Cizelge 18. Kaplamalh WC-Ni numunesinin attenuation 6lciimleri.

Kompozit Attenuation (")l(;iimleri (dB/mm)
Numuneler Ts (°C) 2 MHz 4 MHz
W1 1000 2,9 2,94
W2 1100 2,36 2,398
W3 1200 1,89 1,926
W4 1300 1,227 1,46

Cizelge 19. Kaplamasiz WC-Ni numunesinin attenuation o6lciimleri.

Kompozit Attenuation (")l(;iimleri (dB/mm)

Numuneler Ts (°C) 2 MHz 4 MHz
W5 1000 2,1 2,38
W6 1200 1,47 2,27
w7 1300 1,32 2,1

Cizelge 20. WC-Fe-Ni karbiirlii bilesiginin attenuation 6l¢iimleri.

Kompozit Attenuation ()lgiimleri (dB/mm)

Numuneler Ts (°C) 2 MHz 4 MHz
WF1 600 8,65 9,63
WEF2 700 6,77 7,51
WEF3 800 543 6,29
WF4 900 3,95 4,37
WEF5 1000 2,62 3,08
WF6 1100 1,61 1,98

Cizelge 21. SiC-Fe-Ni karbiirlii bilesiginin attenuation ol¢iimleri.

Kompozit Attenuation Olciimleri (dB/mm)

Numuneler Tg (°C) 2 MHz 4 MHz
SF1 600 7,27 7,97
SF2 800 4,19 4,73
SF3 1000 1,54 2,13
SF4 1100 0,69 0,90




Cizelge 22. B,C-Al-Ni karbiirlii bilesiginin attenuation 6lciimleri.

Kompozit Attenuation()lgiimleri (dB/mm)
Numuneler Tg (°C) 2 MHz 4 MHz
B1 500 6,34 6,41
B2 600 5,29 6,04
B3 700 4,08 5,15
B4 800 3,38 4,35
BS5 900 2,75 3,33
B6 1000 1,93 2,19
B7 1100 0,88 1,55
B8 1200 0,26 0,86

Alinan ol¢iimlere gore sinterlenme sicakliklari arttikga yutulma degerlerinin azaldigi
goriilmektedir. Yutulma degerlerinin ultrases dalgasinin frekansina bagli oldugu da
goriilmektedir. Deneylerimizde 2 MHz ve 4 MHz‘lik transducer kullandik. Ortalama
tanecik boyutu arttikca, sogurulma islemi de azalmaktadir. Sogurulma islemindeki bu
azalig, artan tanecik boyutu ile yutulma miktarinda azalma olarak goriilmektedir. Artan
sicaklikla tanecik boyutunun biiyiimiis olmasi yani taneciklerin birbirleriyle reaksiyona
girmesi gozenekliligi azaltir. Gonderilen sinyal azalan gozeneklilik ve biiyiiyen tanecik
boyutundan dolayr kaybolacaktir. Bu da bize yutulma degerlerinde azalma olarak

yansiyacaktir.

54 Grafikler

Yaptigimiz ol¢iimler ve alinan sonuglara gore ilk olarak ortalama tanecik boyutu ve

ultrases dalga hiz1 arasindaki iliskiyi gosteren grafikler incelenmistir.
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1. Kaplamali WC-Ni kompozit numunesinin ultrases dalga hizi-ortalama

boyutu grafigi Sekil 35’te verilmistir.

tanecik

Boyuna Ultrases Hizi (m/s)

3750

3250

2750

2250

1750

Kaplamali WC-Ni numunelerinin

Ultrases Hizi- Ortalama Tanecik Boyutu(2 ve 4 MHz)

y = 909.807x- 1204.450
R2=0.993 /:

y=796.754x- 844.941
R?=0.987

had

3 4 5

Ortalama Tanecik Boyutu (pum)

Sekil 35. Ultrases hizi- Ortalama tanecik boyutu grafigi.

2. Kaplamasiz WC-Ni kompozit numunesinin ultrases dalga hizi-ortalama tanecik

boyutu grafigi Sekil 36’da verilmistir.

Boyuna Ultrases Hizi (m/s)

3750

3250

2750

2250

1750

Kaplamasiz WC-Ni numunelerinin
Ultrases Hizi- Ortalama Tanecik Boyutu(2 v

e 4 MHz)

|
*

y=3412.608x-8857.545
R?=0.762

y=3087.057x-7873.593
R?=0.808

3 3.2 3.4

Ortalama Tanecik Boyutu (pum)

3.6

Sekil 36. Ultrases hiz1-Ortalama tanecik boyutu grafigi.
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3. B4C-Al-Ni numunesinin ultrases dalga hizi-ortalama tanecik boyutu grafigi

Sekil 37°de verilmistir.

Ultrases Hizi (m/s)

1000

2400

n

N

o

o
|

2000 -
1800 -
1600 -
1400 -

1200 -

B4C-Al-Ni numunelerinin
Ultrases Hizi-Ortalama Tanecik Boyutu (2 ve 4 MHz)
o
y = 137,14x - 350,21
R?=0,9709
y=60,428x + 469,2
R?=0,9076
10 12 14 16 18 20
Ortalama Tanecik Boyutu (um)

Sekil 37. Ultrases Hizi-Ortalama tanecik boyutu grafigi.

4. SiC-Fe-Ni numunesinin ultrases dalga hizi-ortalama tanecik boyutu grafigi

Sekil 38’de verilmistir.

SiC-Fe-Ni (2 ve 4 MHz)
Ortalama Tanecik Boyutu - Ultrases Hizi

y=219,46x - 1809,5
R?=0,9909

y=117,77x - 483,73
R%=0,9845

Ortalama Tanecik Boyutu (um)

14

15 16 17 18 19

Sekil 38. Ultrases Hizi-Ortalama tanecik boyutu grafigi.
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5. WC-Fe-Ni numunesinin ultrases dalga hizi-ortalama tanecik boyutu grafigi
Sekil 39°da verilmistir.

WC-Fe-Ni (2 ve 4 MHz)
Ortalama Tanecik Boyutu - Ultrases Hizi

y = 157,11x + 43,084
R? = 0,9545

y = 166,2x - 377,5
R? = 0,9744

Ortalama Tanecik Boyutu (um)

11

12 13 14 15 16 17 18

Sekil 39. Ultrases Hizi-Ortalama tanecik boyutu grafigi.

Ikinci olarak attenuation (yutulma) degerleri ile ortalama tanecik boyutu arasindaki

iliskiyi gosteren grafikler incelenmistir.

6. Kaplamali WC-Ni kompozit numunesinin attenuation-ortalama tanecik boyutu

grafigi Sekil 40’ta verilmistir.

Attenuation {dB/mm)

2.65
2.3
1.85
16
1.25

0.9

Kaplamali WC-Ni numunelerinin
Attenuation- Ortalama Tanecik Boyutu (2 ve 4 MHz)
|
i S y=-0.707%+5.026
R2=0.792
9
y - -0.825x+5.412
R? = 0.860 =
*
4 5 6
Ortalama Tanecik Boyutu (pum)

Sekil 40. Attenuation-Ortalama tanecik boyutu grafigi.
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7. Kaplamasiz WC-Ni kompozit numunesinin attenuation-ortalama tanecik boyutu

grafigi Sekil 41°de verilmistir.

Kaplamasiz WC-Ni numunelerinin
Attenuation- Ortalama Tanecik Boyutu (2 ve 4 MHz)

2.6

y=-0.598x +4.254

B m— R-=0806
£ 225 .
5 ‘\ =
S 19
- y=-1.955x + 8.180
3 2
S 155 R?=1.000
t: \‘\'
<

1.2

3 3.2 3.4 3.6

Ortalama Tanecik Boyutu (pum)

Sekil 41. Attenuation-Ortalama tanecik boyutu grafigi.
8. B4C-Al-Ni numunesinin attenuation-ortalama tanecik boyutu grafigi Sekil 42°de

verilmistir.

B4C-A-Ni (2ve 4 MHz)
Ortalama Tanecik Boyutu - Attenuation

‘ = -0,6007x + 13,078
R? = 0,9831

y = -0,602x + 12,476
R? = 0,9751

Attenuation (dB/mm)
o = DD W >~ 0o OO N

—_
o

12 14 16 18 20 22
Ortalama Tanecik Boyutu (um)

Sekil 42. Attenuation-Ortalama tanecik boyutu grafigi.
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9. SiC-Fe-Ni numunesinin attenuation-ortalama tanecik boyutu grafigi Sekil 43’te

verilmistir.
SiC-Fe-Ni (2 ve 4 MHz)
9 Ortalama Tanecik Boyutu - Attenuation
8 O
E 7
E g
[21]
T 5 y=-1,6472x + 30,535
5 4 R?=0,9336
® 3
=
5 2 y=-1,5622x + 28,651
<! R?=0,9345
0

—
N

14,5 15 15,5 16 16,5 17 17,5 18 18,5
Ortalama Tanecik Boyutu (um)

Sekil 43. Attenuation-Ortalama tanecik boyutu grafigi.

10. WC-Fe-Ni numunesinin attenuation-ortalama tanecik boyutu grafigi Sekil 44’te

verilmistir.
WC-Fe-Ni (2 ve 4 MHz)
10 Ortalama Tanecik Boyutu - Attenuation
EQ
£ 8
Q7
o
2 y=-1,4823x + 27,513
s 5 R?=0,9757
S4
3
23 y = -1,3629x + 25,1
<2 2
R?=0,9791
1
0
11 12 13 14 15 16 17 18

Ortalama Tanecik Boyutu (um)

Sekil 44. Attenuation-Ortalama tanecik boyutu grafigi.

Uciincii olarak ultrases dalga hizi ile sinterleme sicakligi arasindaki iliskiyi gosteren

grafikler incelenmigtir.
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11. Kaplamali WC-Ni kompozit numunesinin ultrases dalga hizi-sinterleme sicaklig

grafigi Sekil 45°te verilmistir.

Kaplamali WC-Ni numunelerinin
ultrases dalga hizi - Sinterleme sicakligi (2MHz)
__ 3500
< 3300 .
S y=4.268x- 2384.
5 3100 RT=0.890
T 2900
vl
% 2700
frer]
£ 2500 *
T 2300
% 2100
@ 1900 L
900 1000 1100 1200 1300 1400
Sinterleme Sicakhgi (°C)
Kaplamali WC-Ni numunelerinin
ultrases dalga hizi - Sinterleme sicakligi (4 MHz)
__ 3500
2
g 3300 y=24.197x- 2279.
T 3100 R2=0.878
T 2900
vl
% 2700
= 2500 *
-]
= 2300 -
=
> 2100 Y
@ 1900
900 1000 1100 1200 1300 1400
Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 45.Ultrases dalga hizi- Sinterlenme sicakhig grafigi.
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12. Kaplamasiz  WC-Ni kompozit numunesinin ultrases dalga hizi-sinterleme

sicakligr grafigi Sekil 46’da verilmistir.

Kaplamasiz WC-Ni numunelerinin
ultrases dalga hizi - Sinterleme sicakligi (2 MHz)
— 3550
wl
T 3350 *
= 3150 y=4.686x-3028
T 2950 RZ=(.892
o 2750
w
& 2550
=
> 2350 *
g 2150
3 C
= 1950
@ 1750 *
900 1000 1100 1200 1300 1400
Sinterleme Sicakhgi (°C)
Kaplamasiz WC-Ni numunelerinin
ultrases dalga hizi - Sinterleme sicakligi (4 MHz)
— 3550 *
T 3350 y="5:227%x=3555
= 3150 R2=0.856
I 2950
o 2750
w
& 2550
=
> 2350 *
T
£ 2150 *
> 1950
o
@ 1750 =
900 1000 1100 1200 1300 1400
Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 46. Ultrases dalga hizi- Sinterleme sicakhg grafigi.
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13. Karbiirlii bilesiklerden WC-Fe-Ni kompozit numunesinin ultrases dalga hizi-

sinterleme sicakligr grafigi Sekil 47°de verilmistir.

WC-Fe-Ni numunelerinin
Ultrases dalga hizi - Sinterleme sicakhgi (2 ve 4 MHz)

| |
2800 y=1.633x+ 9904
2600 RZ=(.085
2400 /l/ /
2200 /'/ AT;OSJH 6415

/l/ . R2=0.983
2000 n
1800

-

500 600 700 800 900 1000 1100 1200

Boyuna Ultrases Hizi (m/s)

1600

Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 47. Ultrases dalga hizi-Sinterleme sicakhig: grafigi.

14. Karbiirlii bilesiklerden SiC-Fe-Ni kompozit numunesinin ultrases dalga hizi-

sinterleme sicakligi grafigi Sekil 48°de verilmistir.

SiC-Fe-Ni numunelerinin
Ultrases dalga hizi - Sinterleme sicakhgi (2 ve 4 MHz)

— /.
é 2100 y=1.813x+ 148.0/

— 2

= 1900 R2=0.987

T /

© 1700 v 0.968x+ 570.9

% RZ_ OV
=i [ =u.

£ 1500

e

=

o

@ 1100

500 600 700 800 900 1000 1100 1200

Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 48. Ultrases dalga hizi-Sinterleme sicakhig: grafigi.
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15. Karbiirlii bilesiklerden B4C-Al-Ni kompozit numunesinin ultrases dalga hizi-

sinterleme sicaklig grafigi Sekil 49°da verilmistir.

B,C-Al-Ni numunelerinin
Ultrases dalga hizi - Sinterleme sicakhgi (2 ve 4 MHz)

2500
< - [ ]
: y=1944x+129.8 /.
= 2200 R =@./
5
< 1900
3 m
©
£ 1600 2
-]
o m 0.860x + 677.3
5 1300 R7=0.932
o *
@ 1000
400 600 800 1000 1200

Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 49. Ultrases dalga hizi1-Sinterleme sicakhig grafigi.

Dordiincii olarak attenuation ile sinterleme sicakligi arasindaki iliskiyi gosteren

grafikler incelenmigtir.

16. Kaplamali WC-Ni kompozit numunesinin attenuation-sinterleme sicakligi

grafigi Sekil 50’de verilmistir.

Kaplamali WC-Ni numunelerinin
Attenuation- Sinterleme sicakligi (2 ve 4 MHz)

2.7 .\\

2.4

= \y: -0.004x +7.829
1.8 RZ=0.998

y = 0.005x + 8.40
15

R?7=0.995 \‘l
1.2

v

Attenuation {dB/mm)

900 1000 1100 1200 1300 1400

Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 50. Attenuation-Sinterleme sicakh@ grafigi.
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17. Kaplamasiz WC-Ni kompozit numunesinin attenuation-sinterleme sicakligi

grafigi Sekil 51°de verilmistir.

Kaplamasiz WC-Ni numunelerinin
Attenuation- Sinterleme sicakligi (2 ve 4 MHz)

3
T 27
£ y = -0.0009x + 3.2750
@ 2.4 o2 o
z '\liﬂ:
®
g 1.8
g .. y=—0.002x+4m
< - RZ=0.977 \

1.2

900 1000 1100 1200 1300 1400

Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 51. Attenuation-Sinterleme sicakhi@: grafigi.

18. Karbiirlii bilesiklerden WC-Fe-Ni kompozit numunesinin attenuation-sinterleme

sicakligr grafigi Sekil 52°de verilmistir.

WC-Fe-Ni numunelerinin
Attenuation- Sinterleme sicakligi (2 ve 4 MHz)

y=-0.0153x+ 18.4598
RZ=0.9900

y=-0.014x+ 16.77
RZ=0.992 N

500 600 700 800 900 1000 1100 1200

Attenuation {dB/mm)
wu
wu

Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 52. Attenuation-Sinterleme sicakhig: grafigi.
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19. Karbiirlii bilesiklerden SiC-Fe-Ni kompozit numunesinin attenuation-sinterleme

sicakligr grafigi Sekil 53’te verilmistir.

SiC-Fe-Ni numunelerinin
Attenuation- Sinterleme sicakligi (2 ve 4 MHz)

8.5

6.5 .0\\

4.5

y=-0.0141x+16.2581
R?=0.9961

2.5 y=-0.013x + 15.08
R?=0.992 N
0.5

500 600 700 800 900 1000 1100 1200

Attenuation {dB/mm)

Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 53. Attenuation-Sinterleme sicakhi@ grafigi.

20. Karbiirlii bilesiklerden B4C-Al-Ni kompozit numunesinin attenuation-sinterleme

sicakligr grafigi Sekil 54’te verilmistir.

B,C-Al-Ni numunelerinin
Attenuation- Sinterleme sicakligi (2 ve 4 MHz)

7
E
o
= +
=
S 3 %S - 00085x+ 109398
g R?=0.9913
g 2 Ry
g y=-0.008x + 10.36
< 1 R?=10.992
0
400 600 800 1000 1200

Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 54. Attenuation-Sinterleme sicakh grafigi.
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6. YORUM

Yapilan bu ¢alismada numuneler iki kisimda incelenmistir. Birinci kistmda, Kaplamali-
Kaplamasiz karsilastirilmasi icin yapilan numuneler, elektrik akimsiz nikel kaplama
yontemiyle ve toz karistmi yontemiyle hazirlanmistir. 1000°C, 1100°C, 1200°C ve
1300°C sinterlenen kaplamali ve kaplamasiz WC-Ni numunesinin SEM (Taramali
Elektron Mikroskop) goriintilleri ve EDX (Enerji Acilimhi X-151m1 Spektrometresi)

analizleri yapilmustir.

SEM goriintiilerinde tanecik boyutlarinin sinterlenme sicakliginin artmasiyla arttigi,
gozenekliligin azaldigi, tanecikler arasinda reaksiyonun oldugu, taneciklerin birbirlerine
baglandigi ve mukavemetinin arttig1 goézlemlenmistir. Ortalama tanecik boyutu
incelendiginde 1300°C ‘de ise bir faz doniisiimiiniin oldugu acikca goriilmiistiir. Olusan
bu faz doniisiimii baska calismalarla da desteklenmistir. EDX analizlerinde ise
kaplamada kullanilan W-C-Ni elementleri tespit edilmistir. Oranlara bakildiginda

kaplamanin basaril1 bir sekilde yapildigi goriilmiistiir.

Ikinci kistmda ise Karbiirlii bilesiklerin karsilastirilmasi igin yapilan numuneler elektrik

akimsiz nikel kaplama yoOntemiyle hazirlanmistir. Hazirlanan WC-Fe-Ni numunesi
600°C, 700°C, 800°C, 900°C, 1000°C ve 1100°C sinterlenmistir. SiC-Fe-Ni numunesi
600°C, 800°C, 1000°C ve 1100°C sinterlenmistir. B4C-Al-Ni numunesi ise 500°C,
600°C, 700°C, 800°C, 900°C, 1000°C, 1100°C ve 1200°C sinterlenmistir.

Her iki kisimda da elde edilen bilgiler 1siginda kaplamanin istenilen sekilde
gerceklestigi goriilmiistiir. Bu durumda iyi kaplanmis metal-seramik kompozit yapilar
elde edebilmek icin, elektrik akimsiz nikel kaplama yonteminde kullanilan
kimyasallarin oranlarmin ve agirhiklarimin, banyo sicakliginin, pH degerinin
reaksiyonun tam olarak gerceklesebilmesi i¢in iyi ayarlanmasi ve yikama isleminin

dikkatli ve titizlilikle yapilmasi gerektigi anlagilmistir.

Ultrases boyuna dalga hiz ve yutulma Olgiimleri Puls-eko yontemi kullanilarak

Olctilmiistiir. Alinan Olciimlerde sinterlenme sicakligi arttikca ultrases hizlarimin da
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arttigl, yutulma degerlerinin ise azaldigi tespit edilmistir. Bunun sebebi ise, sicaklik
artistyla numunede meydana gelen degisimlerdir. SEM goriintiilerinde de goriildiigii
gibi tanecikler kabaca kiire seklinde iken sicaklik degerleri arttikca tanecik yapilari
deforme olmaya baslamis (tanecikler arasi reaksiyondan dolay1) ve yapi icindeki
gozeneklilik azalmistir. Gonderilen sinyal azalan gozeneklilik ve biiyiiyen tanecik
boyutundan dolayr kaybolmustur. Bu da yutulma degerlerinde azalma olarak
goriilmiistiir. Numunelerin ortalama tane boyut degerleri ve dalga boylar1 arasinda
(5/ A)<(1/3) kosulu saglanmistir ve deneylerimizin Rayleigh sagilma bolgesinde
gerceklestigi goriilmiistiir. Cizilen grafiklerin Sekil 2’deki grafik ile karsilastirildiginda
frekans ve ortalama tanecik dagiliminin en iyi duyarhiligimi ii¢ sacilma bolgesinden
Rayleigh sacilma bolgesinde gosterdigi acikca goriilmiistiir. Ayrica sinterleme sicakligi
arttikca tanecikler daha iyi kaynasmis ve biiyiimiistiir. Tanecik boyutlar1 biiyiidiikce
numune icinde daha kararli bir yap1 saglanmistir. Bundan dolay1 ultrases dalgasi hem
daha c¢abuk hem de daha az kayba ugrayarak ilerleyebilmistir. Grafiklerde korelasyon

katsayis1 ve denklem kullanilarak dogrusal bir iligki oldugu goriilmiistiir.
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