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BOR KARBUR ESASLI SERAMIK METAL KOMPOZITLERININ
ULTRASES DALGA HIZ METODU ILE ORTALAMA TANECIK
BOYUTLARININ TAYINi

OZET

Bu calismada Ultrases dalga hiz metodu kullanmilarak Bor karbiir (B,C )-

Aliiminyum(Al)-Nikel(Ni) tozlarindan olusturulan seramik metal kompozitleri 2-4
MHz’lik transducer kullanarak tane boyut dagiliminin belirlenmesi amag¢lanmistir.
Numuneler 1200°C’den 1350°C’ye degisen farkli sicakliklarda Argon
atmosferinde sinterlenmistir. Ultrasonik hiz-tane boyut temel grafigi 4 Mhz
ultrasonik transducer kullanarak olusturulmustur. Sonuglar SEM’den elde edilen
tane boyut dagilimiyla karsilastirilmistir. Sinterleme islemi sonrasi SEM
(Taramal1 Elektron Mikroskop), EDX (Enerji Ac¢ilimli X-151n1 Spektrometresi) ve
XRD (X-Ray Diffraction) analizleri yapilmistir. Ayrica electroless metoduyla

nikel kaplanan B,C tozlarinin seramik-metal kompozit iiretimi gerceklesmistir.

Bu calismada seramik-metal kompozitleri elde etmek icin bor karbiir tozu,
aliminyum ve nikel tozu kullamlmistir. B,C + Al kompozit ornekleri %50 B,C
ve %50 Al kullanarak hazirlanmistir, B,C+ Al+ Ni kompozit Ornekleri
%50B,C, %25 Al ve %25 Ni kanstirllarak hazirlanmistir. Tozlar 16,4 mm
yaricapli kalipta yerlestirilerek 200 bar basingta bir hidrolik pres kullanarak
preslenmistir. Numuneler tiip firinda argon gazi atmosferinde 1200°C, 1300°C ve

1350°C sicaklikta sinterlenmistir.

Bu c¢alisma numunelerin ortalama tane boyut ve ultrasonik hiz iligkisini
gostermektedir. Sonuclar hesaplanan ve deneysel tane boyut degerlerinin %
~3.5’dan daha az degere sahip oldugunu gostermektedir. Kisaca, kompozit
orneklerimizin ultrasonik hizlarinin numunelerin ortalama tane boyut degerleriyle

arttigini goriiyoruz.

Anahtar Kelimeler: Materyal karakterizasyonu, Tane boyut, Ultrasonik dalga hiz, Bor Karbiir
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THE MEAN GRAIN SIZE DETERMINATION BY ULTRASONIC
VELOCITY TECHNIQUE IN BASIC BORON CARBIDE OF CERAMIC
METAL COMPOSITES

ABSTRACT

In this study, the mean grain size of ceramic-metal composites, made from boron
carbide ( B,C ) — aluminium (A/) — nickel (Ni) powders, has been determined with
ultrasonic velocity technique by using 2 and 4 Mhz transducers. Samples were
sintered at different temperatures ranging from 1200°C to 1350°C in Argon
atmosphere. Ultrasonic velocity-grain size master graph was plotted using 4 Mhz
ultrasonic transducer. The results were compared to the mean grain size obtained
from SEM (Scanning Electron Microscopy) images. SEM (Scanning Electron
Microscopy), EDX (Enerji Acilimli X-151n1 Spektrometresi) ve XRD (X-Ray
Diffraction) analysis are used after sintering process. . The production of ceramic

metal composites using B,C powders plated with Ni by electroless method were

also attempted.

In this work, the ceramic-metal composites were obtained by using Aliminium
and Nickel with boron carbide powders. In B,C+ Al composite sample was
prepared by mixing %50 B,C and %50 Al, and inB,C+ Al + Ni composite
samples were composed by mixing %50 B,C , %25 Al and %25 Ni. Powders were
placed in a 16,4 mm diameter mold and pressed using a hydraulic press at a
pressure of 200 bar. Samples were sintered at temperatures of 1200°C, 1300°C

and 1350°C with Ar gas atmosphere in tube furnace.

This work has shown the relation of ultrasonic velocity and average grain size of
samples. Results shows that calculated and experimental mean grain size values
have less than ~3,5 % difference. In Addition, we see that ultrasonic velocities of

our composite samples are increasing with average grain size of samples.

Keywords: Material Characterization, Grain Size, Ultrasonic wave velocity, Boron Carbide
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1. GIRiS

Ultrases, mekanik parametrelerle ilgilidir ve mikro yapiyr degerlendirmede
kullanilan tahribatsiz muayene (non-destructive) metotlarindan biridir. Ultrasonik
Olciim yontemi yalnizca kalite kontrol testinde degil ayni1 zamanda kalinlik 6lgme,
yiizey diizgiinliigii ve catlak kontrolii yapmak amaciyla kullanilmaktadir.
Ultrasonik deneyler, ultrasonik dalgalarinin malzemenin icinden gecerken
parcaciklar ile etkileserek sOniimlenmesi, sagilmasi ve yansimasi olaylarina

dayanmaktadir.

Ultrasonik hiz teknikleri; test edilen materyale zarar vermeksizin anizotropi
faktorii, dogrusal olmayan parametrelerde, elastik modiilii iceren materyalin elastik
(Hearmon 1981) ve elastik olmayan (inelastic) parametrelerini anlamamizda biiyiik

fayda saglar (Petculescu 2004).

Materyalin  mikroyapisal karakterizasyonu; bircok uygulamalarda (tipta)
kullanilan, izotrop olmayan materyalde tane boyut, catlaklarda, eklenilen madde,
geometri yapida ayrica bilesiminde bulunan yapinin azalma oraninda, madde
miktarin1 anlamada ve mekanik 6zelliklerin tahmin kalitesini saglamada énemli bir

rol oynar (Ihang ve Kim 1999).

Yiiksek performansh seramikler, cagimizi temsil eden bir grup seramikler icinde
yer almaktadir. Bu seramiklerin; agirligi hafiftir, sertligi yliksektir, asinmalar1 azdir
(non-corrodable), erime noktalar1 yiiksektir, ileri uygulamalarda kullanilir ve
bunlar hemen hemen biitiin endiistriyel uygulamalarda kullanilan malzemelerdir.

Yiiksek performansh seramiklere Bor karbiir ( B,C ), Bor nitriir (BN ), Tungsten
karbiir (WC), Titanyum diborid (7iB,), Aliimina (Al,0,), Zirkonya (ZrO,),

Silisyum karbiir ( SiC) 6rnek olarak verilebilir.



Seramikleri  kategorilere = ayirirsak  bunlar: kilden yapilan materyaller,
porselenler, yiiksek performansli  seramikler, demirli bilesikler, amorf
seramikler ve cam seramikler olmak iizere belli bash boliimlerde adlandirilabilirler

(El-Mahallawy vd. 1998).

Seramikler, inorganik maddelerdir ve metal olmayan kimyasal maddeler yiiksek
sicaklikta islemlerden gecgerler. Seramik kalitesini etkileyen bircok faktor vardir.
Bunlar temel olarak; tanecik boyutu, pisirilme sicakligi ve bilesimini olusturan

element tiiridiir.

Bu tezin ikinci boliimiinde ultrasesin tarihgesi, gelisimi, ultrasesin temel nitelikleri,
ultrasesin yapisi, ses ve ultrases hiz teorileri incelenmistir. Tezin {iciincii
bolimiinde materyal ve metotta numune hazirlamadaki islem basamaklari
anlatilmistir ayrica ultrases dalga hizi 6l¢iim deney sistemi, ultrases hiz ol¢iim

metodu ve akimsiz nikel kaplama metodu incelenmistir.

Tezin dordiincii boliimii Deneysel bulgular boliimii deneysel ¢alisma sonuclarini
icermektedir ve bu boliimde hazirlanan kompozit numuneler i¢in TUBITAK,
Marmara Arastirma Merkezinden elde edilen Ol¢timler ve sonuglar verilmistir.
Yine bu boliimde numunelere ait SEM (Taramali Elektron Mikroskop), EDX
(Enerji Acilimli X-151m1 Spektrometresi), XRD (X-1sinlar1 difraksiyon yontemi) ve

optik mikroskop goriintiileri bulunmaktadir.

Sonu¢ olarak, ultrases deney sonuglart ile SEM’den alinan sonuglar

karsilastirilmistir.



2. LITERATUR BIiLGILERIi

2.1. Ultrasesin kesfi, tarihi gelisimi ve yapisi

Pierre Curie ve kardesi Paul Jacques Curie tarafindan 1880 yilinda piezoelektrik
etkinin kesfi ve bir yil sonra G.Lipmann tarafindan teorik olarak ters piezoelektrik
olaymin ispatlanmasi ile kuartz ve diger materyallerde piezoelektrik olay iizerine
yogun caligmalar baslatilmistir. Bu c¢alismalar ayn1 zamanda ultrases

arastirmalarinin ve caligmalarinin temelini olusturmustur.

I. Diinya savasinda Fransiz fizik¢i Paul Langevin, kendi adiyla amilan diisman

denizaltilarini izlemekte kullanilan bir ultrases alici-verici sistemi geligtirmistir.

Materyal karakterizasyonunda ultrasesin kullanilmasi ilk olarak 1929 ve 1935
yillarinda Bilim adami Sokolov tarafindan gergeklestirilmistir. Ultrases, Skolov
tarafindan metallerin i¢cyapir hatalarinin belirlemesinde kullanilmistir, daha sonra
iki transducer ile kati i¢indeki c¢atlak ve kusurlarin belirlenmesinde de
kullanilmistir. Firestone, (Firestone 1943) tek transducer yardimiyla puls-eko

teknigini gelistirmis ve biiyiik bir gelisme saglamistir.

Ultrases test edilecek numuneye veya dokuya zarar vermediginden, 1945 yilindan
sonra tip ve malzeme analizi alanlar1 olmak iizere ikiye ayrilmistir ve uygulama

alam artmstir.

2.2. Ultrasesin Temel Nitelikleri

2.2.1. Akustik empedans

Ultrases dalgasi, malzeme icerisinde ses basinc1 seklinde ilerler. Akustik
empedans, ortamin sesin yayinimina kars1 gosterdigi direnctir. Buna ses direnci de
denir. Her ortamin sesin yaymima karsi gosterdigi diren¢ farklidir. Ortamin
yogunlugu ile sesin o ortamdaki yayilma hizinin carpimi akustik empedansi
vermektedir.

Z=pV 2.1)



gecen enerjinin yiizdesi, E, ,
Burada; p (kg/m’), ortamin yogunlugu; V (m/s), sesin ortamdaki yayilma hizidir.

Farkl1 akustik empedanslh ( Z,veZ , ) iki materyal i¢in;

47,7
E, =+22X 100 (2.2)
(2,+2,)
yansiyan enerji E,,
2
Z -7
E, :(#j X 100 (2.3)
Z +Z,

seklinde verilir. Sekil 2.1°de iki materyal arasindaki yilizeydeki ultrasonik dalga

gecisleri gosterilmektedir.
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Sekil 2.1 ki materyal arasindaki yiizeydeki Ultrasonik dalga, A ve C kaplanan tabaka, B.T gegen
15101, R yansiyan 11n1 gosterir (Halmshaw 1991).




Tablo 2.1’de baz1 malzemelerin akustik empedanslar1 (Z) ve yogunluklar1 (o)

verilmektedir.

Tablo 2.1 Bazi malzemelerin akustik empedanslar1 ve yogunluklar1 (Ozden 1981)

Ornekler Z (10%kg/m’s p (10°) kg/m’
Dokme demir 25-40 7,20
Demir (¢elik) 46,5 7,85
Bakar 42,0 8,90
Piring 33,0 8,50
Aliiminyum 17,0 2,70
Porselen 2,40 13-14
Lastik (vulkanize) 2,5-3,7 1,1-1,6
Lastik (yumusak) 1,9-3,1 1,3-2,1
Su (20°C) 1,50 ~ 1,00
Motor yagi 1,1-1,7 0,88-1,02

2.2.2. Enerjetik yonii

Ultrases, titresim hareketinden olusan sestir. Titresim hareketi olarak dogar,
titresim hareketi olarak yayinir ve titresim hareketi olarak algilanir. Ses o&tesi
dalgalar, atomlarin veya molekiillerin denge konumlar1 etrafinda titresimi
olmasindan dolayr mekanik bir enerjidir. Ultrases enerjisinin siddetiyle titresen

atom veya molekiillerin genligi arasindaki bagint1 asagida verilmistir.

I= LA’ (2.4)
2
Burada; I (W/m?) - Ultrases enerji siddeti
A (m) — titresim genligi
W (kg/m’s) — ortamin akustik empedansi
w=21 (s') — acisal frekans1 gostermektedir.



2.2.3. Ses basinci

Ses, bir titresim hareketi oldugundan ortam icinde yayinirken gectigi noktalarda bir

basing olusturur. Buna ses basinci adi verilir.
P =WwA (2.5)

P (N/m?), ses basinct yani alternatif degisen ses basmcinin  genligini
gostermektedir. Akustik ses siddeti ile akustik basin¢ arasinda asagidaki baginti

vardir.

2
I= %PW (2.6)

2.2.4. Ultrasesin Yapisi

Insan kulaginin duyarli olmadig, frekans1 20 kHz’den yiiksek olan seslere ultrases
denir. Ses, maddesel ortamlarda yayilan bir enerji tiiriidiir. Ses dalgalari, elastik
olarak ortamda yayilirlar ve titresim enerjisini iletirler. Sivilardaki ve gazlardaki
ses dalgalar1 boyuna dalgalaridir; katidaki ses dalgalar1 ise hem enine hem boyuna

dalgalardir. Ses hiz1 frekanstan bagimsiz olmaktadir. (v = Af )

Havadaki ses hizi, 20°C de ~340 m/s, sudaki ses hizi, ~1500m/s’dir. Ses
dalgalarinin frekansi degisir:

= 20 Hz asagis1: ses alt1 (infrasonic)

= 20 Hz-20 kHz : isitilebilir (audible)

= 20 kHz iistii: ses iistii (ultrasonic, “ultrasound’)

Ultrases mekanik bir enerji c¢esididir ve ultrasesin olusturulmasinda ve
algilanmasinda transducerlar kullanilir. Dalga ortamda ilerlerken ortamda
sitkigmalar ve gevsemeler meydana getirir. Bu sikisma ve gevsemeler ortamda
yayilma dogrultusunda ilerler. Iki sikisma ve iki gevseme arasindaki uzaklik dalga
boyunu vermektedir. Ortamda V, hiziyla ilerleyen bir ultrases dalgasinin A dalga

boyu ile frekansi (f) arasindaki baginti



Vo =4 2.7)

ile verilir. Denklem (2.7) ifadesinden goriildiigii gibi, ortamda yayilan bir dalganin
hizinin sabit oldugu diisiiniiliirse dalgayr meydana getiren kaynagin frekansini

degistirerek ortamda yayilan dalganin dalga boyu degistirilebilir.

2.2.5. Ultrasesin Kullanim Alanlar:

a) Ultrasesin Malzeme Analizindeki Uygulamalar:

Ultrasesin kullanim alant 1945°ten sonra gelismistir. Ultrasesin test edilecek
numuneye veya dokuya zarar vermemesinden dolayr uygulama olarak, tipta ve

malzeme analizinde kullanilmaktadir.

Ultrases ile malzeme karakterizasyonunda dalga hizi ve azalma (attenuation)
Olctimleri ile yapilan ¢calisma Mason ve McSkimmin (Mason ve McSkimmin 1947)
tarafindan baglatilmistir. Roderick ve Truell (Roderick ve Truell 1952) ise azalma
(attenuation) metoduyla tanecik boyutu belirlenmesini gerceklestirmistir. Bu
calismayr kullanarak, alici transducerdan gelen bilgileri degerlendirerek tanecik
boyutunu belirlemeyi Hilliard (Hilliard 1963) ve Aldrige (Alridge 1969)
gelistirmis ve daha sonra teorik acgiklamasini Papadakis (Papadakis 1965)
yapmustir. Geri yansima teknigini kullanarak tanecik boyutunun belirlenmesinin ilk
deneysel calismas1 Beecham (Beecham 1966) tarafindan yapilmistir. Bununla ilgili
teorik calisma Fay ve arkadaslart (Fay ve vd.1976) tarafindan gerceklestirilmis,
degisik yapilara uygulanmasi ise Goebbels ve Holler (Goebbels ve Holler 1976)
tarafindan yapilmistir (Sarpiin 2004).

Son zamanlarda materyal karakterizasyonu caligmalar1 genellikle sinterleme islemi
uygulanan metaller iizerinde gerceklestirilmektedir. Farkli yontemlerle tanecik

boyutu belirleme caligmalar1 halen devam etmektedir.



Bunlar, yutulma (attenuation) dl¢iimleri, geri-yansima metodu, grafik metodu, ilk

arka yiizey yansima metodu, ultrases dalga hiz metodudur.

Ultrases dalgasinin i¢inde bulundugu son yirmi yilda, ultrases ve uygulamalari
hizli bir sekilde gelisme gostermistir. Endiistrideki kullanim alanlari; boyut ve
yakinlik analizini, ¢ok tabakali materyaldeki tabakalar halindeki dizimi, mekanik
ozellikleri ve elastik karakterizasyonunu igerir ve metalde acik¢a kusur bulmanin
Otesine gitmistir; anizotropi ve heterojenlik Olciimleri; yiizey profili, kimyasal
korozyon, kristallendirme ve polimerizasyon; sivi ve gaz akis metreleme; yiizey
goriintiisii ve materyalin i¢ yap1 0zellikleri; s1v1 viskozitesi; graniil mikro yapisi ve
dokusu; uygulanan ve artan zorlamalari; yiiksek sicaklik degerleri; basing ve
radyasyon c¢evre uygulamalari; robotbilim, yapay zeka, yapisal ve elektronik
materyaller, ucak ve uzay, kimyasal ve petrol, plastikler ve kompozitler, agac ve
yapi, anayol ve ugak inis yollari, kopriiler ve demiryollari, kauguk ve tekerlek,

gida, eczacilik seklindedir.

Ortamla etkilesmesinden yararlanilarak malzemeyle 1ilgili bazi analizler
yapilabilmektedir. Malzeme analizleri ve bunlarin endiistriyel kullanimlar1 Tablo

2.2°de verilmistir (Bhardwaj 2000).



Tablo 2.2 Ultrasonik 6l¢iimler ve uygulama kategorileri (Bhardwaj 2000)

OLCUM KATEGORISi

OLCULEN
PARAMETRELER

UYGULAMALAR

Zaman Bolgesi

Zamana gore ultrases

dalgasinin;

Siddetinin degisimi
» Hizinin 6l¢iimii

(boyuna, enine ve yiizey

dalgalari)

Yogunluk, Kalinlik, kusur
bulma, Elastik ve Mekaniksel
ozellikler, ylizey analizi,
Anizotropy, homojenlik,
Boyut analizi, Robotbilim,

uzaktan algilama

Attenuation Bolgesi

Ultrases dalgasinin verilen
frekanstaki ve 151k
boyutundaki gegen ve
yanstyan kisimlarindaki

dalgalanmalarin incelenmesi

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

belirlenmesi

Frekans Bolgesi

Ultrases Attenuation -
Frekansa baglilig1 veya
Ultrasonik Spektroskopi

Mikroyapi,Tane boyut, Tane
sinir iligkileri, gozeneklilik,
ylizey karakterizasyonu, faz

analizleri..

Goriintii Bolgesi

Zamana gore siddet, hiz ve
attenuation’daki degisimlerin

goriintii haline getirilmesi

Yiizey ve kusurlarin i¢
goriintiileri, Mikroyapi,
Yogunluk, Hiz, Mekanik
ozellikler, 2-D ve 3-D

goriintiileme

2.2.6. Ultrasonik Dalgalarin Yansimasi ve letimi

Ultrasonik dalgalar, mekanik titresimlerdir ve farkli materyallerde farkli dalga
boylarina sahiptirler. Bu materyalin elastik 6zelliklerine ve materyaldeki elektrik
akimli parca titresimine baghdir. Parca titresimi siniissel dagilim gosteriyorsa,
dalgalar tek dalga (A) ilerler ve bilinen formiil

f=clA (2.8)

seklindedir (c dalga hiz1).




Yansima ve yayilmanin en basit durumu, dalgalar yiizey normaline geldigi zaman

gerceklesir. Sekil 2.2°de iki ortam arasinda yiizeydeki boyuna dalgalarin durumu

asagida gosterilmektedir.

Gecen dalga

Sekil 2.2 Diizlem sinirina normalden bir cisim veya 1sinim diismesi durumundaki akustik bir
dalganin yansima ve yayilmasi (Nagy 2003)

Bu durum, ii¢ tane yayilan dalga agisindan gelen, yansiyan ve yayilan bilesenler

olarak tanimlanir. Bu iic dalga tarafindan {iretilen yerdegistirme ve zorlama

dagilimlar1 asagidaki denklemlerle yazilmaktadir.

(i) _Aiei(klx—wt) .

(r)y _ i(—kx—wt)
A.e @.11)

(t) _ i(k,x—wt)
= Ae (2.13)

( Z,=PCy e £y =PaCsy )
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(i) _ i(kx—wt)
T =iwZ Ae™

(2.10)
(r) . i(—kyx—wt)
T, =—iwlZAe
XX w 1Ar (2.12)
(1) . i(kyx—wt)
T, =iwl,Ae™™
XX 2A2‘ (2.14)



Miikemmel bir yiizey icin, yayilan ve yansiyan dalgalarin genligi normal yer
degistirmeler hesaplanarak bulunur ve zorlamalar yiizeyde ayn1 olmalidir. Boylece,

x =0 icin, asagidaki denklemler yazilmaktadir.

(i) 4 (1) — ot
u'+u” =u, (2.15)

(i) (r)y _ ~(1)
Tx;c + Txx - Txx (2.16)

Bu dogrudan sonuca gétiiriir.

Yerdegistirme__ Ar = Zl —Z 2
< A Z,+Z, (2.17)
ve
A 27
TYerdeglstlrme= Ai = Zl n 22 (2.18)

yerdegistirme genlik oranlaridir.

Genellikle zorlama (veya basing) genlikleri asagidaki denklemlerle verilir.

A Z,—7Z
R(zorlanma) —_ 2 1
A Z+2Z, (2.19)
ve
T(Zorlanma) _éé _ 2ZZ
- (2.20)

Z, A Z,+Z,°

R ve T yansima ve gecme katsayilaridir. Bu sonuglar, her materyalde kendi akustik
empedanst acgisindan goriilmektedir. Sekil 2.3’te c¢elik ve suda yansima

durumundaki ses basing degerleri gosterilmektedir.
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Sekil 2.3 Yansima durumlarindaki ses basing degerleri (Nagy 2003)

(a) celik-su

(b) su-¢elik ylizeyi normal dogrultusunda.

Celik —su i¢in
p.c, =46.5x10° (2.21)
p.c, =1.5x10° kg /m’s (2.22)

zorlamaya bagl olarak, denklemlerinden R=-0,938 ve T= 0,063 degerleri bulunur.

Su-celik i¢in ise, R=0,938 ve T=1,938 bulunur. Yansiyan dalga genligi gelen
dalganin genligi ile yaklagik aymidir, gecen dalganin genligi ise gelen dalganin

genliginin yaklasik iki katidir (Nagy 2003).

2.2.7. Ultrasonik Dalgalarm Ozellikleri

Ultrasonik dalganin bazi1 6zellikleri asagida verilmektedir. Bunlar;

p—

yiizeyde yansimasi, yiizeyde kirilmasi,

2. yiizeyde, ac¢ili bir cisim veya 1sinin bir diizey iizerine diismesiyle durum
degistirmesi

yutulma (attenuation)

dalga boyu, frekans ve hiz,

yakin ve uzak alanlarda 151nin yayilmasi ultrasonik dalgalarin 6zellikleridir.

AW

12



Dalga, titresen parcacigin akip giden zaman icinde titresim genliginin bir
maksimum ile bir minimum arasinda salinim gostermesidir. Dalgalar; mekanik ve
elektromanyetik dalgalar olmak iizere ikiye ayrilir. Bunlardan bagka elektron
demeti veya atomlardan daha kii¢iik parcaciklarda bir dalga gibi davranirlar. Bu
dalgalara madde dalgalar1 denir. Isik dalgalari, radyo dalgalari, elektromanyetik
dalgalar boslukta yayilirken; su dalgalari, ses dalgalar1 bir esnek ortam iginde
yayilirlar. Esnek ortamlarda yayilan bu tiir dalgalara mekanik dalgalar denir.
Mekanik dalgalar esnek ortamin denge konumu etrafinda salinmasi sonucu olusur.
Mekanik dalgalar, maddenin kendisi yer degistirmeden hareketin yerdegistirmesi
sonucu olusur ve enerjinin madde icinde bir noktadan digerine iletilmesini
saglarlar. Ultrases dalgalarini, parcaciklarinin hareket durumuna gore ayirabiliriz.

Bunlar:

i) Boyuna ultrases dalgalari

Boyuna dalga, test numunesindeki yiizeye yakin pargaciklar, yiizeye dik olarak
titrestiklerinde elde edilir. Bu tip dalgalara boyuna ultrases dalgalar1 denir. ilk
parcacik ylizeyi titrer ve kinetik enerjiyi yanindaki parcacik yiizeyine iletir.
Parcaciklar arasindaki bag elastik oldugundan parcacik yiizeyleri arasindaki

hareket birbirinin ard1 siradir.

Ortamdaki parcaciklarin titresim dogrultulariyla dalga yayilma dogrultular: aynidir
ve parcaciklar arasit bag ne kadar zayif olursa olsun boyuna dalgalar kati, siv1 ve
gaz ortamlarda olusabilir. Sekil 2.4 ortamda boyuna dalgalarin yayilmasini

gostermektedir.

13
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h ' dalga yayilma ynl

/7

Sekil 2.4 Ortamda boyuna dalganin yayilmasi durgun parcacik durumu

Parcacik hareketi

Esit mesafelerde, parcacik yiizeylerinin arasinda esit basin¢ dalgalart meydana
gelir. Bu dalgalarin iki sikisma noktasi ile iki gevseme noktasi arasindaki mesafe
esittir ve bu uzunluk (A) dalga boyu olarak ifade edilir. Bu basin¢ dalgalarinin
statik halini degil de yayilma halini incelersek sikisma ve gevseme noktalarinin
aralarindaki mesafe bozulmadan deneye tabi tutulan malzeme i¢inde yayildiklarin
goriiriiz. Bu boyuna dalgalarinin hizi olup, Vb ile ifade edilir ve degeri her
malzemeye gore ayr1 ve sabittir. Boylece tamamen homojen bir biinyeye sahip
olan malzemelerde sesin yayilma hizinin sabit oldugu sdylenebilir. Celik, su, hava

ve alliminyum i¢in boyuna dalgalarin ses hiz1 soyledir:

Celik, Vi, = 5900 m/s
Su, V, = 1480 m/s
Hava, V= 330 m/s

Aliiminyum, Vp= 6300 m/s

14



ii) Enine Ultrases Dalgalar1

Madde icindeki enerjiyi ileten parcaciklarin hareketi ultrases dalgalarinin yayilma
dogrultusuna dik olan dalgalara enine ultrases dalgalar1 ad1 verilir. Enine dalga ise
parcaciklar yiizeye paralel olarak titrestirildigi zaman meydana gelir. Sekil 2.5

enine dalgalarin yayilmasini gostermektedir.

dalga yayilma yonii

Enine dalgalar

Durgun parcacik durumu

Parcgacik

hareketi

A
v

Sekil 2.5 Ortamda enine dalga yayilmasi

15



Boyuna dalgayr meydana getiren sartlara kiyasla, iki pesi sira dalga ¢ukuru veya
iki pesi sira dalga tepecigi arasindaki mesafe enine dalganin (L) dalga boyunu
verir. Dalga tepecik ve cukurlarinin bir malzeme icinde yayilma hizin1 V. ile
gosteriyoruz. Bu hiz, malzemelere gore ayr1 ayri olup ayn1 zamanda sabittir. Celik,

su, hava ve aliiminyum i¢in enine dalga hizlar asagidaki gibidir:

Celik:  V=3230 m/s

Su: V=0 m/s

Hava: V.=0 m/s
Aliiminyum: V.= 3130 m/s

Enine ultrases dalgalar1 sivi ve gazlarda molekiiller atomlar yani parcaciklar
arasindaki baglar ¢ok zayif oldugundan yayilamazlar. Kati ortamlarin atom ve
molekiilleri yani ortam pargaciklar1 arasindaki kuvvetli baglardan dolayr enine

dalganin yayilmasi yalniz kati ortamlarda miimkiindiir.

2.2.8. Kati, S1vi ve Gaz Ortamlarda Ultrases

2.2.8.1. Katilarda Ses Hiz1
a) Elastik bir ortamda yayilma

Kat1 cisimler elastik kuvvetlerle birbirine baghdir ve birbirlerinin durumuna goére
hareket eden kiiciik parcaciklardan olusur. Bu parcaciklar herhangi bir etkiye
maruz kaldiklarinda titresmeye baglar ve kendi enerjilerini yanlarindaki
parcaciklara gecirirler. Boylece enerji, cismi olusturan biitiin parcaciklara

yayilmaktadir.

Sesin yayilmasi ancak maddesel ortamda miimkiindiir ve sesin olusmasi i¢in bir
maddesel ortam titresime zorlanmalidir. Bir parcaciin titresimi onun denge
konumu etrafinda gidip gelme hareketi olarak ifade edilir. Bu hareket zamana baglh

bir dalga halinde goriiliir (Anik ve Anik 1977).
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Sekil 2.6 Katidaki parcaciklarin birbirlerine gore durumlarinin basit gésterimi.

Bir hacim elemani iizerinde gerilim ve deformasyon bilesenlerini incelersek: Bir
yiizey elemanina tesir eden gerilim genellikle yiizeye dik degildir. Yiizeye dik ve
paralel bilesenleri vardir. Eger cismi birbirine dik ii¢c ox, oy, oz eksenleri ile
gosterirsek ve bu eksenlere dik bir P noktasindan gecen diizlemlere etki eden
gerilimleri dikkate alirsak, gerilimin ©,,,0,,,0,,,0,,0,,0,,,04 .0, ,0,
gibi dokuz bileseni olacaktir. Birinci indis gerilimin dogrultusunu, ikinci indis
gerilimin hangi diizleme etki ettigini gosterir. P noktas1 etrafinda yiizeyleri

eksenlere dik bir hacim eleman1 alalim. Denge halinde momentler alinirsa,

Oyw =0y, Oy, =0, ,0,, =0, (2.23)

oldugu goriiliir. Bu yiizden birbirinden bagimsiz alt1 bilesen kalir. Bu alt1 bilesen
bilinirse P’ den gecen herhangi bir yiizey elemanina tesir eden gerilim bulunabilir.

Yani bu alt1 bilesen P noktasindaki gerilimi a¢iklamaktadir.

Herhangi bir P noktasimin, kuvvet etkisi sonucu yer degistirme miktarinin
bilesenleri U, V, W olsun. Yani bu noktanin koordinatlar1 énce X, Y, Z ise yer
degistirmeden sonra X+U, Y+V, Z+W olur. Bu noktaya yakin baska bir noktanin

koordinatlar1 (x+ dx, y + dy, z+ &) olur ve bu noktanin yer degistirme miktarinin

bilesenleri (u + ou,v + ov,w+ ow) olsun.
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Eger ox,dy, oz oldukga kiiciikse,

ou ou du
ou=—0+— —
ox —i_ay@-i_azgZ

v v v
v=—0+— —
ox +ay§y+az§Z

ow ow ow
ow=—0&+— —
ox -'_ayéy-i_azaZ

(2.24)

(2.25)

(2.26)

J ad d d d d d ad d Ting
/ox ’%)” ”az’ Vox vay’ vaz ’ %x’ Way, %Z bilinirse,

P noktasi civarindaki biitiin noktalardaki sabit yerdegistirme bulunabilir. Bu ise P

noktasindaki deformasyonun mutlak olarak degerini verir (Peker 1989). Bu dokuz

deger, kolaylik bakimindan asagidaki tarzda gruplanabilir:

0
€y =§ 227)  e,=
ow 0
e, :a_;v+a_; 230) e,
ow v
2WX :g—a—z (233) 2WY

= — 4 —
0z oOx

_ ou ow
dz Ox

18

ow
(228) eZZ:a—Z

ov 0
(2.31) eXY:a—;+a—;‘

ov  du
234) 2w, =———
(234) 2w, ox dy

(2.29)

(2.32)

(2.35)



P W+W

Sekil 2.7 Bir yiizey elemaninin deformasyonu (Peker 1989)

[k siradaki ifadeler sirasiyla x, y, z eksenleri boyunca izafi uzama ve daralmaya

karsihik gelir. Sekil 2.7 bir ABCD yiizey elemani, yerdegistirme ve

deformasyondan sonra A'B'C'D' durumuna gelsin. Sekil 2.7°den goriildiigii gibi,

ow
tan ®, :E (2.36)
o
tan®, = — (2.37)
&
dir. Kii¢giik agilar icin
0,+0, =¢y, (2.38)

Bu ise kayma (makaslama) deformasyonu sonucudur. Tekrar Sekil 2.7’ de
2w, =0, -0, nin (2.39)
AC’nin donme acisinin iki katina karsilik geldigi goriilebilir. O halde bu ii¢ deger

rotasyonunun diger ilk altist yalniz deformasyonu tarif eder (Peker 1989).
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b) Kiibik yapi i¢in ve izotrop yap1 icin elastisite sabitelerine bagli ses hizlar

Ultrases dalgalarinin kati igerisinde yayilmalar1 kullanilarak o katinin sahip oldugu
elastisite sabiteleri tespit edilebilir. Bunun i¢in, enine ve boyuna dalgalarin katiya

gonderildikleri dogrultulara gore yayilma hizlar1 6lciilmektedir (Aral 1987).

Kati icinde ilerleyen dalganin, dalga hizi ile katinin yogunlugu ve esneklik

katsayis1 arasindaki genel baginti

C.
V= |—L (2.40)
P
seklindedir. Burada; V dalganin hizi, C esneklik katsayis1 ve p ise malzeme
yogunlugudur.

Ornegin, kiibik yapida boyuna dalgalarin yayilma hiz,

V= S (2.41)
P
seklindedir.
Enine dalgalarin yayilma hizi ise,
Cu
P

Ve= (2.42)

seklindedir.
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Tablo 2.3 Kiibik kristallerde farkli kristal dogrultulari i¢in ultrases hizlar1 (Queheillalt 2000)

Yayilma Titresim Hiz ifadesi ve bi¢imi
dogrultusu dogrultusu
veya diizlemi
C
[100] [100] vi= —1L
Yo,
(Boyuna)
C
[100] (001) vi= —#
Yo,
(Enine)
[110] [110] p2 = C,+Cp, + 2C44
2p
(Boyuna)
C
[110] [001] vi= —H
P
(Enine)
c, -C
- 2 _ 11 12
(Enine)
(i (i ) = C,+2C,+4C,
3p
(Boyuna)
(111] (111 vz — C11+C44 _C12
3p
(Enine)

Elde edilen bu hiz ifadeleri saf titresim durumlarma karsilik gelir. Yani dalga
yaymim yonil ve titresim ekseni X, y, z eksenlerinden sadece birinde olugmaktadir.
Kiibik kristallerde farkli kristal dogrultular1 icin ultrases hizlar1 Tablo 2.3’de

verilmistir.
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Homojen izotropik yapida ise elastisite sabiteleri ikiye indigi i¢in, enine dalga i¢in

hiz ifadesi,

v = [ dur. (2.43)

o

Boyuna dalga i¢in ise,

y, = |2 (2.44)
D

olarak elde edilmistir.

A : Ultrases dalgasinin dalga boyu

p : Lame sabiti

Boyuna dalgalarin hizlarinin hesabinda esneklik katsayisi olarak genellikle Young
esneklik katsayis1 ve Poisson orami kullanilir. Enine dalgalarin hizlarinda
genellikle Kesme modiilii kullanilir. Ayrica Young esneklik katsayisi ve poisson

oranindan ¢ikarilan Lame katsayilar1 da kullanilabilir.

2.2.9. Ultrases Dalgas1 Sacilma Bolgeleri

2.2.9.1. Rayleigh Sacilma Bolgesi

Dalga boyunun tanecik boyutundan daha biiyiikk oldugu bu bolgeye Rayleigh
Sacilma Bolgesi denir. Lord Rayleigh’in kii¢iik bir kiireden biiyiik dalga boylu

dalgalarin sagilmasini ilk olarak tanimlamasindan sonra Rayleigh olarak

isimlendirilmistir (Rayleigh 1929).

Bu bolgede kullanilan ultrases dalgasinin dalga boyu (A), ortalama tanecik
boyutuna (D) gore ¢ok biiyiiktiir (A >> D). Genellikle dalga boyu ve ortalama

tanecik boyutu arasindaki oranin

D_1 (2.45)
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olmas: istenir. Bu bolgede sacilma katsayisi, A, tanecikler arasinda elastik

ozelliklerdeki degisimi ve anizotropiyi karakterize eden bir sabit olmak {izere;

D3
ay=Ar (2.46)

ile ifade edilir.

2.3. Ultrasonik Teknikler

2.3.1. Tane Boyut Olciim Metodu

Kullandigimiz ultrasonik teknik, dalga hiz metodudur. Bor karbiir (B,C), bor

karbiir-altiminyum (B,C — Al), bor karbiir —aliiminyum —nikel ( B,C — Al — Ni)

kompozit numuneler farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenerek hazirlanmistir ve

numunelerin hizlar1 6lctilmiistiir ve daha sonra SEM, EDX ve XRD analizleri

yapilmistir.

Kat1 numunelerde tanecik boyutunun ultrases ile belirlenmesi degisik yontemlerle

yapilmaktadir. Bu yontemler genellikle numunenin i¢cyapisinin 6zelliklerine baglh

olan numune i¢indeki ultrases dalgasinin hizi, yutulma degeri ve geri yansima

miktar1 gibi parametrelerin belirlenmesi ile yapilir (Sarpiin 2004). Genel olarak

kullanilan metotlar asagida maddeler halinde verilmektedir:

1.
il.
1il.

1v.

Yutulma 6l¢iim (UA, Ultrasonic Attenuation) metodu,

Hiz 6l¢iim metodu,

Geri-sac¢ilma 6l¢tim (UB, Ultrasonic Back-Scattering) metodu,

Ik arka cidar yansimasi pik yiiksekligi 6l¢iim (URA, Ultrasonic Relative
Attenuation) metodu,

Grafik metodudur.
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Bu metotlardan bazilarinda 6zel cihaz ve diizeneklere ihtiya¢ duyulurken bir kismi
icin de numune boyutlarinin yaklasik olarak esit olmasi gerekmektedir. Bu

metotlardan Ultrases dalga hiz metodu asagida incelenmistir.

2.3.2. Dalga iz

Ultrasonik dalgalarin  ¢esitli cins hizlart materyalin elastik  sabitinden

hesaplanabilir. Sikistirilan dalgalar icin, genis boyutlu numuneler dalga boyuyla

kiyaslanir.
e | =0 : 2.47
7| Mi+oli-20) (@47
£ 1/2
Vg =| —F——
S 2p(1+0') (2.48)

E Young moduliidir (Nm™ ), V¢ sikistinlmis dalga hizidir , Vg enine dalga

hizidir, p numunenin yogunlugudur, ve ¢ Poisson oranidir (Halmshaw 1991).

Ultrasonik hiz ve tane boyut iliskisi Hirsekorn tarafindan aciklandi (Hirsekorn
1982) ve (Hirsekorn 1983). Burada sagilma teorisi, Rayleigh bolgesi, tane yarigcapi
a ve dalgasayist k acisindan ifade edildi. Ayn1 zamanda polikristallerde enine ve
boyuna ultrasonik hizlarin hesabi ka fonksiyonuyla verilir. Referans (Hirsekorn

1983)’ ye gore, faz ve grup hizlar1 uzunluk dalgalar1 i¢in asagida verilir.

-1

2
A 2 k> 2(106 6 K’ ' 2
Vip =V, 1+[ 2} 537 |:14+21k—2+§(7+7k—2+21k—4J(ka)

(2.49)
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Bu denklemlerde, A anizotropi faktor, xve k dalga sayisidir ve a tane
yaricapidir. Referans Hirsekorn 1983’de, normalize edilmis hiza kars1 ka grafikleri

verilmistir. Bu grafiklerde, ka degeri hizin ilk azalmasiyla degisir, sonra artar.
2.3.3. Ultrasonik Metodun Baz1 Avantajlar

Ultrasonik metodun diger metotlara gore pratik ve avantajli kullanim alanlari
mevcuttur. Ultrases metotu ile; numune zarar gormemektedir ve c¢ok kalin
malzemeler muayene edilebilmektedir. Ultrasonik cihazlarla kalinlik 6l¢timiinde

yapilan hata ~%0,01 mm civarindadir. Mikro ve Makro incelemeler

yapilmaktadir. Metal i¢indeki bosluklar duyarli olarak belirlenmektedir. Metot
zaman kaybini1 azaltmaktadir. Numune kalinligi 6nemli degildir. Numunenin bazi
fiziksel Ozellikleri tespit edilebilmektedir. Ultrasonik sistem ile; numune ig¢
yapisinin belirlenmesi, kusurlarin tespiti, kalite arttirilmasi onemli olmaktadir ve
diger kullanilan sistemlere gore maliyeti daha diisiik ve ucuzdur. Numunenin

Ol¢ciimii alinmadan Once 6zel islemlerin yapilmasi gerekmemektedir.

2.4. Kompozit Malzemeler
2.4.1. Malzemelerin Siiflandirilmasi
Malzemeler,

a) Metaller,
b) Seramikler,
¢) Plastikler
olarak ii¢ temel sinifa ayrilirlar.

Kompozit malzeme ve kompozit malzemelerin Ozellikleri bu bdliimde

aciklanmaktadir.
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2.4.2. Kompozit Malzemelerin Smiflandirilmasi

Birbirlerinin zayif olan yoniinii diizelterek, iistiin ozellikler elde etmek amaciyla
bir araya getirilmis degisik tiir malzemelerden veya fazlardan olusan malzeme
sistemine kompozit malzeme denir. Kompozit, ¢cok kristalli bircok metal ve metal
olmayan parcanin bir arada toplanmasi olarak ifade edilir. Kompozit malzemeyi
meydana getiren bilesenlerin her biri kimyasal olarak birbirinden farklidir.
Kompozit malzemeleri meydana getiren bilesenler birbiri i¢inde c¢oziilme ve
kompozit malzeme iiretimi ile malzemelerin baz1 6zellikleri gelistirilebilmektedir.
Bu ozellikler;

e Dayanim

e Korozyon direnci

e Agsinma direnci

¢ Elektrik iletkenligi (elektriksel direnc)

e Termal iletkenlik

o Akustik iletkenlik

e Ses tutuculugu(yutuculugu)

e Mekanik dayanim

e (Carpma dayanim

e (Cekme

e Egilme

¢ Kirilma toklugu

e Basing

e Rijjitlik

® Yorulma omrii

e Sicakliga bagl davranisi

e [Is1 yalitm

e Ses yalitimi

e Agirhik

e GOrinim’diir.
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Genel olarak kompozit malzemelerin  avantajlari, standart-hafif/yiiksek
mukavemet Ozellikli malzemelere, daha hafif / daha yiiksek mukavemet
alternatifi getirmesidir. Buna ilave olarak iiretimlerindeki esneklik, iyi korozyon ve
asinma direngleri, uzun yorulma Omiirleri ve diisiik 1s1 iletkenlikleri ile bir¢ok
uygulama alaninda geleneksel malzemelere oranla iistiinliikk saglamaktadirlar.
Kompozit malzemelerin geleneksel malzemelere gore iistiinliikleri ise; dizayn
estetigi, kiiclik iretim alani, irlindeki kiymet artis1 gibi iistiin 6zelliklerdir.
Kompozit malzemelerin diger malzemelere oranla daha pahali olmalari,
dezavantajlarindan biridir. Bu durumda, bu tip malzemelerin yeni olmalar1 ve
dolayisiyla iiretim yoOntemlerinin yerlesmemis ve iiretimlerinin yiiksek {iretim

oranlarina erisememis olmasindan kaynaklanmaktadir.

Kompozit malzemeler kullanilan matriks malzemesine gore ii¢ ana sinifa
ayrilmaktadir. Bu siiflar:

1. Polimer Matriksli Kompozit Malzemeler

2. Seramik Matriksli Kompozit Malzemeler

3. Metal Matriksli Kompozit Malzemeler (MMK)

2.4.2.1. Metal Matriksli Kompozitler (MMK)

Metal matriksli kompozitler (MMK) elastik modiile, yiiksek ¢ekme, basma ve
kayma mukavemetine sahiptirler. Toz metalurjisi yontemiyle elde edilen yapinin
mekanik Ozellikleri 1yidir. Sac levha destekli metal matriks kompozitler;
ekstriizyon, dovme, haddeleme gibi alisilmis yapim yOntemleriyle tekrar
sekillendirilebildikleri gibi talash yapimlar da miimkiindiir. Son yillarda MMK
malzemelerinin iiretilmesinde ve daha pratik olarak uygulamaya aktarilmasinda
siireksiz olarak takviye edilmis malzemeler tercih edilmistir. Bunun sebebi, takviye
malzemelerinin kolay iretilebilmeleri ve kolay temin edilebilmeleridir. Siireksiz
olarak takviye edilmis MMK’lerin kolay {iretilebilir olmalarindan dolay1 son

yillarda ¢ok degisik alanlarda kullanilmaktadir (Yilmaz ve Akbulut 1994).
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Metal matriksli kompozitler genelde iki bilesenden meydana gelmektedir.
Bunlardan biri metal matriks digeri ise takviye malzemesidir (genel olarak bir
metaller arast bilesik bir oksit, bir karbiir veya bir nitritdir). Kompozit
tiretilmesinde matriks ve takviye malzemesi beraber olarak karistirilirlar. Bir
kompoziti elde etmek i¢in baslangicta farkli bilesenler secilir. Tiim durumlar icin

matriks bir metaldir. Genelde matriks bir metal veya metal alasimidir.

a) Partikiil Takviyeli MMK Malzemelerin Uretim Yontemleri ve Avantajlar

Metal matriksli kompozit malzemelere son zamanlarda biiyiik ilgi duyulmaktadir.
Bu biiyiik ilginin nedenlerinden birisi de, ekonomik ve yiiksek kaliteye sahip
malzeme iiretim yontemlerinin gelistirilmesidir. MMK {iretim yontemleri:
e Sivi faz iiretim yontemleri
e Kati faz iiretim yontemleri
® Reaksiyonla iiretim yontemleri
Metal matriksli kompozit malzemelerin iiretimi iizerine yapilan ilk ¢alismalar Al
ve Ti matriksler iizerine olmustur. Bu malzemeler fiberlerle takviye edilmis, {istiin
ozellikli kompozitlerdir. Fiber takviyeli kompozitlerin maliyeti ¢ok yiiksektir. Cok
kaliteli laboratuvar malzemeleri gerektirir. Siireksiz olarak takviye edilen
MMK’ler partikiil ve visker ilaveli olabilirler. Viskerler de cok pahali ve
kanserojendir. En yaygin kullanim alanina sahip ve kullanilmasi diisiiniilen
partikiillerin cesitli avantajlar1 asagida verilmektedir:
e Fiyat olarak diisiik ve birbirinin yerine kullanilabilen cesitli tipte
takviye malzemesinin elde edilebilirligi
® Yeniden iiretilebilir yap1 oOzellikleri ile MMK {iretimi i¢in basarili
tiretim yontemlerinin gelistirilmesi,
e MMK olusturmay1 kolaylastiran standart ve standarda yakin metal

isleme metotlarinin miimkiin olmasi
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Bunlara ilave olarak MMK iiretiminde siirekli fiberler kullanilirken ortaya cikan;
fiber hasari, mikroyapisal  homojensizlik, fiber-fiber temasi ve
bliyilk  miktarlarda  ara  yiizey reaksiyonlar1 gibi sorunlar siireksiz

olarak takviye edilen metal matriksli kompozitlerde goriilmez. (Colak 2004).

b) Metal Matriksli Kompozit Malzemelerin Ozellikleri ve Kullanim Alanlar

Siirekli fiberlerle takviye edilmis MMK’ ler yiiksek mukavemet, diisiik yogunluk
ve darbelere kars1 direnc gibi 6zellikleri bir araya getiren malzemelerdir. Grafit ve
SiC gibi partikiil takviyeli Al esasli MMK’lerin asinma o6zellikleri, islenebilme
kabiliyetleri ve dayamimlar arttirllmasina karsin siineklik ve kopma ozellikleri

kotii yonde etkilenmektedir (Yilmaz ve Altintag 1997).

MMK malzemelerin akma ve ¢ekme gerilmesi degerlerini etkileyen faktorlerin
basinda matriks malzemesi gelmektedir. Alagimlar yiiksek akma ve cekme
gerilmesi degerlerini gostermelerine karsin deformasyon kabiliyetleri diisiiktiir. Bu
durum 1s1l islemlerle giderilmektedir. MMK malzemelerde elastik modiil takviye
fazinin ilavesiyle onemli oranda ve siirekli olarak artmaktadir. Buna bagli olarak
elastik modiiliin degeri 6l¢iim yontemine bagl olarak degisebilir. Dinamik 6l¢iim,
gerilme-genlesme egrisinden elde edilen statik degerden yiiksek bir deger verebilir.
Ayrica, statik degerin ¢ekme ya da basma deneyiyle elde edilmis olmasi da
farklilik yaratabilir. Elastik ozellikler, MMKlerde iizerinde oldukg¢a fazla ¢alisilan
mekanik Ozelliklerden birisi olmustur. Kompozit malzemelerin mekanik
ozelliklerinin belirlenmesinde kullanilan modellerden biri olan karigimlar kurali,
siirekli fiber takviyeli kompozit malzemeler ic¢in iyi sonuclar vermekte iken,

partikiil takviyeli kompozit malzemelerde kullanim1 pek uygun olmamaistir.

Metal matriksli kompozit malzemelere son zamanlarda biiyiik ilgi duyulmaktadir.
Bu biiyiik ilginin nedenlerinde birisi de, ekonomik ve yiiksek kaliteye sahip
malzeme iiretim yOntemlerinin gelistirilmesidir. Teknolojik uygulamalarda
kullanilan malzemelerde, agirligin diisiik buna karsin mukavemet / yogunluk

oraninin yiiksek olmasi istenmektedir. Ciinkii bu oran, miithendislik malzemelerin
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elastik modiil, mukavemet, korozyon, oksidasyon, termal kararlilik, siiriinme,

asinma ve yorulma uygulamalarinda en onemli parametrelerdendir (Akbulut 1995).

Aliiminyum metal matrix kompozitleri ileri materyal grubu olarak diisiiniiliir.
(agirlik, yiiksek dayaniklilik, yiiksek spesifik modiil, diisiik 1s1 dagilim katsayisi
gosterirler) Bu 6zelliklerin kombinasyonu konvansiyonel materyalde kacinilmazdir

(Surappa vd. 1981).

Aliiminyum metal matrix kompozitlerinin islem teknikleri a) siv1 hal islem, b)
yari-kat1 igslem, ve c¢) toz metalurji olmak iizere smiflandirilabilir (Kozack vd.

1993- Srivatsan vd. 1991).

MMK iiretiminin ana nedeni, kullanilan matriks alasiminin mukavemet, elastik
modiilinii arttirmaktir ve matriks malzemesi olarak ¢ok farkli alagimlar
kullanilabildigi icin, farkli elastik modiile, mukavemete ve termal genlesme
katsayisina sahip kompozit malzemeler iiretilebilmektedir. MMK malzemelerin
yiksek asmnma direncleri ve mekanik Ozelliklerini yiiksek sicakliklarda
koruyabilme yetenekleri, asmnma ve yiiksek sicaklik uygulamalarinda

kullanimlarin1 yayginlagtiran 6nemli etkenlerden bazilaridir.

2.4.3. Bor Karbiir (B,C) Hazirhk, Uretim ve Yontemi

Bor karbon sistemindeki tek bilesik olan bor karbiir, B,C formiiliiyle temsil
edilir. Farkli bor-karbon mol oram igeren bilesimler B,,C,, B,;C seklinde
verilebilir. Bor karbiir, insan yapimi en sert materyaldir. Yiiksek sicaklik altinda
(1300C°°de), sertligi kiibik bor nitridi ve elmas1 gecer. Bor karbiir, yiizde safligina
ve yogunluguna gore degisen yiiksek sikistirici sertlige sahiptir. Diisiik 1s1
iletkenligine sahiptir. Bor karbiir sulu kimyevi maddelere karsi son derece
dayanikhdir.  Asit, baz ve alkali ¢oziicilerden etkilenmez, fakat

H,SO ,,HNO ,,HF gibi karisimlarda yavas yavas ¢oziinebilir; ergimis alkali

hidroksitler i¢inde boratlara parcalanir; B,C klor gaziyla BCl, e doniisiir ve

30



B,C c¢ok cesitli metaller, metal hidriirler ve metal oksitlerle boriirler olusturur

(Goller vd.).

a) Ozellikleri

Bor karbiir miikkemmel 0zellikli bir materyaldir. Yiiksek erime ve
oksidasyon sicakligi, yiiksek sertlik, agirlik oranina bagli olarak kuvvetli

dayaniklilik gibi 6nemli 6zelliklere sahiptir.

Bor karbiir ve bor notron tutuculardir. Bunlar, kati kovalent baglarindan ve
diisik diftizyon hareketliliginden dolayr sinterlenmesi zor olan
materyallerdir (Samsonov 1960; Kislyi 1983; Matkovich 1977; Bougoin
1985; Thevenot 1990; Brodhag vd. 1986; German vd. 1975; Kalandadze vd.
2000)

Yiiksek boron igeriginden, kimyasal kararlilik, refrakter ozelliklerinden

dolayr bor karbiir nétron tutucu olarak kullanilir. Bor karbiiriin notron

absorbe etme ozelligi esas yakalama tepkimesi olan '°B izotop atomunun

varligina baghdir.

B +,n' =, He'+,Li’ +2.4MeV (2.51)
Bu reaksiyonun sogurma kesiti 1sisal reaktor i¢in miikemmel aday olan
1s1sal noétronlar icin 3850 barn’dir. Yiiksek enerjilerde diger birgok

elementin kesiti B' izotopunun tekdiize enerjiyle azalmasiyla azalr

(Mahagin vd. 1977; Roy vd. 2005)

Stokiometrik bor karbiir B,C bilesigi, 1934’de tespit edilmistir. Bu tarihten

sonra bor karbiiriin degisik formiillerde oldugu ileri siiriilmiis ancak bunlar
diger arastiricilar tarafindan dogrulanmamistir. 1950’lerden sonra, bor

karbiiriin yapis1 ve ozellikleri {izerine yogun arastirmalar yapilmustir.
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Bununla birlikte, yiiksek young modiiliine sahiptir, bu durum az 1s1 yayma
direncindendir. Ayrica bor karbiir, yiiksek oksidasyon sicaklifiyla
karakterize edilir. Bu da materyalin 6nemini arttirir. Saf bor karbiir
kristalleri hafif parlaksi goriintiidedir yogunluk 2,52 g/cm3, ergime sicakligi
2450°C ‘dir. Bu ozelligiyle seramik yiiksek sicaklik malzemelerine dahil
edilir. 25°C-800 °C arasinda 1s1l genlesme katsayis1 4,6x10 ° K~ olup bu
deger SiC’un 1s1l genlesme katsayisiyla aynmidir. Is1 iletimi oda sicakliginda
35 w/m °K iken bu deger artan sicaklikla azalir. Bor karbiir P-Tipi yiiksek
sicaklik yart iletkenlerden olup elektrik iletkenligi B:C orani ve yapidaki
safsizliklarla baglantilidir. Bor karbiir (0,1-10) Q cm arasinda degisen
elektrik direnci ile SiC ve grafitle aym sirayr paylasir (Goller vd.). Bor
karbiir arasindaki baglar icosahedra kovalent bagdir. Yiiksek erime

sicakligina sahipir. ( >2400 K ‘de cok sert ve yiiksek sertligi vardir)

Bor karbiiriin yogunlugu 2520 kg/m’ ve homojenlik miktariyla karbon
icerigine bagli olarak lineer artma gosterir. Basingsiz sinterlenen bor
karbiiriin Knoop sertligi ve sicak preslenen materyal sirasiyla ~25,5+2.4

Gpa ve ~29,0+1,5 GPa olarak 6l¢iilmiistiir (Thevnot 1990).

Genellikle, bor karbiir cesitli yiiksek sicaklik metodu ile hazirlanabilir,

bunlardan biri:

1000°C iizerinde bor oksit ( B,0,)’in karbon-1s1 iiretimi (Sinha vd. 2002), bor ile

karbonun direkt etkilesmesi (Spohn 1993), lazer ile 1500°C sicaklikta CH , ile

BCl, iiretim (Knudsen vd. 1987), 1000°C-1200°C’de karbon ortaminda B,0;’iin

magnesiothermic iretimi (Thevenot vd. 1991), bor Kkarbiiriin {iretimi icin

endiistriyel metot 2000°C {izerindeki bir sicaklikta borik asitin karbon-isi

tiretimidir (Scott 1964; Shi vd. 2003). Tablo 2.4’de Bor karbiiriin bazi1 6zellikleri

verilmektedir.
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Tablo 2.4 Bor karbiir bilesiginin baz1 dzellikleri

Kristal yapisi

Rombohedral

Erime noktasi

2450 C°(4262°F)

Sertlik 9.5-9.6 ( Mohs cetveli)

Sertlik 2800-3200 Knoop

Poisson orani 0.21

Oksidasyon sicakligi 500 C°(932°F)

Renk siyah

Is1 yayilma katsayis1 5x 10*°C”!

Elektriksel iletkenlik elektriksel ozdiren¢ 25 °C de (0.1-10)
ohm.cm

Yogunluk 2.51 g/em’

Young Modulii 448 Gpa

Kirilma modiilii 303 Gpa

;5,: : _ g‘l

Sekil 2.9 Bor Karbiir tozunun goriintiisii

b) Uretimi

Bor karbiir, saf petrol koku veya grafit gibi karbonlu malzemelerin elektrik ark

firinlan i¢inde borik asit veya saf bor oksit ile ergitilmesi yoluyla iiretilir. Sekil

2.9’da bor karbiir tozu goriilmektedir. Ergimis borik asit,

saf petrol koku veya

grafitle 2600 °C’de karbonlu direng firininda reaksiyona sokulur. Kismen ergimis,

kismen de kristalize olmus bor karbiir yaklasik; % 78-78.5 B, % 21.6 toplam
karbon (C), % 0.01 Si ve % 0.14 Fe icerir. Genelde bor karbiir 4 temel metot ile

hazirlanir bu adimlar asagida verilmektedir:

a) Elektrik ark firininda karbon igeren bilesenlerle borik asit ile bor oksit

arasindaki tepkimedir. Bu metoda sicak presleme, soguk sekillendirme veya

sinterleme denilir.
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b) Uretilen bor karbiiriin iletimi

c) Safsizlig1 kaldirarak aritma

d) Siizme (filitre), kurutma ve siniflandirma seklindedir ( EI-Mahallawy 1998).

2.4.4. Kullanim Alanlar:

Bor karbiiriin bir¢ok kullanim alani vardir. Bunlar;

Makina ve calisma aletleri yiizeylerinin islenmesinde, (matkap uglari,
disli mekanizmalar, rulman yataklari, suni malzeme pres kaliplari,

frezeler ), Sert kaplamalarda (yiiksek hizli nozullar),

Endiistriyel Seramik yap1 parcalari imalatinda,

Niikleer endiistride; Niikleer reaktorlerde kontrol c¢ubugu olarak,

niikleer kalkan ve termik notronlarin tutulmasinda,

Metal matriks kompozitlerinde saglamlastirma,

Metalurji Endiistrisinde; tel ¢cekme haddeleri, asindiricilar, asinmaya
dayanikli makine pargalarinin iiretiminde, (6rnegin; kumlama ve su-

jet’i ile kesmede kullanilan nozullar)

Savunma Sanayinde; tank ve helikopterlerde zirh malzemesi, balistik
silahlarda, can yeleklerinde ve cok iyi 1sisal notron absorbsiyonu

saglayici olarak (Goller vd.),

Atom reaktorlerinde borlu celikler, bor karbiirler ve titanbor alasimlari
kullanilir. Paslanmaz borlu c¢elik, notron absorbani olarak tercih

edilmektedir. Atom reaktorlerinin kontrol sistemleri ve sogutma

havuzlarinda ve reaktoriin alarm ile kapatilmasinda B kullanilir.
Ayrica, niikleer atiklarin depolanmasi i¢in kolemanit (Ca;BsO;,.5H,0)

kullanilmaktadir.
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3. MATERYAL VE METOD
3.1. Giris

Bu calismada, bor kompozitlerinin ultrases yontemi ile ortalama tanecik
boyutlarinin belirlenmesi amag¢lanmistir. Tane-boyut analizi; parcacik-boyut veya
graniil hesap analizi olarak bilinmektedir. Tane boyut analizi, tane ve tane
parcalarim1 yorumlamak ve karakterize etmekte kullanilan basit tekniktir. Ultrases
dalgalarinin numune ile etkilesmeleri sonucunda, ultrases dalga hiz o6l¢iimii
yapilarak tane boyutuna bagli olarak degisimi incelenecektir ve incelenecek
numunenin uygun sartlarda hazir hale gelmesi gerekir. Bu boliim ve sonrasi
numunenin  hazirlanmasi, deney  diizenegi, grafikler ve  sonuglarin

degerlendirilmesi 4. boliimde ayrintili olarak incelenecektir.

(B,C—-Al-Ni), (B,C—Al) ve (B,C) kompozit numuneler hazirlanarak farkl
sicakliklarda ve siirelerde argon (Ar) gazi atmosferinde sinterlenmistir.
Kompozitin mikroyapist SEM (Taramali Elektron Mikroskop), EDX (Enerji
Acilimli X-151mm1 Spektrometresi) analizleri kullanilarak incelenmistir. XRD (X-
isinlart  difraksiyon yontemi) kullanilarak kristal yapinin = ¢oziimlenmesi
hedeflenmistir. SEM analizi ile numunenin goriintiisii elde edildikten sonra

goriintii analizoriine aktarilan goriintiiniin ortalama tanecik boyutu bulunmustur.

Akimsiz kaplama (Electroless) metodu ile nikel (Ni) kaplanan B,C +Al ve B,C
tozlarinin seramik-metal iiretimi gerceklestirilmistir. Preslenerek hazirlanan

numuneler 1300°C *de gegici sivi faz sinterlemeyle argon gazi atmosferinde
sinterlenerek elde edilen seramik-metal kompozitin mikroyapist SEM (Taramali

Elektron Mikroskop) kullanilarak incelenmistir.
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3.2. Numune Hazirlama

Bu ¢alismada, ana malzeme olarak bor karbiir tozu (B,C ) secilmistir. Bor karbiir

tozlar1 ile beraber aliiminyum ve nikel tozlar1 kullanarak farkli sicakliklarda
sinterlenen seramik metal kompozit malzeme hazirlanmistir. Hazirlanan kompozit

malzemeler; bor Kkarbiir-aliiminyum (B,C+ Al), bor karbiir-aluminyum-nikel

(B,C+ Al + Ni) ve bor karbiir (B,C ) ‘diir.

B,C + Al kompozit numunelerinde %50 B,C, %50 Al tozlar1 ve B,C + Al + Ni

kompozit 6rneklerinde %50 B,C, %25 Al ve %25 Ni tozlar1 kullanilmistir.

Tozlar iyice karistirildiktan sonra 200 barlik basingta hidrolik pres ile ¢ap1 32,8
mm’lik bir kalipta preslenmistir ve numuneler 1200°C, 1300°C, 1350°C’de tiip
finrnda argon gazi atmosferinde sinterlenmistir. Sinterlenme isleminden sonra
piiriizsiiz bir ylizey elde etmek icin numuneler metalografik inceleme ile
hazirlanmistir. Sinterleme ve metalografik inceleme islemlerinden sonra tahribatsiz

muayene metodu (NDT) uygulanmustir.

3.2.1. Kullanilan Malzemeler
a) Bor Karbiir (B,C)

Bor karbiir tozlan (B,C ) kullamlmistir ve silindir kalipta hazirlanan numuneler

1350°C’de argon gazi atmosferinde farkli siirelerde sinterlenmistir. Biitiin
numunelerde sinterleme 6ncesi ve sinterleme sonrasi kiitle farki goriilmektedir. Bu

durum deney kosullarindan ve sinterlemeden ileri gelmektedir.

b) Bor Karbiir -Aliiminyum (B,C + Al)
B,C + Al kompozit numunesinde, toplam %50 B,C , %50 Al tozlar1 kullanilmigtir.

Numune 1350°C’de Ar atmosferinde 4 saat sinterlenmistir. %99 yogunlukta 20 um

tane boyutlu aliiminyum tozlar1 kullanilmistir.
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c¢) Bor Karbiir-Aliiminyum-Nikel ( B,C + Al + Ni)
B,C+ Al + Ni kompozit orneklerinde, %50 B,C, %25 Al ve %25 Ni tozlar
kullamilmistir. Hazirlanan {i¢ numune 1200°C, 1300°C ve 1350°C’de argon (Ar)

atmosferinde 2 saat sinterleme islemine tabi tutulmustur.

d) Aliiminyum (Al)- Nikel (Ni) Tozlar1

Bu calismada FSA Laboratory Supplies’den saglanan nikel-aliiminyum karigim

tozlar1 (%50 Ni, %50 Al) kullanilmustir.

Aliiminyum yer kabugunda fazla miktarda bulunan bir elementtir. Saf aliiminyum
parlak giimiis rengindedir. Aliiminyum, monohidrat aliiminyum oksit denilen
(Al,0,.H,0) bauxite mineralinden {iretilebilir. Aliiminyumun oksijene kars1
yiiksek afinitesi nedeniyle yiizeyde yogun bir oksit tabakasinin (A/,O;) olusumu

gozlenmektedir. Sinterleme sicakliklari, numunelerin sinterlenme Oncesi ve

sinterleme sonrasi kiitleleri ve kalinliklar1 Tablo-3.1’de verilmistir.

Tablo 3.1 Hazirlanan numunelerin 6zellikler

Ornekler M; (g) M; (g) h(mm) Ts(°C)
1 B,C 19.65 19.51 13.55 1350
2 B,C 20.72 19.35 15.0 1350
3 B,C+ Al 20.63 20.37 13.0 1350
4 B,C + Al + Ni 19.66 19.41 12.0 1300
5 B,C + Al + Ni 22.30 22.04 12.2 1350
6 B,C + Al + Ni 19.40 19.27 10.6 1200
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a)Presleme;

Metal tozlarin olusturulacak numunenin sekil ve oOlgiitlerine gore kalip igerisinde,
basing tesiri altinda sekillendirilmesi ve yiiksek yogunluklu bir kiitle haline
gelmesi islemine presleme denir. Presleme ile olusan numunenin tanecikler arasi
bag ve mukavemeti artar, gozeneklilik azalir. Her bir numune i¢in 20 gramlik
tozlar hazirlanarak, homojen bir bi¢imde karistirilarak kompozit malzeme

hazirlanarak cap1 ~ 32,8 mm’lik silindir bi¢iminde kaliplarda soguk presleme

islemi yapilmistir. Presleme, hidrolik pres makinasinda ve ~ 200 kgf/cm? (bar)

basingta yapilmustir.

Sekil 3.1 Hazirlanan numunelerin 6zellikleri

b) Sinterleme;

Hazirlanan tozlar 1200°C, 1300°C ve 1350°C sicakliklarda Sekil 3.2°deki tiip
firnda argon gazi1 atmosferinde sinterleme islemi uygulanmistir. Buradaki amac,
aliiminyumun nikel ile olusturacagi sivi fazin bor karbiirii 1slatmasiyla beraber
kompozit malzeme olusturmasidir. Sinterleme islemi sirasinda; sicaklik artis1 hizl
olmamalidir. Bu numunenin catlamasina ve sinterleme isleminin verimli
gerceklesmemesine neden olur. Sinterleme sirasinda sicaklik artist ~ 10°C / dk
kadardir. Numuneler; 2, 4 ve 6 saat siireyle sinterlenmistir. Ortam sicaklif

soguyana kadar numuneler firin icerisinde bekletilmistir.
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Sekil 3.2 Sinterlemede kullanilan tiip firin

¢) Metalografik inceleme

Farkli sicakliklarda hazirlanan numunelerin yiizey hazirlama islemleri AKU
Teknik Egitim Fakiiltesi Metalografi laboratuvarinda zimparalama ve yiizey
parlatma islemine tabi tutulmustur. Sinterleme sonrasi numuneler bakalite alindi.
Zimparalama i¢in hareketli iki disk ile devir hizi ayarlanabilen Met-kon marka
zimparalama ve parlatma cihazi1 kullanilmistir. Bu calismada sirasiyla 600, 800,
1000, 1200 nolu zimparalar ve elmas macun kullanilmistir. Zimparalamada,

yiizeylerin parlatilma isleminde doner diskler ve ¢uha kullanilmistir.

Diger onemli nokta ise numune yiizeylerinin temizliginin son derece Onemli
oldugudur. Malzemedeki herhangi bir safsizlik alinan sonuglarda biiyiik
degismelere neden olur. Yapilan islemler adim adim sirasiyla takip edilir. Ayrica
ultrases dalgasinin yiizeyle birlestigi noktanin diizgiin olmamas1 durumunda,
birlesme noktasinda farkli kirilmalar olusacaktir bu sonug¢ ise yansiyan dalga

hakkinda tam olarak bilgi almamizi1 engellemektedir.
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3.3. Deney Diizenegi

3.3.1. Ultrases Dalga Hizn Olciim  Deney Sistemi

Numunelerin hiz 6lciimleri Sekil 3.3’de  TUBITAK Marmara Arastirma
Merkezinde kullanilan Krautkramer sirketi yapimi USN 521 model ultrases dalga
akis dedektorii ile yapilmistir.

Ayrica 2 Mhz ve 4 Mhz lik iki probe kullanilmistir. (Probe-1: Karl Deutsch S 12
HB 4, Probe-2: Karl Deutsch S 12 HB 2-12 mm)

Hiz o6lciimlerinde, ©nce numune kalinhigi belirlenmistir sonra alici/verici
transducer ile numuneye gonderilen ultrases dalgasinin ekrandaki Sekil 3.4’te A-
Scan goriintiisiindeki on ve arka ylizeyden gelen yansima pikleri elde edilmistir.
Numune kalinlig: ile pikler arasi mesafe esit hale getirilir ve numunenin ultrases
hiz1 ekranda okunur. Ses dalgasinin hizi malzemenin cinsine, yogunluguna ve
esneklik modiiline gore degisirken frekanstan bagimsizdir. Bir metal icginde
ilerleyen ultrasonik ses dalgasi, malzemenin icinde bir c¢atlak, bosluk veya baska
bir malzemeye rastlayinca yansir ve yoniinii degistirerek bir kismi diger

malzemenin i¢ine de girer.

Sekil 3.3 Ultrases hiz 6l¢iimii
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Sekil 3.4 A- scan goriintiisiindeki pikler ve numuneden alinan pik goriintiileri

3.3.2. Transducer

Ultrases sinyalini olusturmak icin, yiiksek frekanslh titresim hareketi gerekir. Yani
titresim enerjisinin elektrik enerjisine doniismesi gerekir. Bu islemi transducer
yapar. Ses dalgalar bir transducer tarafindan olusturulur ve alinirlar. Sekil 3.5°te
kullanilan bir probe ile ultrasonik testin basit bir sekli gosterilmistir. Bu ¢alismada
piezoelektrik transducerlar kullamilmistir. Sekil 3.6’da bir transducerin i¢ yapisi
goriilmektedir.

WVoltag

Frobe
—_

Piezoelektrilc disk

L
Boslulk -~ -
g

Sekil 3.5 Sikigtirilmis dalga probe ile ultrasonik testin basit sekli (Halmshaw 1991)

Akustik bariyer

Ileten kristal ‘ll Alan kristal

Gecen 151n
Ses yolu

Sekil 3.6 Transducer’1n i¢ yapisi
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Sekil 3.7 Sistemde kullanilan transducer

Sistemde kullandigimiz transducer ise Sekil 3.7°de verilmektedir. Transducerdan
test materyaline ultrasonik enerji gecisi icin genellikle sivi bir madde kullanilir.
Ultrasonik test etkilesiminde ince film tabakasi olarak test yiizeyi ve transducer

arasinda genellikle yag, gliserin veya su kullanilir.

3.3.3. Hiz Ol¢iim Metodu

Numune i¢indeki ultrases dalgalarinin hizlar1 yardimiyla tanecik biiyiikliigiinii
bulmak i¢in referans numunelerine ihtiya¢ duyulmaktadir. Ultrases dalga hizi,
numunenin yapisina bagli olup ozellikle numune iginde ultrases dalgasinin
sacilmasi ile oldukga etkilenmektedir. Polikristaller icinde ultrases dalgalarinin
sacilmalar1 ile ilgili teorik calismalar (Hirsekorn 1982) tarafindan yapilmis ve
sacilma katsayisi, boyuna ve enine dalga hizlari, D, tanecik boyutu ve k, dalga
sayisinin ¢arpiminin bir fonksiyonu cinsinden tanimlanmistir. (k: dalga sayisi ve
a:ortalama tanecik ¢api) Bununla ilgili deneysel calismalar gerceklestirilmis olup
sonucgta bulunan tanecik boyutlarinda yapilan hatalar % 20’den az oldugu

belirtilmistir ( Palanichamy 1995; Grayali and Shyne 1985).
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Sekil 3.8’de, Ultrasonik hizin 0,5 ve 3,0 civar arasinda bir bolgede ka ile arttigini
gorebiliriz. Artan ka degerlerinde ultrases hizi ilk 6nce azalmakta, daha sonra
diizgiin artmakta ve son bolgede salinimlar yapmaktadir (Hirsekorn 1983).
Ultrases dalga hizi metodunu kullanarak tanecik boyu hesaplanmasinda takip
edilecek basamaklar asagida maddeler halinde verilmektedir:
e Farklh tanecik boyutlu referans numunelerinin tanecik boyutlarini
metalografik veya elektron mikroskobu yardimiyla bulmak.
¢ Biitiin referans ve test numunelerinde ultrases dalga hizlarini1 bulmak.
e Referans numunelerinin metalografik veya elektron mikroskobu
metodu ile elde edilen tanecik boyutlar1 ve ultrases dalga hizlar
arasindaki iliskiyi gosteren bir grafik elde etmek.
¢ Bu grafigi kullanarak test numunelerinin tanecik boyutlarini bulmak.
e Bulunan tanecik boyutlarinin, metalografi veya elektron mikroskobu

metodu ile karsilagtirmak (Sarpiin 2004)
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3.4. Akimsiz Nikel Kaplama (Electroless Ni Plating)

Brenner ve Riddel isimli arastirmacilar ilk defa 1946 yilinda c¢alismalarinda
Wolframi nikel kaplamislardir. Daha sonra Electroless nikel kaplama, 1950’den
beri endiistrinin ¢esitli boliimlerinde kullanilmaktadir ve 1960’dan sonra bircok

kullanim alan1 bulmustur.

Akimsiz nikel kaplama diger kaplamalardan farklidir, ¢linkii bu siiregte elektrik
akimi gerektirmez ve kimyasallarin birbiri ile girmis olduklari reaksiyon sonucu
olusmaktadir. Yaptigimiz c¢alismada nikel veren Hydrazine Hydrate banyosu
kullanilmistir. Bu kaplama kendinden katalitik kimyasal indirgeme kaplamadir. Bu
kaplama, sertlikte ve korozyon rezistansinda degismeye sebep olur, parganin biitiin
cevresinde ayni tarzda ¢okelti birakir ve hem bu metodun kullanilmasi kolay hem
de uygun fiyathh oldugundan giiniimiiz teknolojisine uygun c¢o6ziimler sunan
seceneklerden birisidir. Arastirmaci saglik kosullarinin saglanmasina dikkat

etmelidir.

3.4.1. Deneysel islem

Akimsiz nikel kaplamada 6nemli olan banyo sicakligi digeri pH’1n ayarlanmasidir.
pH’1in ayarlanmasinda genellikle siilfirik asit, kostik soda veya amonyak
kullanilmaktadir. Kaliteli nikel kaplama i¢in bazi hususlarin dikkat edilmesi
gerekmektedir:

Banyo 1s1s1

pH

Nikel kloriir

Indirgeme konsantresi

Banyonun yogunlugu

Akimsiz (Electroless) Ni kaplama ile bor karbiir (B,C ) ve bor karbiir-aliiminyum

tozlart (B,C-Al) nikel kaplanir ve deneysel islem basamaklarn asagida

verilmektedir. Bunlar:
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1) Kaplama Banyosu

2) Banyo Sicakligi

3) Toz Karisim ilavesi

4) Amonyak ilavesi (pH ayari icin)

5) Banyo Isis1 (95°C)-pH Kontrolii (10)
6) Reaksiyonun Tamamlanmasi (1 saat)
7) Yikama ve Filtreden Gecirme

8) Kurutma

9) Soguk Presleme

10) Sinterleme (1200°C-1300°C)

11) SEM Analizi

Kaplama icin nikel elde edilmistir. Yaklasik olarak 1 gr nikel elde etmek i¢in, 4 gr
NiCl,.6H,0 (Nikel chloride) gerekir. B,C’ nin Ni’e oran1 7’ye 3’tiir [Talas vd.
2004]. Gerekli kimyasal oranlar hazirlandiktan sonra, yaklagik 800 ml’lik behere
sirasityla Hydrazine Hydrate (%30)+saf su (%70)+ ( NiCl,6H,O ) Nickel Chloride
(12 gr) konularak ortama 1s1 verilmeye baslanir. Banyo sicakligi 30°C-40°C
oldugunda homojen sekilde karistirilan B,C tozlann ile saf su eklenir ve
karigtirllmaya baslanir. Banyo sicakligi 95°C’ye ulastiginda pH’1 10 ayarlamak
icin amonyak eklenerek reaksiyonun baslanmasi saglanir. Yaklasik 1 saat sonra
reaksiyon tamamlanarak kaplanmis numuneler banyodan alinir. Saf suda filtreden
gecirilerek yikanir. Daha sonra yikanmis olan tozlar kurutma firininda kurutularak
bir sonraki asamaya hazir hale gelmis olur (Colak 2004). Toz karisimi Tablo
4.4°de verilmistir. Suda c¢oziinebilen Nickel Chloride (nikel kloriir) Hydrazine

Hydrate ile belli bir sicaklikta karistirilir. Reaksiyon kontrol altina alinir ( Talag
vd. 2004).

Asit banyosu pH=10’da tutulur. Islemsel sicaklik numunenin hazirlanmasi ile
basindan sonuna kadar 95°C’dir. Nikel kaplanan bor Kkarbiiriin islemsel

parametreleri Tablo 4.5’ de verilmistir.
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4. DENEYSEL BULGULAR

4.1. Veri Alma Teknigi ve Sonuclarin Degerlendirilmesi

Ultrases sistemi, bir transducer ve bir ultrases alici-verici cihazindan olusmaktadir.
Transducer, cihazdan gelen sinyali numune yiizeyine gonderir. Numunenin
yiizeyinden ve i¢inden yansiyarak gelen ultrases sinyalini ultrases cihazina
iletilmesini saglar. Ultrases cihazi, ultrases sinyalini transducer’e gonderir ve

numuneden gelen ultrases sinyalini bilgisayara iletir.

4.2. Deneysel Calisma

Bir alici-verici transducer ile numuneye gonderilen ultrases dalgasinin A-scan
goriintiisiinde 6n ylizeyden ve arka yiizeyden gelen yansima pikleri elde edilir. Bu
pikler tizerine gate ¢izgileri, tam piklerin baslangi¢c noktasina getirilir. Mesafe ayar
konumunda pikler aras1 mesafe numune kalinligina esit hale getirilir ve numunenin

ultrases hiz1 ekranda okunur.

Elde edilen tiim sonuclar Tablo 4.1-4.2-4.3’de verilmistir, burada ultrases deney
sonuglar1 ve SEM’den elde edilen ortalama tane boyutlar1 verilmistir.. Tablo 4.1°de
ultrases dalga hiz degerlerinin asagidan yukariya arttigi goriilmektedir. Deneylerde
2 MHz ve 4 MHz’lik iki transducer kullanilmigtir. Tablo 4.1 ve Tablo 4.2°e
bakildiginda, tanecik boyutu arttikca ultrases dalgasinin  hizinin  arttigi
goriilmektedir. Numunelerin deneysel tane boyut dagilimlar1 Tablo 4.2°de,

deneysel ve hesaplama ile bulunan tane boyut degerleri Tablo 4.3’de verilmistir.
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Tablo 4.1 (2-4 ) Mhz ile 6lgiilen hiz (m/s) degerleri

No | Numuneler Hiz Olgiimleri | Hiz Olgiimleri | Sicakliklar
(m/s) 4 Mhz (m/s) 2 Mhz °C)
3 | B,C+Al 7470 7485 1350
4 | B,C+Al+Ni 3475 3090 1300
5 | B,C+Al+Ni 2970 2986 1350
6 | B,C+Al+Ni 2770 2720 1200
1| B,C 2410 2425 1350
2 | B,C 2135 2160 1350

Tablo 4.2 Numunelerin Deneysel Ortalama Tane Boyut Dagilimlar:

No | Numuneler Ortalama tane boyut | Sicakliklar (°C)
(um)

1| B,C 19,3 1350

2 | B,C 18,3 1350

3 | B,C+AIl 32,5 1350

4 | B,C+Al+Ni 20,9 1300

5 | B,C+Al+Ni 20,1 1350

6 | B,C+Al+Ni 19,2 1200
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Tablo 4.3’te ise hesaplanan, deneysel tane boyutlar1 ve bunlarin yiizde farkliliklar

goriilmektedir.

Tablo 4.3 Hesaplanan ve deneysel olarak elde edilen tane boyut dl¢iimleri

No | Numuneler Tane boyut (um) | Tane boyut (um) | Farkhlk (%)
deneysel hesaplanan
1 B4C 19,3 18,69 3,16
2 B4C 18,3 17,97 1,8
3 B4C + Al 32,5 32,43 0,21
4 | B,C+AI+Ni 20,9 20,49 1,96
5 | B,C+Al+Ni 20,1 20,21 0,55
6 | B,C+Al+Ni 19,2 19,49 1,51

4.3. Materyal Analizi

4.3.1. Sinterleme Sonrasi SEM-EDX Analizi

Farkli sicakliklarda sinterlenen (B,C-Al), (B,C—-Al-Ni), (B,C) ve Ni
kaplanan (B,C) ve (B,C — Al) numunelerinin SEM goriintiileri, EDX ve XRD
analizleri verilmistir. Sekil 4.1, Sekil 4.2 ve Sekil 4.3’de oOrneklerin SEM
goriintiisii goriilmektedir. Sinterlenen numuneler Afyon Kocatepe Universitesi
Teknoloji Uygulama Arastirma Merkezinde (TUAM) Leo 1430 VP SEM
(Taramal1 Elektron Mikroskobu) ve bunun ardindan Rontec EDX dedector ile
karakterize edilmistir. SEM cihazi, W (Tungsten) filament ile ¢calismaktadir. Cihaz
tizerinde ikincil elektron (secondary electron), geri yansiyan elektron
(backscattered electron) ve X 1sinlarnt (EDX- Enerji Ac¢ilimli  X-151m
Spektrometresi) detektorii bulunmaktadir. Cihaz goriintii iizerinde nokta ve alan
yontemi ile kalitatif ve semi-kantitatif olarak elementer analizleri yapilmistir.
Shimadzu marka XRD-6000 model cihaz bakir hedefli X 1s1m tiipiine sahip olup
analizlerde 1.544 °A dalga boyuna sahip Cu-K X-isinlari kullanilmistir.
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Maksimum 60 KV ve 50 mA' de calistirnlmaktadir. Sekil 4.1-4.2-4.3 farkli yapiya

sahip olan tiirlerden ¢esitli biiyiitmelerde alinan SEM goriintiilerini gdstermektedir.

Sekil 4.1 Orneklerin SEM goriintiisii, (a) B4C+Al , (b) B4C+Al+Ni , (c) ByC+Al+Ni ,
(d) B,C+Al+Ni, (e) B4C, (f) B,C

2um

Detector =SE1 EHT=1500kV Mag= 5.00KX IProbe= 102pA AKUTAGEM ~ BAC1350C

Sekil 4.2 1350°C ‘de argon (Ar) atmosferinde sinterlenen bor karbiiriin (B4,C ) SEM goriintiisii
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Sekil 4.3 Orneklerin SEM goriintiileri, a) B4C, b) B4C-Al, ¢) B4,C-Al-Ni

Numunelerin  ortalama tane boyutlarn SEM  goriintiileri  kullanilarak
anlasilmaktadir; sonuglar Tablo 4.3’de verilmektedir. Sekil 4.3’ te SEM fotografina
bakildiginda analiz sonucu farkli yapilar gozlemlenmistir:

a) (B,C ) Bor karbiiriin agik¢a goriilebildigi genis parcaciklardaki B,C bilesigidir.
Kiigiik pargaciklarin varligi katisiksiz parcaciklardan olusan iligkili matriksteki
dagilimidir. b) (B,C — Al) karisiminin SEM goriintiistidiir. B,C pargalarinin, yap1
farkliligindan anlasildiglr acgikg¢a goriilmektedir. c)(B,C — Al— Ni) karistminin

SEM goriintiisiidiir ve kompozitin daha homojen yapiya sahip oldugu

goriilmektedir.

B,C — Al numunesinin EDX analiz sonuglarina bakildiginda aliiminyum (Al),
silisyum (Si), karbon (C) elementleri tespit edilerek kompozit malzeme olusumu
gozlemlenmistir. B,C — Al numunesi i¢in EDX sonuglann Sekil 4.4’de

goriilmektedir. Bor elementi tespit edilemediginden EDX sonuclarinda
goriilmemektedir.  Sekil 4.4,4.54.6,47°de kompozit numunelerin EDX

spektrumlari verilmistir.
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4.3.2. EDX- Energy Dispersive X-ray Spectroscopy
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Sekil 4.4 Bor karbiir-aliiminyumun (B4,C+Al) EDX Spektroskopisi
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Sekil 4.5 Bor karbiir-aliiminyum-nikelin (B,C+Al+Ni) EDX Spektroskopisi
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Sekil 4.6 1350°C’de sinterlenen Bor karbiir-aliiminyum-nikelin (B,C+Al+Ni) EDX
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Sekil 4.7 1350°C’de sinterlenen Bor karbiiriin -(B4C ) EDX Spektroskopisi,
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4.3.3. X-ray Analiz Sonuclari

Sekil 4.8’de numunelerin XRD analiz sonuglar1 goriilmektedir.
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Sekil 4.8 a) B,C + Al
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Sekil 4.8 (b) B,C + Al + Ni
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Sekil 4.8 (c) Kullandigimiz bor karbiiriin (B4C) XRD analizi
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Sekil 4.8 (d) 1350 °C’de sinterlenen bor karbiir (B,C)

Sekil 4.8 XRD analizi a (BsC+Al), b (B;C+Al+Ni ), ¢ (B,C), d (B,C)
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4.4. Ultrases Hiz Deney Sonuclari

Tanecik boyutu ve ultrases hizi arasindaki iliskiyi incelemek i¢in, numunelerin
tanecik boyutlar1 ve ultrases hizlar1 arasindaki grafik Sekil 4.9’da ve deneysel
olarak hesaplanan tane boyut grafigi Sekil 4.10°da verilmistir. Sekilde ultrases
dalga hiz1 degerleriyle numunenin ortalama tanecik boyutu degerleri arasinda
dogrusal iliski oldugu goriilmektedir. Bu grafikte, 4 Mhz transduser ile elde edilen
ultrases hiz degerleri kullanilmistir, korelasyon katsayis1 0,99587’dir ve denklem

y=368,334x-4460,653 olarak bulunmustur.

15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36

9000 T T T T T T T T T T 9000
8000 - 8000
7000 -4 7000
6000 6000
2 5000 | ] 5000
£ ] ]
N 4000 4 4 4000
T ] - j
3000 - - 3000
T -
2000 -4 2000
E y=368,33x-4460,7 A
1000 T T T T T T T T T T 1000

16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36

Deneysel ortalama tane boyut

Sekil 4.9 Numunelerin ultrases hiz- ortalama tane boyut grafigi

Tablo 4.1 ve Tablo 4.2 kullanilarak hiza bagl ortalama tane boyut dagilim grafigi
Sekil 4.9°da verilmektedir. Bu grafikte, 4 Mhz transduser ile elde edilen ultrases
hiz degerleri kullanildi ve grafikte fit edilen dogrunun egimi orijin 6.1 paket
programi kullanilarak denklem y=368,334x-4460,653 bulundu ve fit edilen
dogrunun korelasyon katsayis1 0,99587dir.
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Sekil 4.10 Orneklerin hesaplanan ve deneysel tane boyut grafigi
Tablo 4.3‘te gosterildigi gibi deneysel elde ettigimiz tane boyut degerleri ile
hesaplanan tane boyut degerlerinin ~ % 3,5’dan az oldugu goriilmektedir.

Hesaplanan ve deneysel olarak elde ettigimiz tane boyut grafigi Sekil 4.10°da

verilmistir.
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4.5. Akimsiz Nikel Kaplama Deney Sonuclari

Tablo 4.4 Bor karbiir ve nikel oranlar1

%70 B4,C 7 gr

%30 Ni 3gr

Tablo 4.5 Bor karbiiriin islemsel parametreleri

Bilesenler Eklemeler (gr)
(B,C) (Bor Karbiir) 7gr
NiCl,.6H,0 (Nickel chloride) 12 gr
N,H,.H,0 (Hydrazine Hydrate) 30 ml
Saf Su 70 ml
Sicaklik (°C) 95°C
pH Degeri 10

Nikel (Ni) kaplanan tozlar, hidrolik pres kullanilarak 180 barda preslenerek ve

1300°C’de Ar gazi atmosferinde sinterlenmistir. Sinterlenen numunelerin SEM

goriintiileri alinarak karakterize edildi. Bor karbiir tozlarinin nikel kaplanmasinda

banyo islemi basariyla gerceklestirilmistir.

Ikinci hazirlanan numune

ise bor karbiir-aliiminyum tozlarinin (B,C -Al) nikel

kaplama islemidir. Burada uygulanan basamaklar aynidir tek fark aliiminyum (Al)

tozlarinin kullanilmasidir. Kimyasal oranlar ve islemsel parametreler Tablo 4.6’da

verildi. Tablo 4.7°de ise B,C +Al islemsel parametreleri verilmistir. Sekil 4.11°de

nikel kaplanan tozlarin SEM goriintiileri verilmistir.

Tablo 4.6 B,C, Al, Ni oranlari

%70 B,C 7 gr
%15 Ni 1.5 gr
%15 Al 1.5¢r

57



Tablo 4.7 Bor karbiir+aliiminyumun islemsel parametreleri

Bilesenler Eklemeler (gr)

B,C (Bor Karbiir) +Al (Aliminyum) Tegr+1.5gr
NiCl,.6H,0 (Nickel chloride) 6 gr
N,H,.H,O (Hydrazine Hydrate) 30 ml

Saf Su 70 ml
Sicaklik (°C) 95°C
pH Degeri 10

Sekil 4.11 Nikel kaplanan bor karbiir (B4C) ve bor karbiir-aliiminyum (B,C-Al) tozlarin (Ar
atmosferinde) 1300°C’de sinterlenen numunelerinin SEM goriintiileri.
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Ultrases hizinin tanecikli yapiya baglhi olarak uyumlu sonuglar verdigi
goriilmektedir. Bu noktada zamandan tasarruf edilmistir ve ekonomik olarak

ultrases yonteminin diger metotlara gore daha kullanigh oldugu goriilmektedir.

Optik mikroskop ile bir numunenin ortalama tanecik boyutunun bulunmasi ic¢in
yapilmas1 gereken bazi islemler vardir. Bunlar; numune seklinin diizgiin olmasi ve
numune ylizeyinin metalografik isleme tabi tutulmasi gerekir. Optik mikroskop

goriintiileri Ekler boliimiinde verilmistir.

SEM analizi ve goriintii analizoriine aktarilan goriintiilerin ortalama tane boyutu
belirlenmistir ve sonuglar ultrases dalga hiz metodu ile karsilastirllmistir. Sekil 4.9

ve Sekil 4.10°de referans grafikler olusturulmustur.

Ultrases dalga hiz metodu kullanilarak ilerde farkli kompozit maddeler iizerinde
tane boyut dagilimlar1 incelenebilir ya da materyalin mikro yapisal ozellikleri
hesaplanabilir ve literatiire baska yonde bir katki saglayarak uygulama alam
artabilir. Bu durum malzeme biliminde ve fizik alaninda yeni gelismelere ve

arastirmalara yol acabilmektedir.
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S. TARTISMA ve SONUCLAR

Bu calismada, ilk olarak “Toz metalurjisi metodu kullanilarak metal kompozit
malzemeler” hazirlanmistir. Materyal karakterizasyonunda ultrases dalga hiz
metodu kullanilmistir. Numunelerin dalga hizlan olciilerek ortalama tane boyut
dagilimlan belirlenmistir. Seramik metal kompozitlerinin tane boyut dagilimlar
materyalin hizina bagli olarak incelenmistir. SEM (Taramal1 Elektron Mikroskop),
EDX (Enerji Ac¢ilimhi X-151n1 Spektrometresi) ve XRD (X-1sinlar1 difraksiyon

yontemi) analizleri yapilmstir.

Numuneler bor karbiir (B,C ), bor karbiir-aliminyum (B,C — Al), bor karbiir-
aliminyum-nikel (B,C — Al — Ni )’dir. Bu kompozit malzemeler 1200°C, 1300°C
ve 1350°C’de sinterlenmistir. Bu sicakliklarda argon gazi korumali atmosferde
gecici s1vi faz sinterleme islemi uygulanmistir. Bu islem sonucunda tek bir yapiya
sahip olan intermetalik malzemeler elde edilmistir. Olusan fazlar; XRD analizinde
tespit edilmistir.  XRD analizi sonucu bor karbiir-aliminyum(B,C — Al)

kompozitinde Al,0,, Al C,, ALC,B., B.O, fazlan ve B,C-Al-Ni

kompozitinde Al;Ni, ve B,C fazlarimin olusumlar1 belirlenmistir.

“B,CveB,C—Al tozlarmin nikel kaplanmasi” lizerine yapilan caligmada

electroless (elektrik akimsiz) nikel kaplama yontemi kullanilmistir. Calismada
homojen ve istenilen kaplamanin gerceklestigi SEM analizinde gozlemlenmistir

(Sekil 4.11). Yapilan ¢alismada olusan fazlar hakkinda bir ¢alisma yapilmamaistir.
Bu bilgiler 15181 altinda yapilan deneysel calismalarda su sonuglar goriilmektedir:
» Yapilan deneysel ¢alismada alti tane kompozit malzeme hazirlanmistir.

= Gegici sivi faz sinterleme ile 1200°C-1300°C-1350°C’de numuneler

sinterlenmistir.
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* Gegici s1v1 faz sinterleme ile 1350°C’de sinterlenen numune B,C — Al

kompozitinin dalga hizinin fazla oldugu ve diger numunelere gore daha
saglam bir malzeme elde edildigi goriilmiistiir.

*= Alt tane kompozit numunenin dalga hizlar1 6lciilmiistiir ve numunelerin
ortalama tane boyutlarn SEM’den gOriintli analizoriine aktarilarak
hesaplanmustir.

» Daha sonra numunelerin hesaplanan ve deneysel tane boyut degerleri
karsilastirilmistir.

= B,C ve B,C-Al tozlan electroless nikel kaplama metodu ile nikel

kaplanmustir.

* Hydrazine Hydrate banyosu kullanilarak saf nikel elde edilmistir.

= Nikel (Ni) kaplanan numuneler 1200°C-1300°C’de argon gaz1 ile
sinterlenerek oksidasyon onlenmeye calisilmistir.

= Sinterleme sonrasi malzemenin yogunlugunda bir diisiis
gozlemlenmektedir. Bu durumun reaksiyon esnasinda cikan gazlardan
oldugu diisiiniilmektedir.

» Hazirlanan kompozitlerde presleme ve sinterleme sonrasi kiitle kaybi
goriilmektedir. Bu durum kompozit malzemelerin goézenekli bir yapida

olmasindan ileri gelmektedir.

Sonug olarak, ultrasonik hiz ol¢iimlerinin kompozitlerde ve diger materyallerde
ortalama tane boyut dagiliminin tahmin edilebilecegini gostermistir. Kullandigimiz
teknik tahribatsiz muayene metodudur (NDT). Numunelerin ortalama tane boyut
degerleri ve dalga boylarn arasinda (D/A)<(1/3) kosulu saglanmaktadir ve
deneylerimizin Rayleigh sacilma bolgesinde gerceklestigi goriilmektedir. Cizilen
referans grafiklerinde degerlerin birbiriyle uyumlu oldugunu gérmekteyiz (Sekil
4.9, Sekil 4.10). Hesaplanan ve deneysel tane boyut dagilim degerleri arasindaki
fark ~ % 3,5’dur. Bu yiizde farklilik 6rneklerin kalinliklarindan ve soguk presleme
esnasinda numunelerin  gozenekli yapida olmasindan ileri gelmektedir.
Numunelerin ultrases hizinin drneklerin tane boyut degerleriyle (ka degerleriyle)

artma gosterdigini literatiir bilgileriyle beraber gormekteyiz (Sekil 3.8).
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Oneriler

= Numunelerde gozenekliligin olusmamasina dikkat edilmelidir.

= Sinterleme koruyucu gaz atmosferinde gerceklesmeli ve sinterleme
sicakliginda bekleme siiresine dikkat edilmelidir.

= Deneyler sirasinda saglik acisindan gerekli koruyucu onlemler kesinlikle
alinmalidir.

* Numune ylizeylerinin temizligi analizleri daha saghkli yapmak icin
onemlidir.

* Deney esnasinda yapilan igslemler adim adim takip edilmelidir.
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EKLER
5.1.1. SEM-EDX Analizi

Elektron 1s1nin1 kullanan Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM), derin incelemeler
icin tercih edilen bir analiz cihazidir. Optik mikroskopla kiyaslanmayacak kadar
yiiksek Dbiiylitmelere c¢ikma 0Ozelligine sahip bu cihaz detayli malzeme
karakterizasyonlar: i¢in tercih edilen bir cihazdir. Taramali Elektron Mikroskobu
(SEM)’nda mevcut olan yiiksek ¢oziiniirliikten dolayr malzemenin parlatilmasi
inceleme acisindan avantaj saglamaktadir. Taramali Elektron Mikroskobunda
(SEM) incelenecek numunelerin en onemli 6zelliklerinden biri iletken olmalaridir.
Eger incelenecek malzeme iletken degilse, nanometre mertebesinde iletken bir
filmle numune kaplanarak iletken hale getirilmelidir. Sinterlenmis olan
malzemenin mikro yapisi, tane boyut ve dagilimi icin SEM kullanilir. (SEM
analizi oncesinde numuneler altin (Au) ile kaplanir ve bdylelikle sarj problemi

Onlenmis olmaktadir.

EDX (Enerji A¢iliml1 X-151m Spektrometresi), elektron bombardimani sonucunda
X-1ginlarinin bir arada toplanmasi ile elde edilen bilgilerin degerlendirilmesinde
kullanilan spektrometredir. Farkli X-1s1nlarinin birbirinden ayrilmas1 EDX (Enerji
Ac¢ilimli X-1511  Spektrometresi) sistemlerinde silisyum-lityum dedektorii ile
saglanmaktadir. Bircok SEM ve TEM (Transmission Electron Microscope)
cihazlarinda EDX bulunmaktadir (Turan 1998).
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Tablo 8 (B4C-Al ) ve (B4C- Al- Ni) kompozitlerinin optik mikroskop goriintiileri

B4C-Al (50X) B4C-Al-Ni (100X) B4C-Al-Ni (500X)

B4C-Al-Ni (500X) B4C-Al-Ni (1000X) B4C-Al-Ni (200X)

Optik mikroskopta goriintiileme isleminden 6nce numuneler mutlaka numune
hazirlama ve metalografik inceleme islemlerinden gecmelidirler ve incelenecek
numunenin yiizeyi parlatilmalidir. Metal ve Seramik malzemeler kolaylikla optik

mikroskop kullanilarak incelenebilir.

Sinterleme sonrast numunelerin mikroyap: analizleri AKU Teknik Egitim
Fakiiltesi Metal Egitimi Boliimii metalografi Laboratuarinda bulunan Olypus
marka BX60 model, alttan ve iistten aydinlatmali otomatik fotograf sistemli optik

mikroskopta incelenmistir.
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Abstract

In this study, the mean grain size of ceramic-metal composites, made from boron carbide (BC)-aluminium (Al)-nickel (Ni)
powders, has been determined with ultrasonic velocity technique by using a 2 MHz transducer. An ultrasonic velocity- grain size
master graph was plotted using a 4 MHz ultrasonic transducer. The results were compared to the mean prain size obtained from

SEM (Scanning Electron Microscopy) images.
2005 Elsevier Inc., All rights reserved.

Kepwords: Material characterization; (irain size; Ullrasonic velocity, Boron carbide

1. Introduction

B,C is the hardest known compound of the boron-
rich materials [1]. It ¢an sustain a high temperature, has
alow density, 15 a semiconduetor, and has a high degree
of chemical mermess. B4C 15 used in nuclear reactors as
a neutron absorber, and 18 use in electronic devices
destined for harsh chemical environments has also been
suggested. Despite many areas of applications for ByC,
its microseopic atomic structure and the nature of its
intrinsic defeets are still not fully understood [2]. In this
paper, we probe the microstructure of boron carbide—

* Coresponding athor
E-mail addresy: nimalako edu tr (R, Onal).

1044-3503/% - see front matter © 2005 Elsevier Inc. All rights reserved.

dot:10. 1016/ matchar 2005, 11.006

aluminium and boron carbide—nickel composites by a
non-destructive testing method (NDT). In the following,
one may find a brief literature review about the use of
ultrasonic testing as a non-destructive testing method.

Ultrasonic testing 5 a non-destructive testing
method (NDT). One of the applications of ultrasound
in material science is to determine the microstrueture of
the matenal and assoctated mechanical parameters.
Microstructural characterization of the material plays
an important role mn ensuring the quality of the esti-
mation of mechanical properties and the determination
of the amount and rate of degradation of structures and
components. This mcludes the determination of dislo-
cations, grain size material anisotropy, cracks, inclu-
sions and geometry [3].
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Table 1

Sample characteristics

Sample  Material M;(@ Mg(g) himm) T3(°C)
1 B,C 1965 1951 13355 1350

2 By 072 19.35 150 1350

3 ByC+Al 2063 2037 130 1350

4 ByC+AlIENI 1966 1941 120 1300

5 ByC+AISNI 2230 210 122 1350

[} ByC+AI=NI 1940 1937 106 1200
Tahle 2

The gram size of samples (um) delermined from SEM images
Sample mumber

Average grain size (um)

193
183
25
09
01
192

oLl B W —

Material examination by ultrasonic methods depends
on various properties of the materials, including the

velocity, relafive atteruation, and backscattering of

sound waves in the material. The ultrasonic velocity is
dependent on material structure and is especially
affected by the scattering of ultrasonic waves. The
theoretical explanation of the scattering of ultrasenic
waves in polyerystalline materials was carmed out by
Hirsekorn [4], in which he also described the scattering
factor, and the propagation of longitudingl and trans-
verse ultrasonic waves m terms of grain size and wave
mumber. Experimental work has been reported in Refs.
[5,6]. Details on how to determine the grain size from
the ultrasonic velocity are given in Refs. [6,7].

L1, Ultrasonic velocity-grain size relation

The relationship _between ultrasonic velocity and
grain size has been explained by Hirsckorn [4.8]. In

R. Unal et al. / Materials Characterization xx (2005) xo-ooc

these papers, scattering theory in the Rayleigh region
was expressed in terms of the wave number, &, and the
grain radius a. Also, caleulation of longitudinal and
transverse ultrasonic velocities in polycrystals has been
given as a function of ka. According to Ref. [11], the
phase and group velocities are given as

4\ 2 K 2/106
YLp PL{] b i (’ﬁ) m[!“_‘—ZIFTE(T

1
6i” :
+om 2l ]cia;” M

2 K
=ndl+ 14+21—
il e ; 1’- 8,5. ?[ k?
106 6% A i .
Tok, +——% 21— | (ka)? (2
5( kT kd)”"]} “

for longimdinad waves. In these equations, 4 is the
ansotropy factor, & and k are the wave numbers and a is
thesgram, radius. Graphs of normalized velocity versus
ka have been published. In these graphs, as the ka value
changes, velocity first decreases, then increases and
oscillates according to analysis presented in Ref. [7].

1. Sample preparation

In this work, we have used boron carbide (B4C) m
our samples as the base material. The ceramic—metal
composites were obtained by wsing aluminium and
nickel with boron carbide powders. B4C+ Al composite
samples were prepared by mixing 50% B4C and 50%
Al, and in B4C+Al+Ni composite samples were
prepared by mixing 50% B,C, 25% Al and 25% Ni.

Powders were placed i a 32.8 mm diameter mold
and hydraulically pressed at a pressure of 200 bar.
Samples were sintered at temperatures of 1200, 1300

Fig. 1. SEM images of samples, (3) ByC, (b) ByC=AL {¢) ByC=A1=Ni.
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Table 3 Table 4

The velocity measurements of sampkes Experimental and caloulated mean grain size of samples

Sample Welocity measurements (my's) Samples Mean grain size {pmj Difference (%)
4 MHz 2 MHz Experimental Caleulated

1 2410 435 1 123 1869 ile

2 2135 2160 2 183 1797 LE

3 T470 TARS 3 325 3243 0.21

4 3475 3090 4 209 2049 1.96

5 2970 2086 5 201 021 0.55

] T 70 ] 19.2 1949 151

and 1350 *C in an Ar gas atmosphere in a mbe furnace.
After sintering, sample surfaces were smoothed with a
rotating sandmg machine.

In Table 1, details are provided for the initial mass
(M;) before sintermg, fmal mass (Ms) after sintering, the
height (k). and the temperatures used for sintering (Ts).

Sintered specimens were characterized using Leo
1430 VP scanning electron microscopy at Afyon
Kocatepe University, Technical Application and Re-
search Center. The average gram size of samples was
computed by analyzing the confrast difference of the
particles in the image.

The average grain size of samples has been
determined using SEM images; the results are given in
Table 2. The grain size vales are expressed m three
significant figures. Fig. | shows SEM images taken at
various magnifications from specimens having different
constituents. Fig. la is an SEM image of the B,C
compound, in which large particles of B,C are clearly
visible. The presence of smaller particles is evenly
distributed in a closely connected matrx, which is
composed of finer particles. Fig. |b is an SEM image of

the B,C+Al mixture. Tt is clearly scen that the B,C
particles can be recogmized by their shape difference.
Fig. lc is an SEM image of the B,C+Al+Ni material
which has a more homogeneous structure.

3. Experiments

Ultrasonie, velocity experiments were conducted in
TUBITAK, Marmara Research Center. We have used a
Krautkramer, USN 52L type ultrasonic flaw detector
with 2 and 4 MHz T/R probes (12 mm).

Velocities of ultrasond wave passing through the
samples have been measured and are given in Table 3.
We have obtained velocity wvalues directly from a
knowledge of the properties of the flaw detector.

4. Results

From the data in Tables 2 and 3 we have plotted a
velocity—average graim size graph which is given in Fig.
2. In this graph we use ultrasonic values which have
been obtained by the 4 MHz transducer. The correlation

7 3008 21 23 14035 36 317 2 29 30 3 31 33 M I3
oopg M 1EAT 131920 21 22 23 24 25 25 27 38 2930 31 N 33 3 A,
3000 ~ 8000
7000 ~ 7000
6000 - — 6000
=
= 5000 - - 5000
o
-
4000 - ~ 4000
L}
3000 - — 3000
[ ]
2000 1 ~ 2000
y=36833 x - 4460.7
1000 T T T T T T T T T T Loan
6 18 22 ®m M 26 W 30 3} M 36

Experimental mean gram size

Fig. 2. Ultrasonic velocity—average grain size graph of composites,
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Fig. 3. Graph of experimental and caloulated mean grain size of samples.

cocflicient is 0.99587 and the equation of the correlation
line is y=368.334 x —460.653.

By using this equation, and the velocities measured
with the 2 MHz transducer we get calculated mean grain
sizes for the samples, which are given in Table 4.

From the data in Table 4, we have plotted the
caleulated mean grain size versus the experimental mean
grain size graph, Fig. 3. As shown in Table 4,the
differences between the mean experimental and ealeu-
lated values are less than 3.5%.

4. Conclusion

This research has shown a clear dependence of
ultrasonic velocity on grain size in composites of boron
carbide and boron carbides confaining additions of Al
and/or Ni.

This work has further shown exceptional agreement
m the results of gran size determmations made by
ultrasomic velocity measurements and those determined
by SEM examinations. The results show that calculated
and experimental mean gram size values have less than
~3.5% difference.
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