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OZET

FONSIYONEL ASAMALI SiC-TiB,-Al KOMPOZITLERIN
SPARK PLAZMA SINTERLEME YONTEMI ILE
URETIMI VE KARAKTERIZASYONU

Merve TANER
Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dali
Anadolu Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisi, Agustos, 2018

Danigsman: Prof. Dr. Giirsoy ARSLAN

Bu tez calismasinda, fonksiyonel asamali SiC-TiB,-Al kompozit malzemelerin {iretimi
ve karakterizasyonu iizerine ¢alisilmistir. Calismanin baslangic asamasinda, fonksiyonel
asamali malzeme yaklagimi ile iki farkli tasarim yapilmistir. Tasarlanan FAM lara ait
tabaka bilesimleri SPS (spark plazma sinterlemesi) yontemi kullanilarak 1800°C’ de 5
dakika siireyle sinterlenmistir. Elde edilen fonksiyonel agamali kompozit malzemelerin
SEM ve/veya optik mikroskop, XRD yontemiyle i¢gyapt incelemeleri ve faz analizleri

yapilmis, ayn1 zamanda sertlikleri ve yogunluklari 6l¢tilmiistiir.

Yapilan ¢alismalar sonucunda; TiB, katkisinin SiC’nin sinterlenmesine ve SiC-TiB,-Al
kompozit malzemesinin sertligine olumlu yénde etki yaptig1 gézlemlenmistir. Uretilen
kompozit malzemelerin gozenekliligin %1 in altinda oldugu belirlenmistir. Yapilan
FAM tasarimlarinda hedeflendigi gibi 6n ve arka ylizey arasinda asamali olarak sertlik

ve kirilma toklugu gegisleri saglanmastir.

Anahtar Sozciikler: FAM, Mekanik Ozellikler, SiC, Spark Plazma Sinterleme



ABSTRACT

PRODUCTION OF FUNCTIONALLY GRADED SiC-TiB,-Al COMPOSITES
BY SPARK PLASMA SINTERING TECHNIQUE AND
THEIR CHARACTERIZATION

Merve TANER
Material Science and Engineering Program
Anadolu University, Graduate School of Sciences, August, 2018

Supervisor: Prof. Dr. Giirsoy ARSLAN

In this thesis, the production and characterization of functionally graded SiC-TiB,-Al
composites was investigated. At the begining of the study, two different designs were
made with the functionally graded material approach. The composite layers of the of
the designed FGMs were sintered at 1800°C for 5 minutes by using SPS (spark plasma
sintering) method. Bulk density and open porosity of the composites were measured by
Archiemede’s method. Phase analysis was accomplished by XRD, and microstructural
analysis was carried out by using SEM and/or optical microscopy. Hardness and density

of produced composites was also measured.

It was determined that TiB, addition has a positive effect on sintering of SiC, and
hardness of SiC-TiB;-Al composite materials. Residual porosity of the produced FGM
composite materials was determined to be less than %1. In produced FGMs, hardness
and fracture toughness was observed to change gradually from one surface to the other,

as was aimed at.

Keywords: FGM, Mechanical properties, SiC, Spark Plasma Sintering



14/09/2018

ETIiK iLKE VE KURALLARA UYGUNLUK BEYANNAMESI

Bu tezin bana ait, 6zgiin bir ¢alisma oldugunu; ¢alismamin hazirlik, veri toplama, analiz
ve bilgilerin sunumu olmak iizere tiim asamalarinda bilimsel etik ilke ve kurallara
uygun davrandigimi; bu ¢alisma kapsaminda elde edilen tiim veri ve bilgiler i¢in kaynak
gosterdigimi ve bu kaynaklara kaynakcada yer verdigimi; bu calismanin Anadolu
Universitesi tarafindan kullamlan “bilimsel intihal tespit programi”yla tarandigmi ve
hicbir sekilde “intihal icermedigini” beyan ederim. Herhangi bir zamanda, ¢alismamla
ilgili yaptigim bu beyana aykirt bir durumun saptanmasi durumunda, ortaya c¢ikacak

tiim ahlaki ve hukuki sonuglar1 kabul ettigimi bildiririm.

Merve TANER



TESEKKUR

Oncelikle tez calismalarimda bana yol gdsteren, genis bilgi ve deneyimleriyle akademik
ve manevi olarak bana destek olan, calismalarim sirasinda karsilagtigim sorunlari

c¢ozmemde bana yardimci olan danigsmanim Prof. Dr. Giirsoy ARSLAN’ a,

Deneysel ¢aligmalarimda bana ihtiyag duydugum malzeme destegini esirgemeyen ve
fasulyeden Ogrencisi oldugumu kabul ederek bana deneyimleriyle ve manevi olarak

destek olan Dog. Dr. Erhan AYAS’ a,

Calismamla 1lgili tavsiyeleri ve bilimsel katkilar1 i¢in tez savunma jiiri liyelerim Dr.

Ogr. Uyesi Ayse KALEMTAS ve Dr. Ogr. Uyesi Giil ipek SELIMOGLU?” na,
Deneysel ¢aligmalarimda bana yardimci olan Seyfi YAMAK ve Alper CINAR’ a,

Yakin arkadagim, maddi manevi, act tath, iyi giinde kot giinde destek¢im ve

laboratuvar malzemesi sponsorum olan Levent KOROGLU’ na,

Yiizimii giildiiren hep yanimda olan eskisehirdeki kiigiik ailem yakin arkadaslarim
Akin AYDIN, Ash Asiye AGIL, Celal KARABABALAR, Levent KARACASULU,
Meri¢ GUVENC, Onur AYDIN, Seda ERGUN, Sinem UNAL’ a,

En biiyiik destekgilerim, hayatimin en oOnemlileri, en degerlilerim, maddi manevi
arkamda olan ve benim bugiine gelmemi saglayan canim annem Niliifer TANER,
babam Metin TANER ve benim gibi Malzeme Bilimi Miihendisi olan kardesim Burak
TANER’ e,

Tesekkiirlerimi sunarim.

Merve TANER

Vi



ICINDEKILER

37ENST B0 0 DG YN 4 . N i
JURI VE ENSTITU ONAYL..ccccoviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiinininnneensenennnanes ii
L /7 e iii
ABSTRACT .uciiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiitiiitietietiitsietistesscsasesscssssssasssansenns iv
ETIK ILKE VE KURALLARA UYGUNLUK BEYANNAMES].........uuuueennn. v
0 00 ) 1 L) vi
ICINDEKILER......ccccoiiiiiiiiiiiiiiiiiiiirrrrrrreneeeecceeeeeeeeeeeeeeeeeees e vii
CIZELGELER DIZINT....ccuuiiuiiiiiiiiiiiiiiiieieeiceieeeeieeeieereeanerneennennenene X
5300 S0 01 00 002 0) ¥/ 11 xi
L GIRIS oetinninncencincinncisnisncsscsssisssisssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssses 1
1.1 Malzemelerin SInflandirilmasi.........ecceeicnvricisricssncsssnnesssrcssencssssscssssscssnsesnns 1
1.2 Zarh SeramikKIeri.....uecceeenueinseeisennsnicsinssnensnnssnecsnnssnesssensssecssnssssssssessssesssassssessns 2
1.3 SiliSyum Karbilr c...ccceeceicniicssnicisnncsssnncssnnicssssicsssssssssssssssessssssssssssssssssssssssssssssans 3
1.3.1 Silisyum karbon denge faz Cizelgesi.........ccocverevvercrcnercscnricssnnicssnnecssnnecsannes 5

1.3.2 Silisyum Karbiiriin Oriit YaAPISI c....ccecvercrevercsssercssencssssrcssssscssssssssssessonsessasess 6

1.4 Silisyum Karbiiriin Sinterlenmesi ......c..ccceeveeccveeicssnncsssnncssssresssnncssssscssssssssssssens 7
1.4.1 SiC-TiB; kompozit malzemesinin sinterlenmesi......c..cceceeeseeesercsnecsencnnes 9

1.4.2 SiC-Al kompozit malzemesinin Gretimi.......cocceeveecseesseecsensseccseeccsnecsaenes 11

1.5 Fonksiyonel Asamall MalZeme.........uccevvueiervuricssnrecssnncssnrcssnnncsssnncssssscssssesssnsesns 15
1.6 Spark Plasma Sinteleme YOntemi......ccocceeervuricsserecssnncsssnncssercssnncssnsscssssecssssees 16

2. FONKSIYONEL ASAMALI SiC-TiB;-Al (FAM1) KOMPOZIT
MALZEMESININ SPARK PLAZMA SINTERLEME YONTEMIYLE

URETILMESINE TiB; KATKISININ ETKIS.uucciiiucncncinciniscssscsscssans 19
2.1 AIANYAZIN...cuueiiiirnriessnricssnrissssnesssssossssosssssssssssossssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasssssns 19
2.2 AMAG V€ HIPOLEZ ...uuuerivvueriirvnrinsnrisssnresssnrcsssnessssncssssnssssssossssssssssssssssssssssssssssssssns 21
2.2.0 AINAG caeeeeeeeeeeceeerrcssnneeseeececssssonsansassesessssssssnssssssssssssssssanssssssssssssssnnassssssssssssse 21
2.2.2 HIPOLRZ.euuereerurressnrcssnrcssarncsssnnsssssssssssesssssesssssesssssosssssosssssssssssossssssssssssssasssss 21
2.3 YONERIN cucceueeeieeesniisuensnessaensnncssessnscssessssscssnssssssssassssssssassssessssssssssssassssessassssassns 21
2.3.1 Tane boyut ANALIZI ....cccceeervrrcssricssnricssnnessssnessssncsssressssnsssssscsssssssssessssssses 23
2.3.2 Sinterleme sicakhiZinin belirlenmesi .........coeecveecserisnensnecsseecsenssnccsaecnees 23

vii



2.3.3 Fonksiyonel asamali malzeme tasariml .........coeeeveenseensecssnecseenssnccssecsnnes 23

2.3.4 YoZunIuK OlCUMIL..cceeersurrersnncssanicssanecssnncssssnesssnessssresssssssssssssssssssssssssnssses 23
2.3.5 Mikroyapisal ve kimyasal nitelendirme ...........ccoeceeeveeeseeiseecsencsnccsenccnnes 24
2.3.6 Mekanik nitelendirme .........coeeeneeeiseecsennsnensecssnecsnnssnenssecsssecssnssssesssecssee 24
2.4 BUIGUIAT c...cuveiiinriiinrinssnnicsnncssssnissssnesssnossssnssssssosssssosssssossssssssssssssssssssssssssasssssns 24
2.4.1 Hazirlanan toz bilesimlerinin tane boyut analizi.........c..ccccecueeeeueecsnnnne. 24
2.4.2 Sinterleme sicakhiZinin belirlenmesi ........coeevveecsenisnensneccseecsenssnccseeecnnes 25
2.4.3 Fonksiyonel asamali malzeme tasarimi .........coeeeneenseensnecsseecsennssnccsanccnnes 28
2.4.4 FAM 1’ in SINterlenmesi.......coeccnecnseecsenssnensncssnecsnnssaesssecsssecsanssssesssessnes 29
2.45 FAM 1’ in yoZunluK degerleri......ceiicvvricssercssnrescencssnencssnnncssnsecsnseces 33
2.4.6 FAM 1’ in ve FAM 1 tabakalarinin evre analizleri.........ccccceeeeueeennnee. 33
2.4.7 FAM 1’ in ve FAM 1 tabakalarinin sertlik degerleri.........c..ccceecureeuneee. 35
2.4.8 FAM 1’ in ve FAM 1 tabakalarimin kirilma toklugu degerleri........... 37
249 FAM 1’ in  basma gerilmesi......cceeievceisicnninisencssnrcscnncssnnncssnnscssssscssnseces 38
2.4.10 FAM 1’ iN IQYAPISL.ccuueriissrrcssaricssssessssnssssssesssssosssssosssssssssssssssssssssssssssssses 39
2.5 TAFTISINIA ....ccennrneeeeeeeeeceeccsssssnnseerececssssssssssssssesssssssssansassesssssssssnsasssssesssssssssansasassess 41

FONKSIYONEL ASAMALI SiC-TiB,-Al (FAM2) KOMPOZIT
MALZEMESININ SPARK PLAZMA SINTERLEME YONTEMIYLE

URETILMESINE Al KATKISININ ETKISI c.cuuiininincinciscininscsscsscssnns 43
3.1 AANYAZINccccueiiiinricssnnisssnnessssncsssssssssnsssssssssssssssssssssssesssssssssssosssssssssssssnsssssssssssas 43
3.2 AMAC Ve HIPOLEZ....uuueriiiueriisnrcisnncssnncssnnicsssnisssssesssssessssssssssossssssssssssssssssssssssssns 44
3.2.0 AINAG c.ceuunreenneeeeeeececcssssnnnsssseeccsssssonsasssssssssssssssnsssssssssssssssssansassesssssssssanasssssess 44
R0/ & 1 1 1] 1 /T 45
3.3 YONELIN cuuceneiiinneisunnsnecsuenssnecssnssnecssnsssassssesssassssessssssssasssassssessssssssssssassssessansssssssns 45
3.3.1 Tane boyut AnAlizZi .....ccoceeeevveriisverisssercnssercssnressnsncsssnncssssncssssscsssssssssssssses 46
3.3.2 Fonksiyonel asamali malzeme tasarimi ........coccceeevercscnercscneccssnescsnsecssnnes 46
3.3.3 YoZUNIUK OIQUMITi.cccruueiessericssnresssnncssssresssrcsssncssnsncssssssssnssssnsssssnsssssssssssssss 46
3.3.4 Mikroyapisal ve kimyasal nitelendirme ...........ccceecerevcuercscnercscneccscnnccsnnnes 46
3.3.5 Mekanik nitelendirme .........ccoeeeneecsnenseensennseensnecsseecsnnsssesssecsssecssnsssnesses 47
3.4 BUIGUIAT cuceeineeriinniiiniinintinsnicssnicssnnicssnsssssssssssssessssesssssosssssosssssssssssssssssssssssssns 47
3.4.1 Hazirlanan toz bilesimlerinin tane boyut analizi.........cccecceeeevueicrcnrccsnnces 47
3.4.2 Fonksiyonel asamali malzeme tasarimi ........coceeeecerescneicssneccssnsecsnsecssnnes 47
3.4.3 FAM 2’ nin sinterlenmesi........coeceeeenneecsenneecsnenssnecsenssnenssecsssecssnssnesses 48



3.4.4 FAM 2’ nin yogunluk degerleri........cccoceervercrsercssercssneicssnescssnescsnsecsnnnes 51

3.4.5 FAM 2’ nin ve FAM 2 tabakalarinin evre analizleri..........ccccceercureennnens 59

3.4.6 FAM 2’ nin ve FAM 2 tabakalariin sertlik degerleri.............ccc.cccu..... 53

3.4.7 FAM 2’ nin ve FAM 2 tabakalarimin kirilma toklugu degerleri........... 55

3.4.8 FAM 2’ nin basma gerilmesi......cceceereerercnrcssnrcssnencssnnncssnnncssnssssnsecsanees 57

3.49 FAM 2° NN QCYAPIST cecuerersnresssnncsssressssrossssnssssssossssssssssssssssssssssssssssssssses 57

3.5 TATTISINA cceeeeeeeerrrrcnsaneeeeecccssssssnnssssescssssssnnasssssessssssssnasssssssssssssssanssssasssssssssnnansasssss 60

4. GENEL TARTISMA ...uucotiiviiniirnicsenssecssissesssesssessssssessssssssssssssssssssssssssssssssasssssssssans 69

KAYNAKC A ....ouiitiitintinicsisisssicssissssssecssissssssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssaes 65
OZGECMIS



Cizelge 1.
Cizelge 1.
Cizelge 1.
Cizelge 2.
Cizelge 2.

Cizelge 2.
Cizelge 2.
Cizelge 2.
Cizelge 2.
Cizelge 3.

— N N A W

Cizelge 3. 2

Cizelge 3.
Cizelge 3.

CIZELGELER DiZiNi

. Farkl1 sinterleme yontemlerinde kullanilan siire¢ parametreleri................. 8
. SPS yontemiyle tiretilen SiC-TiC karma malzemelerin 6zellikleri............ 9
. SPS siireci i¢in uygun malzemeler ..........ccoccoecveviieiiieniieiciieieeeeee e 18
. Hazirlanan toz bileSimleri.........cccooovviiieiiiieiiiiiiieceeeee e 23
. TiB; ve Al katkilarmin SiC’ nin sinterlenmesine (1800°C—5 dk—50 MPa)
CEKIST ettt et sttt 27
. FAM 1 tasarimina ait tabaka bilesimlerinin kompozisyonlari .................. 28
. FAM 1 tabakalarinin 1s1l genlesme katsayilart.........cocoeeevieninieniencnnene 28
. Farkli sinterleme sicakliklarinda Al’ nin buhar basinct ..........ccccceceeeene. 33
. FAM 1 karma malzemesinin basma gerilmesi sonuglari .......................... 38
. SiC-B4C-Al karma malzemesinin basingsiz sinterleme ve kivilcim plazma
sinterleme yontemiyle sinterlenmesi .........ccceecevvereriienienieienieneeeee. 44
. Agirlikca degisen Al miktarina gore hazirlanan toz bilesimleri................ 46
. FAM 2 tabakalarinin 1s1l genlesme katsayilart..........ccccocevieneinenienennen. 48
. FAM 2’ nin basma gerilmesi degerleri..........cccevieeviienieeiiienieeiieiee, 57



SEKILLER DIiZiNi

Sekil 1. 1. Malzemelerin siniflandirilmasi...........cccoooeeiiviiiiiiiiiii e 1
Sekil 1. 2. Karma malzemelerin siniflandirtlmast .............cooveeeiiieiiiiiciec e 1
Sekil 1. 3. Karma malzemelerin takviye ¢esidine gore siniflandirilmasi ......................... 2
Sekil 1. 4. Zirh uygulamalarinda kullanilan seramik malzemelerin yogunluklart ........... 3
Sekil 1. 5. Zirh uygulamalarinda kullanilan seramik malzemelerin sertlik degerleri....... 4

Sekil 1. 6. Zirh uygulamalarinda kullanilan seramik malzemelerin basma mukavemeti

AEGTICTL ..ottt st e st e et eabeebeeenbeennees 4
Sekil 1. 7. Zirh uygulamalarinda kullanilan seramik malzemelerin kirilma toklugu

AEGBIICTT ..ottt ettt e st e e bee s abe e beeenbeesaesnsaens 5
SekKil 1. 8. Si—C denge faz GIZEES1....c.eevvieriieriieeiieiie ettt ettt et e e eeees 6

Sekil 1. 9. Farkli SiC formlarinin 6riit yapisi (a) 3C-SiC, (b) 4H-SiC ve (¢) 6H-SiC ... 8
Sekil 1. 10. Vickers indenterin neden oldugu bir catlak parcasinin SEM mikroyapilar
a)sicak presle iiretilmis agirlikca %50 TiB2 igeren SiC. 1950°C’de 1s1l islem

gormiis b) 6 saat, €)12 SAAL.......ccceeviiieriieiieieee e 10
Sekil 1. 11. Seramik metal karma malzemelerin tiretiminde kullanilan metallerin
YOGUNIUKIATT ..ot et ens 12
Sekil 1. 12. Seramik metal karma malzemelerin {iretiminde kullanilan metallerin ergime
SICAKIIKIATT .. 12
Sekil 1. 13. Seramik metal karma malzemelerin tiretiminde kullanilan metallerin
buharlagsma s1caklIKIart ..........cc.ocooviiiiiiieiiiccee e 12
Sekil 1. 14. Seramik metal karma malzemelerin iiretiminde kullanilan metallerin kirilma
EOKTUKIATT. .. 13
Sekil 1. 15. Fonksiyonel agsamali seramik — metal malzeme [19] ..........ccooieeiieniinnnns 16
Sekil 1. 16. Kivileim plazma sinterlemenin sematik gosterimi[22] .......c..ccceeeeveerivennnnnns 17
Sekil 1. 17. SPS siirecinde boyun olusumu olugbigimi ..........ccceevviierieriiienieiieeiieeis 18
Sekil 2. 1. B4C-TiB,-Al kompozit malzemesine ait tabaka bilesimleri.......................... 19
Sekil 2. 2. Calismada izlenecek yontemin akig $EmMas.........ceeeveerieereenieenieenreerieennens 22
Sekil 2. 3. Baslangig tozlariin tane boyut analizi.............coecueeviieeiienieniiienieeieeieeens 22
Sekil 2. 4. Toz bilesimlerinin tane boyut analizi ...........ccceeveveeriierciienieniiieieee e 25
SekKil 2. 5. Sinterleme @VICIETI..........ccoviuiiiiiiiiiie e 26
Sekil 2. 6. STA1 ve STA7’ nin sinterleme sonrasi kitlesel yogunluklari....................... 26

Xi



Sekil 2. 7. 1800°C’ de sinterlenmis tabaka bilesimlerinin kitlesel yogunluklari............ 27
Sekil 2. 8. Fonksiyonel agamali tabaka bilesimlerinin grafit kalip igerisindeki sekilsel

GOSTETIIMI Leeuvieiiieeiieeite ettt et et e et e e eeeebe e bt e e taeeteeeaseesseesaseenseesnseenseessseensees 29
Sekil 2. 9. 1800°C” de sinterlenen STA1’ in sinterleme grafigi.........ccoceevveecreeniennnnns 30
Sekil 2. 10. 1800°C’ de sinterlenen STA3’ iin sinterleme grafigi..........cccceceeeeveerivennnnns 30
Sekil 2. 11. 1800°C’ de sinterlenen STAS’ in sinterleme grafigi...........ccccecveeevieniennns 31
Sekil 2. 12. 1800°C’ de sinterlenen STA7’ in sinterleme grafigi...........ccccecveeeveenvennns 31
Sekil 2. 13. 1800°C’ de sinterlenen fonksiyonel asamali SiC-TiB2-Al karma

malzemesinin sinterleme grafigi..........cccoeeeeviiiiiieiiiiniieeceeeee e 32
Sekil 2. 14. Baslangi¢ tozlarina yapilan evre analizi sonuglart ...........ccccceeeveevieniennnnn, 34

Sekil 2. 15. 1500-1800°C araliginda sinterlenen STA1’ in evre analizi sonuglari......... 34
Sekil 2. 16. 1800°C” de 5 dk siireyle sinterlenen tabaka bilesimleri ve FAM 1’ in evre
nalizi N A A e 35

Sekil 2. 17. FAM 1 tabakalarin sertlik degerlerinin TiB; katki miktarina bagli degisimi

.................................................................................................................... 36
Sekil 2. 18. FAM 1 tabakalarinin sertlik degerleri ..........ccooeveeiieiiiiinieniiieieeieciees 36

Sekil 2. 19. FAM 1 tabakalarindan alinan sertlik dl¢limlerinden hesaplanan kirilma
tOKIUGU dEGEIICTI....ccuviiiiieiieiie e 37

Sekil 2. 20. FAM 1’ in tabakalarindan alinan sertlik dl¢giimlerinden hesaplanan kirilma
tOKIUGU dEGETICTT vt 38

Sekil 2. 21. FAMI1 tabakalarmin SEM-Inlens i¢yap1 goriintiileri (x2500) a)STALI,
b)STA3, C)STAS, A)STAT e 39
Sekil 2. 22. FAM 1 tabakalarinin optik mikroskop goriintiileri (10X)........cccccveevveennnnns 40
Sekil 3. 1. Farkli Al miktar1 igeren toz bilesimlerinin tane boyut dagilimu ................... 47
Sekil 3. 2. 1800°C” de sinterlenen 70S20T10A nin sinterleme grafigi...........c.cceennee.n. 49
Sekil 3. 3. 1800°C’ de sinterlenen 65S20T15A’ nin sinterleme grafigi..........c.cccvennee.n. 50
Sekil 3. 4. 1800°C” de sinterlenen 60S20T20A’ nin sinterleme grafigi..........cccccvene.n. 50
Sekil 3. 5. 1800°C” de sinterlenen 55S20T25A” nin sinterleme grafigi..........cccccvennee.n. 51
Sekil 3. 6. 1800°C’ de sinterlenen FAM 2’ nin sinterleme grafigi.........ccccoceevevveniennnnnns 51

Sekil 3. 7. 1800°C’ de sinterlenmis agirlik¢a farkli Al iceren FAM 2 tabakalarinin
kitlesel yOZUNIUKIATT. .......coviriiiiiiiiiieieeieteeee e 52
Sekil 3. 8. 1800°C’ de 5 dk siireyle sinterlenen FAM 2 tabakalari ve FAM 2’ nin evre

ANAliZi SONUGIATT ......oooviiiiiiiicie et 53

Xii



Sekil 3. 9. FAM 2 tabakalarinin sertlik degerlerinin Al katki miktarina baglh degisimi 54

Sekil 3. 10. FAM 2 tabakalarinin sertlik degerleri ..........ccoovvieiieniiienieniieieeieeiees 54
Sekil 3. 11. FAM 2 tabakalarindan alinan sertlik dl¢timlerinden hesaplanan kirilma
tOKIUGU AEGEIICTT ...ttt 56
Sekil 3. 12. FAM 2’ in tabakalarindan alinan sertlik dl¢iimlerinden hesaplanan kirilma
tOKIUGU AEGEIICTT ... i 56
Sekil 3. 13. FAM2 tabakalarinin optik mikroskop goriintiileri (Xx10)........cccceeeveerirennnnns 58
Sekil 3. 14. FAM 2 tabakalarinin optik mikroskop goriintiileri (20X).......ccccccvvevuveennnnns 59

Xiii



1. GIRIS
1.1 Malzemelerin Simflandirilmasi

Kati malzemeler, kimyasal Ozelliklerine ve atomik yapisina gore metaller,
seramikler ve polimerler olmak {izere ii¢ ana gruba ayrilmistir (Sekil 1.1) [1]. Bu ¢
temel malzeme siifinin iki veya daha fazlasinin kombinasyonu olan karma malzemeler

(kompozitler) de dordiincii malzeme grubu olarak tanimlanmaktadir.

Malzemelerin Simflandiriimasi

Metaller Seramikler Polimerler Karma Malzemeler
Demir alagimlan Karbtirler Plastikler
(Celikler) (B4C, SiC vb.)
Demirdis1 alasimlart Nitriirler Kauguklar
(Al alagimlan vb.) (SizN,, AIN vb.)
Oksitler
(ALO;, TiO, vb.)

Sekil 1. 1. Malzemelerin siniflandiriimasi

Karma malzemeler, en az iki farkli malzemenin 06zel yoOntemlerle
birlestirilmesiyle olusturulan malzemelerdir. Karma malzemeler, matris ve takviye
olmak iizere iki evreden (fazdan) olusmaktadir. Karma malzemelerin siiflandirilmasi
iki farkli sekilde yapilabilmektedir. Karma malzemenin igerdigi matrisin tiirline gore
yapilan smiflandirmada karma malzemeler metal, seramik ve polimer matrisli ve
tabakali karma malzemeler olarak adlandirilir [1]. Karma malzemelerin siniflandirilmasi

Sekill.2’ de yer almaktadir.

Karma Malzemelerin Smiflandiriimasi
(Matris gesidine gore)

. L . . Tabakali
Metal Matrisli Seramik Matrisli Polimer Matrisli Karma
Karma Malzemeler Karma Malzemeler Karma Malzemeler Malzemeler

Sekil 1. 2. Karma malzemelerin siniflandirilmasi
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Takviye c¢esidine gore siniflandirilan karma malzemelerin ise takviye c¢esidinin
boyutunun g6z Oniinde bulundurulmasiyla smiflandirilabildigi  sdylenebilir. Bu
siniflandirma ¢esidinde karma malzemeler, elyaf takviyeli, parcacik takviyeli ve yapisal

karma malzemeler olmak {izere {i¢ ana grupta incelenir (Sekil 1.3) [1].

Karma Malzemeler
(Takviye ¢esidine gore)

Elyaf Takviyeli Karma Pargacik Takviyeli Karma Yapisal
Malzemeler Malzemeler Karma Malzemeler
Stirekli elyaf takviyeli Biiytik parcacikh Tabakal
(hizalanmas)
Siireksiz elyaf takviyeli D_?gﬂlm, il Sandvig panelli
(kusa) giiclendirilmis

Hizalanmis

Rastgele dagitilmis

Sekil 1. 3. Karma malzemelerin takviye ¢esidine gére siniflandirilmasi

1.2 Zarh Seramikleri

Zirh seramikleri, yekpare (monolitik) ve kompozit seramikler olmak iizere ikiye
ayrilmaktadir. Zirh uygulamalarinda bor karbiir (B4C), silisyum karbiir (SiC), titanyum
diboriir (TiB,), aliimina (Al,O3) en ¢ok tercih edilen yekpare seramiklerdir. Zirh
seramiklerinden beklenen mekanik 6zelliklerin basinda yiiksek esneklik modiilii, yiiksek
basma mukavemeti, yliksek kirilma toklugu ve yiiksek sertlik gelmektedir. Bu mekanik
ozelliklerin haricinde malzemelerin diisiik yogunluga sahip olmasi zirh uygulamalarinda
kullanimin1 daha tercih edilebilir kilmaktadir. Bu dort zirh seramigi arasinda TiB; en
agir olan malzemedir ve bu nedenle zirh malzemesi olarak sinirlt uygulama alanina
sahiptir. B4C yogunlugu en diisiik olanidir ve sertlik ile esneklik modiilii en yiiksek olan
malzemedir. Bu nedenle, kullanimi1 en ¢ok tercih edilen zirh seramigidir. SiC ise B4C’

den sonra en diisik yogunluga sahip olan seramik malzemedir. Ayrica, SiC’ nin



mekanik 6zellikleri B4C’ nin mekanik 6zelliklerine yakindir. Al,Os, zirh uygulamalari

disinda da yaygin bir kullanima sahip oldugundan, temini en kolay malzemedir [2].

1.3 Silisyum Karbiir

Silisyum karbiir yiliksek sertlik, miitkemmel yiiksek sicaklik siiriinme direnci,
yiiksek 1s1l iletkenlik ve mitkemmel oksidasyon/yenim (korozyon) direnci 6zelliklerine
sahiptir. Bu karakteristik o6zellikler silisyum karbilire genis uygulama alam
saglamaktadir; gii¢ cihazlar1 ve sensorler, niikleer ve atomik sanayide 1sitma ve yenim
koruyucu elemanlar, savas alaninda yapisal seramikler, zirh uygulamalar1 [3]. Ancak
diger seramik malzemelerde oldugu gibi SiC’ nin baslica olumsuz 6zelliklerinden biri
kirilma toklugunun diisiik olmasidir. SiC’nin yogunluk, sertlik, kirilma toklugu, basma
mukavemeti gibi mekanik 6zellikleri, zirh uygulamalarinda kullanilan diger seramik
malzemelerle karsilastirilmast CES Edupack programui ile ¢izilen Sekil 1.4, Sekil 1.5,
Sekil 1,6 ve, Sekil 1.7” de verilmistir.

Yogunluk (g/cm3)

ittill

Si3N4 SiC Al203 TiB2

Sekil 1. 4. Zirh uygulamalarinda kullanilan seramik malzemelerin yogunluklari



B,C — (HP) (Ticari Saflikta)

4500+

— B,C — (HIP)
1

SigN, — (HP) (Ticari Saflikta)

/ SiC — (HP) (Ticari Saflikta)

| I/ TiB,
SiC— (HIP)
T

1 AL,O, - (P&S)

I/ SigN, — (HIP)

SERTLIK (HV)

| I ALO; -
(Transparan)

M

Sekil 1. 5. Zirh uygulamalarinda kullanilan seramik malzemelerin sertlik degerleri ( HIP: Sicak es
basingli presleme, HP: Sicak presleme, P&S: Presleme ve sinterleme )

SizN, — (HIP)

—

B.C— (HIP) Al,O; — (P&S)

Al,03 - (Transparan)
SiC— (HIP)
B,4C — (HP) (Ticari Saflikta)

TiB, /l

SizN, — (HP) (Ticari Saflikta)

BASMA MUKAVEMETI (MPa)

— ]

SiC — (HP) (Ticari Saflikta)

Sekil 1. 6. Zirh uygulamalarinda kullanilan seramik malzemelerin basma mukavemeti degerleri ( HIP:
Sicak eg basingh presleme, HP: Sicak presleme, P&S: Presleme ve sinterleme )



Al,0; — (Transparan)
Si;N, — (HP) (Ticari Saflikta)

ALO, - (P&S)

TiB,
SiC — (HP) (Ticari Saflikta)
SiC— (HIP)

Si;N, — (HIP)
B,C — (HP) (Ticari Saflikta) |

KIRILMA TOKLUGU (MPa.m”0.5)

S

B,C— (HIP)

Sekil 1. 7. Zirh uygulamalarinda kullanilan seramik malzemelerin kirilma toklugu degerleri ( HIP: Sicak
es basingh presleme, HP: Sicak presleme, P&S: Presleme ve sinterleme )

Seramik malzemelerin yogunluklarimin diisiik olmasi zirh uygulamalart igin
kullanimin1  tercih  edilebilir kilmaktadir. AlL,O; ve TiB, seramikleri zirh
uygulamalarinda kullanilan diger seramik malzemelere kiyasla yiiksek yogunluga
sahiptir (Sekil 1.4.). Bu nedenle zirh uygulamalari i¢in kullanildiklar1 takdirde zirhin
agirligini goreceli olarak arttiracaklardir. Zirh uygulamalart i¢in en ¢ok tercih edilen
malzemeler arasinda yer alan bor karbiir (B4C) en diisiik yogunluga (Sekil 1.4) ve en
yliksek sertlige (Sekil 1.5) sahiptir. Ancak, B4C’ nin stratejik dneminden dolay1 bazi
politik ortamlarda 6zellikle Tiirkiye gibi iilkeler agisindan temini gii¢ veya imkansiz
olabileceginden ve, ticari B4C toz {iretimi milli imkan ve kabiliyetler dahilinde heniiz
gerceklestirilmediginden, B4C yerine SiC seramik malzemesi tercih edilmistir. Ayrica,
SiC’nin mekanik O6zellikleri B4C’ nin mekanik ozelliklerine en yakin olan seramik

malzemedir.

1.3.1 Silisyum karbon denge faz cizelgesi

Sekil 1.8° te silisyum (Si)-karbon (C) ikili denge faz ¢izgesi (diyagrami)
verilmigtir. Denge faz ¢izgesinde, 2545 = 40°C’ de peritektik doniigiim ve 1404 £ 5°C’
de ise otektik donilisim gerceklesmektedir. Her iki doniisiim de SiC ara bilesigini,
icermektedir. Peritektik sicakligin altindaki sicakliklarda, kiibik formdaki p — SiC
peritektik doniisiim sicakligin (2545 + 40°C) altindaki sicakliklarda kararlidir. Bununla



birlikte, 2000°C’ nin {izerindeki sicakliklarda kiibik fazdaki f — SiC’ nin hekzagonal
formdaki a — SiC’ ye doniistiigi goriilmiistiir. Hekzagonal formdaki a — SiC ise yiiksek
sicakliklarda kiibik formdaki  — SiC’ ye gore daha kararlidir [4].

Agirlikga Yiizde Karbon
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Sekil 1. 8. Si — C denge faz ¢izgesi

1.3.2 Silisyum karbiiriin oriit yapisi

SiC’ yi sentezleyen ilk kisi olan Jons Jacob Berzelius ¢ogunlukla silisyumun (Si)
kesfiyle bilinmektedir. 1824 yilinda silisyum ile karbon (C) arasinda kimyasal bag
oldugunu varsaydigi bir makalesi yayimlamistir. Yillar sonra, Acheson komiir ve
silikay1 (SiO,) firin igersinde karigtirarak karbon ve silisyumdan olusan bir Oriitlii
bilesik elde etmistir. Bu bilesige *“ Carborundum ” adini vermistir ve kimyasal formiilii
SiC’ dir. 1905 yilinda Moissan, meteor igerisinde ilk kez dogal SiC Oriitiinii bulmustur.
Bu nedenle mineraloglar dogal SiC Moissanite demektedir. Baumhauer 1912 yilinda “
poly-type ” adiyla SiC,’ nin farkli formlarda kristallenme yetenegini tanimlamigtir [5].

SiC’ nin en yaygin farkli formlar1 6H, 4H, 15R ve 3C’ dir ( Bravis latis notasyonunda :



Kiibik i¢in C, Hekzagonal i¢in H, Rombohedral i¢in R harfi kullanilmaktadir) [6]. Sekil

1.9’ da farkli SiC formlarina ait oriit yapilar1 verilmektedir [7].

Sekil 1. 9. Farkli SiC formlarinn ériit yapisi (a) 3C — SiC,( b)4H — SiC ve (c) 6H — SiC

1.4 Silisyum Karbiiriin Sinterlenmesi

Silisyum karbiir, yiiksek Si — C kovalent baglari ile diisiik 6z yayinim katsayisina
sahiptir. Bu nedenle de dig basing veya sinterlemeye yardimci katkilar olmadan SiC
seramiklerin yogunlagsmas1 zordur. Neredeyse tam yogun SiC i¢in Onerilen sinterleme
yontemleri sicak presleme (HP), gaz basingh sinterleme (GPS), basingsiz sinterleme
(PS) ve spark plazma sinterlemedir (SPS).

Alanyazinda; Liang ve arkadaslarinin yuriittiigii calismada (2016) agirlikca %
2,16 AlLO; ve % 4,84 erbiyum oksit (Er,O3) katkilariyla, ii¢ farkli yontem (HP, PS, ve
SPS) kullanilarak bagil yogunlugu % 98’ den fazla olan SiC elde edilmistir. Buna
ragmen, HP ve SPS yoOntemiyle sinterlenen numunelerde bir miktar kalinti gézenek
bulundugu belrlenmistir. Bunun nedeninin PS’ de kullanilan toz yataginin sivi evrenin
sistem icersinde tutulmasini saglamasi, buna karsin HP ve SPS yontemlerinde herhangi
bir toz yatagmm bulunmamasi oldugu diisiiniilmektedir. Ug farkli yontemle iiretilen
biitiin numunelerde ana evreler 6H - SiC ve 4H - SiC’ dir [8]. Cizelge 1.1’ de kullanilan

iic farkli yontem i¢in sinterleme siire¢ parametreleri ve yogunluk degerleri verilmistir

[8].



Cizelge 1. 1. Farkh sinterleme yontemlerinde kullanilan siire¢ parametreleri

Sinterleme Siire¢ Yogunluk (%) Tane Boyut Dagilimi (%)
Parametreleri
6H SiC 4H SiC

Sicak Presleme (HP) 1850°C, 20 MPa, 1 saat, >08 93,6 92,2
Argon atmosferi

Basingsiz Sinterleme 1880°C, 1 saat >08 87,8 92,1
(PS)
Spark Plazma Sinterleme 1700°C, 40 MPa, 10 >08 82,8 96,2
(SPS) dakika

Yin ve arkadaslar1 (2016) SPS yontemiyle yekpare SiC’nin {i¢ basamakta
yogunlagsmasmi gerceklestirmislerdir. 11k olarak, numune 1600°C’ ye 1sitilmis ve 10
dakika bekledikten sonra tamamen sogutulmustur. Daha sonra, numune hizli bir sekilde
1800°C’ ye sitilip, sicaklik 10 saniye igerisinde aniden 1700°C’ ye diistiriilmiistiir.
1700°C’ de 10 dakika, 30 dakika ve 1 saat bekletilerek numuneler sinterlenmistir.
Bekleme siiresi 10 dakikadan 1 saate ¢ikarildiginda bagil yogunluk degeri de % 94,0
dan % 97,1’ e yiikselmistir [9].

Yutaka Shinoda ve arkadaslar1 (2013) SPS yontemiyle Al,Os3 ve TiO; katkilayarak
(TiO; ve SiC arasindaki tepkimeden TiC sentezi esliginde) SiC — TiC seramiklerini
iiretmiglerdir. SiC numuneleri agirlik¢a % 5, 10 ve 20 oraninda katk: i¢erdiklerinden
sirastyla ATS, AT10 ve AT20 olarak adlandirilmigtir. Hazirlanan numuneler 1800°C” de
50 MPa basing altinda 0 — 5 dakika siireyle bekletilerek sinterlenmistir. Yongming Luo
ve arkadaslar1 ( 2004 ) herhangi bir katki malzemesi kullanmadan SPS yontemiyle
1750-1800°C° de SiC — TiC karma malzemesini iiretmislerdir. Farkli miktarlarda
(agirlikca % 0,15 — 0,45) TiC katkisiyla SiC — TiC karma malzemesinin yogunlugu ile
sinterleme sicakligi arasindaki iliskisini incelemislerdir. Ulastiklar1 en yiiksek bagil
yogunluk degeri %98 olmustur. Sertlik degeri artan sicaklik ve artan TiC miktar1 ile
artmigtir. Kyeong Sik Cho ve arkadaslar1 (2005) SiC — (agirlik¢a % 10, 20, 30, 40) TiC
karma malzemesini Al (agirlikca % 1), B (agirlikca % 0,5) ve C (agirlikga % 0,5) ile
katkilayarak SPS yontemiyle iiretmislerdir. Tamamen yogun SiC — TiC karma
malzemesine 1800°C’ de ulasilmistir [10]. Cizelge 1.2° de SPS yoOntemiyle iiretilen

SiC — TiC karma malzemesinin 6zellikleri verilmistir [10].



Cizelge 1. 2. SPS yontemiyle iiretilen SiC — TiC karma malzemelerin ézellikleri

Numune Sinterleme Sicakhgi ve Siire Bagil Yogunluk
(°C - dakika) (%)
ATS 1800 — 0-5 >97
ATI10 1800 — 0-5 >97
AT20 1800 — 0-5 >97
SC10TC 1700 - 10 94,9
1750 - 10 97,9
1800 - 10 99,2
1800 — 20 99.4
1800 — 40 99,6
SC20TC 1700 - 10 96,8
1750 - 10 98,5
1800 - 10 99.4
1800 — 20 99,5
1800 — 40 99,6
SC30TC 1700 - 10 97,9
1750 -10 99,3
1800 — 10 99,7
1800 — 20 99,8
1800 — 40 99,9

SC40TC 1700 - 10 99

1750 - 10 99,8
1800 - 10 99,9
1800 — 20 100
1800 — 40 100

1.4.1 SiC-TiB; kompozit malzemesinin sinterlenmesi

TiB,, kovalent baglara sahip ge¢is metallerinden biridir. Bu malzeme, sertlik
(2500 — 2700 Hv), elastik modiil (410 — 430 GPa), yliksek erime noktast (2920 -
3050°C), erimis metale karsi direng, vb. gibi istiin ozellikleri nedeniyle ileri
seramiklerde genis uygulama alani bulmustur. Ayrica, TiB, SiC tanelerinin biiyiimesini
engelleyebilir. Bu nedenle, TiB,'nin matrise eklenmesi, sinterleme sicakligini azaltir,

mekanik 6zellikleri gelistirir ve kompozitin mikro yapisini degistirir [10].



Sekil 1. 10. Vickers indenterin neden oldugu bir ¢atlak par¢asinin SEM mikroyapilar: a)sicak presle
tiretilmis agirlikca %50 TiB2 iceren SiC. 1950°C de 151l islem gérmiis b) 6 saat, c)12 saat

Sekil 1.10° da, B - SiC, ve TiB; baslangi¢ tozlar1 ile Al,O; ve Y,0; katkilar ile
1850°C’ de sicak presle iiretilen kompozit malzemeye ait SEM mikroyapilar1 yer
almaktadir [10]. Uretilen kompozitler 1950°C* de 1si1l isleme tabi tutulmustur.
Mikroyapisal c¢alismalar, homojen dagitilmis ve uzamis a - SiC taneleri, nispeten
eseksenli TiB; taneleri ve tane sinir1 evresi olarak YAG (AlsY30,; — itriyum aliiminyum
garnetin (granat)) varligini ortaya koymustur (Sekil 1.10 (a)). Elde edilen sonuglar, ayni
zamanda, SiC’nin B — o doniisiimii ve TiB, tanelerinin kabalagsmasi sonucunda 1sil
islemin uzatilmis a - SiC tanelerinin in-situ bilylimesine yol agabilecegini gostermistir.
Uzatilmis o - SiC ve kaba TiB, tanelerinin ¢atlak saptirmasi ve kdpriilemesi sonucu
karma malzemenin kirilma toklugu artmistir. 6 saat 1sil igsleme tabi tutulan karma

2> ¢ ulagmustir. 6 saat 1s1l islem sonucunda

malzemenin kirilma toklugu 7,3 MPa.m
% 97 bagil yogunluk elde edilmistir [10].

Baharvandi ve Hadian (2008) basingsiz sinterleme yontemiyle B4C - TiB; karma
malzemelerinin iiretimi tizerine ¢alismistir. TiB, katkisi ile ve sicakligin 2050°C’ den

2150°C’ ye artmasi ile kalint1 gézenek miktarinin azaldigini belirtmislerdir. Ayrica TiB,
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miktarindaki artisin goreceli yogunlugu da arttirdigr goriilmistiir. 2150°C”° de elde
edilen goreceli yogunluk degeri % 98,5 tir [11].

Wang ve arkadaslart (2002) yekpare TiB;’ nin sicak presleme yontemiyle argon
gaz ortaminda 1773 - 2173 K (1500 — 1900°C) sicaklik araliginda 30 MPa basing
uygulayarak 30 - 120 dk siireyle sinterlenmesi iizerine ¢aligmiglardir. Sinterlemenin
baslangicinda yogunlagma hiz1 artan sinterleme siiresi ile artarken sonrasinda
yogunlagsma hizinin azaldigin1 goérmiislerdir. Bu olgu, sinterlemenin farkli evrelerinde
farkli sinterlenme mekanizmalarinin aktif oldugunu gostermektedir. Ayrica neredeyse
tam yogun TiB; 2173 K (1900°C) sicaklikta elde edilmistir. Sinterleme sicaklig arttikca
TiB, tanelerinin hizli bir sekilde biiylidiigli goriilmiistiir. TiB, tanelerinin tane boyutu ve
sekli nihai irlinlin mekanik ozelliklerine 6nemli etkileri vardir. 1973 K (1500°C)
altindaki sicakliklarda yapilan sinterleme sonuglarina gore TiB, tane biiylimesi daha
yavas olmaktadir. Diisiik sinterleme sicakligi ve kisa sinterleme siireleri TiB; tanelerinin

bliylimesini sinirlamaktadir [12].

1.4.2 SiC-Al kompozit malzemesinin iiretimi

Al dogada c¢ok bulunan, isleme kolayligina sahip, hafif, yenim direnci ve takviye
edilebilirlik gibi dnemli 6zelliklere sahip bir malzemedir. Al alagimlari ise hafifligi,
birgok iiretim yontemi ile ekonomik olarak iiretilebilirliginin yanisira, yiiksek dayanim
ve yenim direncine sahip oldugu icin seramik metal karma malzeme {iretiminde yaygin
olarak tercih edilmektedir.

Genel olarak Al’nin sahip oldugu 6zellikler agagida verilmistir:

» Bol bulunmasindan kaynakli géreceli olarak ucuz bir malzemedir.

» Cok hafif bir malzemedir.

» (Cozelti sertlestirmesi ve yaslandirma gibi mukavemeti arttirmaya yoOnelik
islemlere uygundur.

» Oldukca iyi elektriksel iletkenlige sahiptir.

» Diisiik sertlige sahip olmasindan dolay1 asinma direnci oldukga diistiktiir.

» Ergime sicakligmin diisiik olmasindan dolay: yiiksek sicakliklardaki basarimi
(performansi) iyi degildir [13].

Sekil 1.11, Sekil 1.12 ve Sekil 1.13’ te seramik metal karma malzeme iiretiminde
kullanilan metallerin yogunluklari, ergime sicakliklar1 ve buharlagsma sicakliklar

karsilastirilmaktadir.
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Yogunluk (g/cm?)

8,96
4,54
233 185 174
l l m
I —

Be Li

Sekil 1. 11. Seramik metal karma malzemelerin iiretiminde kullanilan metallerin yogunluklari

Ergime Sicaklig1 (°C)

1660
1410 o0
1080
660 649
III III 181
.
Ti Si Be Cu Al Mg Li

Sekil 1. 12. Seramik metal karma malzemelerin iiretiminde kullanilan metallerin ergime sicakliklar

Buharlasma Sicakligi (°C)

2970
22702470 350
1350
I 1090
Cu Al Si Li Mg

Sekil 1. 13. Seramik metal karma malzemelerin iiretiminde kullanilan metallerin buharlasma sicakliklar:

3290
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Kirilma Toklugu (MPa.m!?)

120
90
15 18
0,94 2 m b I
Al Cu Ti

Si Li Be Mg

Sekil 1. 14. Seramik metal karma malzemelerin tiretiminde kullanilan metallerin kirilma tokluklar:

Sekil 1.11° de goriildiigii tizere en diislik yogunluga sahip olan metaller Al, Mg, Si
ve Li’ dir. Ancak, Mg metalinin buharlagma sicakligi (Sekil 1.13) diger metallere gore
diistiktiir ve bu nedenle lretim siirecinde sistemden uzaklasabilir. Metal takviyesi
genellikle seramik-metal karma malzemenin kirilma toklugunu iyilestirmek amaciyla
kullanilmaktadir. Si metali Al’ ye oranla daha hafif olmasina ragmen (Sekil 1.11)
kirilma toklugu AI’ nin ve hatta bir¢ok seramik malzemnin kirilma toklugundan bile
daha diisiiktiir. Bu nedenle Al metali seramik metal karma malzeme iiretiminde en ¢ok

tercih edilen metaldir.

Seramik metal karma malzeme, Al metali veya Al alasimi gozenekli seramik
bilinye igerisine basingsiz sizdirma yontemi ile sizdirilarak iiretilmektedir. SiC - Al
sisteminde karsilasilan baglica sorunlar sunlardir:

» SiC’ nin ergimis Al tarafindan yeterince 1slatilamamast
» SiC - Al araylizeyinde istenmeyen tepkimelerin olusmasi (AlsC; evresinin
olugmasi vb.)
» Kalint1 gozeneklerin varligi.
Tam yogunluga ulagilmadan Once seramik ve metal evreleri arasinda olusan
kimyasal tepkimeler, yogunlasma icin gerekli olan metalin tepkimeye girerek yeni
evreler olusturmasi nedeniyle istenmemektedir. Bu durumda, iiretilen seramik-metal

karma malzemede hedeflenen oranin {izerinde kalint1 gézenek bulunmaktadir.
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Arslan ve arkadaslarinin yapmis oldugu calismada, SiC - Al sistemine B4C katkisi
yapilarak SiC’ nin ergimis Al tarafindan islatilmasi gelistirilmek istenmistir. B4C
baslangi¢ tozlarina 1370°C’ de 2 saat pasiflestirme islemi yapilmis ve akabinde eksenel
degirmende SiC ve B4C tozlari alkol ortaminda karistirilmistir. SiC - B4C tozlaria
polietilen glikol (PEG) baglayici olarak eklendikten sonra toz karisimi tek yonli pres ile
100 MPa basing altinda sekillendirilmistir. 7075 Al alasimi basingsiz sizdirma
yontemiyle Ar gaz ortaminda 935 - 1420°C sicaklik araliginda sizdirilarak SiC—B4C—Al
karma malzeme iretilmistir. Metal sizdirilan ve en az % 10 B4C igeren numuneler
1050°C tizerindeki sicakliklarda sinterlenmistir. Bu numunelerde agirlik¢a % 1,5 ten
daha az oranda agik gdzenek bulundugu raporlanmistir. Yekpare SiC numuye ise
1420°C’ de kismen metal sizdirilabilmistir [14].

Aguilar-Martinez ve ark. 2003 yilinda, gozenekli SiC biinyeye Al-Mg-Si
alagiminin  sizdirilmasin1  etkileyen etmenler iizerine c¢alismiglardir. Caligmada
kullanilacak SiC tozlari Acheson siireci ile liretilmis, elektrodun merkezinde yiiksek
saflikta yas SiC (GC - SiC) ve dis tabakada ise siyah SiC (C - SiC) elde edilmistir.
Siyah SiC tozu igerisinde tepkimeye girmemis SiO, ve C bulunmaktadir. Yapilan
calismada SiC tane boyutu, SiC oriit tipi ve Al alasimi igerisindeki Mg miktar1 ana
degiskenler olarak almmistir. 20 ve 75 um tane boyutuna sahip SiC tozlar
kullanilmistir. Hazirlanan seramik 6n yapi argon gaz ortaminda 15°/dk 1sitma hiziyla
1150°C’ ye sitilmigtir. Bu sicaklikta sivi A’ nin SiC yi 1slatmasi sonucu argon gaz
ortami azot gaz ortami ile degistirilip, ortam 60 dakika boyunca korunmustur. Calisma
sonucunda sizdirma derecesine en ¢ok etki eden etmenin SiC tane boyutu, daha sonra
ise alasim i¢indeki Mg miktar1 oldugu goriilmiistiir. Sizdirma derecesi en yiiksek olan
numunenin, agirlikca % 6 Mg iceren alasimin ve 20 um tane buyuta sahip yiliksek
safliktaki yas SiC (GC — SiC) tipinin kullanildigi numune oldugu belirlenmistir [15].

Zhang ve arkadaglar1 2010 yilinda yiiksek SiC igerikli SiC - Al kompozit
malzemesini iiretmislerdir. Ortalama tane boyutu, sirasiyla 2 ve 0,5 um olan Al ve SiC
tozlar1 kullanilmistir. Zhao - Hui Zhang ve arkadaglari ilk olarak baslangi¢ tozlarmni
agirlikca % 20 Al ve % 80 SiC olacak sekilde etanol igerisinde 300devir/dk’ da 2 saat
sireyle eksenel degirmende karistirmislardir. Hazirlanan  karisgimi  vakum
buharlastiricisinda kurutmuslardir. Elde edilen toz karisimini, dis ve i¢ ¢ap1 sirastyla 80

ve 40 mm olan grafit kalip igerisinde, 50 MPa’ da 1500, 1600, 1700 ve 1800°C
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sicakliklarda 5 dk. bekletmek suretiyle SPS yontemiyle sinterlemislerdir. Sinterleme
sicakligi 1500°C’ den 1800°C’ ye arttirildiginda bagil yogunlugun da % 68,6’ dan
% 99,6’ ya ¢iktig1 gozlenmistir. Sinterleme sicakligi arttikga SiC ve Al arasinda tepkime
meydana gelmekte ve Al4Cs; ara bilesigi olusmaktadir. 1700°C’ nin Ttzerindeki
sinterleme sicakliklarinda yapilan evre analizi sonucunda Al4C;’ iin hacim kesri
azalirken, 1800°C’ de Al nin belirgin bir sekilde buharlastigi gézlenmistir [16].
Alanyazindaki c¢alismalar 1s18inda, basingsiz sizdirma sirasinda SiC - Al
sisteminde goriilen sorunlart engellemek ya da azaltmak amaciyla, bu caligmada
seramik metal karma malzeme iiretim siirecinde metal takviyesinin gozenekli seramik
althiga basingsiz sizdirma yontemi ile blok seklinde sizdirilmasi yerine baslangi¢
seramik tozlarma toz seklinde ilave edilerek SPS yontemiyle tek basamakta iiretimi

gerceklestirilmistir.

1.5 Fonksiyonel Asamali Malzeme

Fonksiyonel asamali malzeme (FAM) kavrami, 1984 yilinda Japonya’ daki Sendai
bolgesindeki malzeme bilimcileri tarafindan 1s1l bariyer malzemelerinin hazirlanmasi
icin Onerilmistir. FAM’ lar mikroskobik olarak homojen olmayan karaktere sahip karma
malzemelerdir. Igyapilarindaki siirekli degisiklikler FAM’ lar1 geleneksel karma
malzemelerden ayirir [17].

Fonksiyonel asamali malzemeler kompozisyon veya yapmin kontrol edildigi
karma malzemelerdir. Fonksiyonel agamali malzeme kullaniminin temel iistlinliikleri;

1. Kiritik bolgelerdeki 1s1] gerilmelerin azaltilmasi

ii.  Araylizeylerdeki keskin gerilme gecislerinin azaltilmasi
iii.  Gerilme yogunlugu ¢arpaninin azaltilmasi
iv.  Arayiizey bag mukavemetinin arttirilmasidir.

FAM’ lar kalmligma gore 3 ceside ayrilir. FAM filmler ince asamali
kaplamalardir (10 - 10 m). Arayiiz FAM’ lar (10 — 10~ m) iki farkli malzemenin
baglanmasinda kullanilan filmlerdir. Kitle FAM’ lar1 ise biiylik asamali arakesite
(107 — 10" m) sahiptir. Ayrica her bilesen fazi biiyilk bir hacme sahiptir. Kitle
FAM’ lart i¢in iretim yontemleri, toz metalurjisi stirecleri, dokiim siirecleri ve
1sil/kimyasal siire¢ler olarak gruplandirilir [18]. SiC-TiB,-Al FAM karma malzemesi,

Kitle FAM’ lar1 grubuna ait olup toz metalurjisi siiregleri ile tabakali toz plakalar
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seklinde kompozisyonun kontrol edilmesi ile tlretilmistir. Sekil 1.10° da fonksiyonel

asamal1 bir malzemeye ait tasarim 6rnegi yer almaktadir.

Metalik Faz

Seramik kalintili
metalik matris

,  Gegis bolgesi

. Metal kalintih
seramik matris

Seramik Faz

Sekil 1. 15. Fonksiyonel asamali seramik — metal malzeme [19]

Fonksiyonel asamali malzemeler, yap1 ve/veya kompozisyon i¢inde ii¢c boyutlu
asama iceren malzemelerdir. FAM’ lar gesitli ve bazen goriiniiste ¢eliskili 6zellikler
gerektigi zaman, asinmaya dayanikli kaplamalarda yiiksek sertlik ve yiiksek tokluk
istendiginde daha yararhdir [20].

1.6 Spark Plasma Sinteleme Yo6ntemi

Spark plazma sinterleme (SPS), yeni gelistirilen bir siire¢ ve sentez yontemidir.
Toz pargaciklar1 arasindaki araliklari elektrik enerjisi ile sarj ederek ve kisa siireli
yiiksek sicaklik kivileim (sprark) plazmasint etkili bir sekilde uygulayarak diisiik
sicakliklar ve kisa siirelerde sinterlenmeyi miimkiin kilar. Kendiliginden yayilan ytiksek
sicaklik sentezine (SHS) ve mikrodalga sinterlemesine benzer sekilde, tozun iginden
kendiliginden 1sinma eyleminin kullanildig1 hizli bir sinterleme yontemi olarak kabul
edilir. SPS sistemi, HP, HIP veya atmosferik firmlar gibi geleneksel yontemlere gore
kullanim kolayligi, sinterleme enerjisinin hassas kontrolii ve yliksek sinterleme hizi,
yliksek tekrarlanabilirlik, giivenlik ve giivenilirlik dahil olmak {izere birgok {istiinliik

sunar.
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SPS, a¢ — kapa dogrudan akim (DC) vuruslar ile kalip ve igerisindeki eseksenli
sikigtirllmis  tozun dogrudan 1sitilmasiyla yiiksek 1si1l verimlilikte sinterlenmeyi
saglamaktadir. A¢ — kapa DC vuruslar taneler arasinda spark plazma, spark darbe
basinci, joule 1s1s1 ve elektrik alan yaymim (diflizyon) etkisi yaratir. Bu nedenle SPS
siirecinde toz parcaciklarin yiizeyleri daha kolay etkin hake gelir ve safsizliklardan
arindirilir. Mikro ve makro diizeyde malzeme tasinimi saglanmasi nedeniyle geleneksel
yontemlere gore daha diisiik sicaklikta ve kisa siirelerde yiiksek kalitede sinterlenmis

bilinye elde edilir [21].

Hareketli Ust sogutma suyu
elektrodu
Grafit ara pargalari

Vakum ¢emberi

Grafit baski elemanlari

Toz

Darbeli akim
jeneratorii

Grafit kalip

Sabit alt sogutma suyu
elektrodu

Sekil 1. 16. Kivilcim plazma sinterlemenin sematik gosterimi[22]

Homojen sinterleme davranist i¢in numune icindeki sicaklik farkliliklarinin
(gradyantlarinin) asgari seviyede olmasi gerekir. Numune i¢indeki sicaklik
farkliliklarini belirleyen ana etmenler ise malzemenin elektriksel iletkenligi, kalip duvar
kalinlig1, grafit kalip ve baski elemanlar1 ile numune arasindaki dogrudan temasi
onlemek icin kullanilan ve tiim parcalar arasindaki elektriksel temasi saglayan grafit
kagitlarin varlhigidir.

Kivilcim bosalmasi bir aralikta veya taneler arasindaki temas noktasinda ortaya
ciktiginda, anlik olarak birkag ila on binlerce °C olan bir lokal yiiksek sicaklik durumu
(bosaltma siitunu) tiretilir. Bu durum, SPS siirecinde tanelerin yiizeyinde buharlagsmaya

ve erimeye neden olur ve taneler arasindaki temas alani etrafinda " boyunlar " olusur
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[23]. Sekil 1.16° da kiviletm plazma ile boyun olusumunun temel olusbi¢imi

(mekanizmast) gosterilmistir.

SPS siireci ¢esitli tiplerdeki tozlarin sinterlenmesini saglar. Cizelge 1.3° te SPS

siireci i¢in uygun malzemeler yer almaktadir.

Pressure Pressure Pressure
Powder particles(A) T

\rﬂnode/

\ Sparkplasma [ & Molten layer ? 3
S— Vaporization layer é Discharge column
(Elecuons | it ? (spaik plasma)
Vacuum
(Arfair) éé & lonization ?6 & & v
é | Val ation la:
aporization layer
.e L/ Molten layer é? &/
PN >~ _~ Caoas
Powder pamcles(B) | Pm |
Pressure Pressure Pressure
{ 1) Initial stage of spark discharging (1) Generation of spark plasma (IiN) Vaporization and melting actions
by ON-OFF pulse energization on the particles surfaces
Pressure
%)”ﬂb == Anade
9
4 "7”0"&,"67 %
% - ,. m
5, e %, o
N
v (B IRS &
?:;rimr::opgcot'pmssure ‘_I‘ Thermal diffusion X
feld diffusion layer ———3 S, Partice migration
> ““ Neck(molien section)—7 o,/ (dispiacement)
W\ ‘ s and plastic deformation
Vaponzed particles SN 6
, B2 LA
o
caznode
Pressura
{IV) Generation of spark impact pressure, (V) Neck formation by spark plasma

sputtering of vaporized/moiten particles

Sekil 1. 17. SPS siirecinde boyun olusumu olugbicimi

Cizelge 1. 3. SPS siireci i¢in uygun malzemeler [21]

Siniflandirma SPS prosesi icin malzemeler
Metaller Fe, Cu, Al, Au, Ag, Ni, Cr, Mo, Sn, Ti, W, Be
Oksitler Al O3, Miillit, ZrO,, MgO, Si0,, TiO,, HfO,
E Karbiirler SiC, B4C, TaC, TiC, WC, ZrC, VC
=<
.g Nitratlar SizNy, TaN, TiN, AIN, ZrN, VN
2 Boriirler TiB,, HfB,, LaBg, ZrB,, VB,
Floriirler LiF, CaF,, MgF,
Sermetler Si3N4+ Ni, Al,O3 + Ni, ZrO, + Ni, ALO; + TiC,

SUS + ZrO,, BN + Fe, WC + Co + Fe

Intermetalik Bilesikler TAIL, MoSi,, SizZrs, NiAl, NbCo, NbAl,
LaBaCuSO4, Sm2C017
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2. FONKSIYONEL ASAMALI SiC-TiB,-Al (FAM1) KOMPOZIT
MALZEMESININ SPARK PLAZMA SINTERLEME YONTEMIYLE
URETILMESINE TiB, KATKISININ ETKiSi

2.1 Alanyazin

P.Li ve arkadaslar1 (2009) B4C-TiB,-Al seramik-metal karma malzemesini
iiretmiglerdir. Baglangi¢ tozu olarak B4C - TiO; tozlarim1 kullanarak TiB;’ nin in-situ
olarak olugmasii saglayarak B4C - TiB, 6n yapisini (preform) elde etmislerdir. Elde
edilen B4C-TiB; 0n yapisina basingsiz sizdirma yontemi ile Al alagimini sizdirmislardir.
Daha sonra yekpare B4C 6n yapisina 906, 1009 ve 1169 K (633, 736 ve 896°C)
sickliklarda ve B4C-TiB; 6n yapilarina 906 ve 1174 K (633 ve 901°C) sicakliklarda toz
Al alasimi  sizdirnlmigtir. Bilesenler arasindaki tepkimeler diferansiyel taramali
kalorimetre (DSC) ile analiz edilmistir. TiB, katkisinin seramik-metal karma
malzemesinin yapisina etkisinin arastirilmasi sonucunda Al;BC ara fazinin TiB; katkili
karma malzemede daha yiiksek sicakliklarda olustugu belirlenmistir. TiB; katkisinin Al
ve B4C arasindaki tepkime sicakligin1 daha yiikseklere tasidigi ve tepkime olusumunu
hafiflettigi gozlenmistir. Ayrica yapilan ¢aligmada TiB, katkisinin seramik-metal karma
malzemesinin mekanik 6zelliklerini iyilestirdigi belirtilmistir [24].

3

Prof.Dr. Giirsoy Arslan’ 1 yiriitiiciisii oldugu Fonksiyonel Asamali
B4C-TiB,-Al Seramik-Metal Karma Malzemelerin Uretimi ve Karakterizasyonu ’
baslikli1 (214M383 numarali) Tiibitak 1002 Projesi kapsaminda B4C-TiB,-Al seramik-
metal karma malzemesi fonksiyonel agamali olarak tasarlanip iiretilmistir. Yapilan bu
calisgmada, FAM yaklagimiyla iiretilen karma malzemenin fiziksel ve mekanik
ozelliklerinin miimkiin oldugunca korunarak, Al takviyesiyle karma malzemenin
kirtlma toklugunun, TiB, takviyesiyle ise karma malzemenin basma mukavemetinin

arttirlldigt  gozlenmigtir. ' FAM  yaklagimiyla tasarlanan B4C-TiB,-Al karma

malzemesinin tabaka bilesimleri Sekil 2.1° de verilmistir.

% 90 B4C + % 10 TiB> % 85 B4C + % 15 TiB>
% 80 B4C + % 20 TiB> % 80 B4C + % 20 TiB>
% 70 B4C + % 30 TiB2 % 75 B4C + % 25 TiB2
% 60 B4C + % 40 TiB2 % 70 B4C + % 30 TiB2

Sekil 2. 1. B,C - TiB, - Al kompozit malzemesine ait tabaka bilesimleri
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Fonksiyonel asamali tasarlanan B4C-TiB,-Al karma malzemesinin iiretimi, B4C -
TiB; toz karigiminin 300 dev / dk’ da 60 dk siireyle isopropil alkol ortaminda eksenel
degirmende karistirilmasi ve doner buharlastiricida kurutulmasi ile elde edilen tozun
pelet olarak basildiktan sonra soguk esbasingli pres yontemi ile seramik biinyelerin
olusturulmasi seklinde olmustur. Daha sonra olusturulan seramik biinyelere 1300°C’ de
1 saat basingsiz sizdirma yontemi ile Al - 12Si (Etial 140 — AISi12CuFe / LM6 / AS13)
alasgiminin sizdirilmast sonucu fonksiyonel agamali B4C-TiB;-Al seramik-metal karma
malzemesi tiretilmistir.

Kaytaz (2016) yiiksek lisans tezi kapsaminda, fonksiyonel agsamali B4C-TiB,-Al
seramik metal karma malzemesini liretmistir. Baglangi¢c asamasinda agirlikca % 0 -30
arasinda TiB, katkisiyla hazirlanan B4C-TiB, kompozisyonlari hazirlanmigtir.
Hazirlanan kompozisyonlar TiB, miktarina gore fonksiyonel asamali (FAM) olarak
tasarlanmistir. Tasarlanan FAM’ lar SPS yontemiyle 1700°C’ de 5 dk siireyle kismen
sinterlenmistir. Kismen sinterlenen FAM o6nyapilarina 1200°C° de 10 dk stireyle
Al - 128Si alasimi basingsiz sizdirma yontemiyle sizdirilmistir. Yapilan bu tez ¢alismasi
sonucunda TiB;” nin B4C’nin sinterlenmesine ve fretilen seramik metal karma
malzemesinin sertligine olumlu yonde katki sagladigi gortilmiistiir [25].

Alanyazin taramsi sonucunda SiC-TiB;-Al karma FAM f{iretimine ve bu iiretim
siirecinde SPS yoOnteminin tek basamakta kullanimina yonelik bir ¢alismanin yer
almadig1 goriilmiistiir. SiC, TiB, gibi kuvvetli kovalent bagli seramiklerin sinterlenmesi
icin ya sinterleme ilaveleri ya da yiiksek sicaklik ve yiiksek basing uygulamalarina
ihtiya¢ duyulmaktadir [26, 27]. Bu nedenle SPS yontemi ile diger yontemlere (sicak
presleme, soguk isoztatik presleme gibi) kiyasla daha hizli ve daha diisiik sicakliklarda
sinterleme yapilabilmektedir. Bu sayede i¢yap: igerisinde tane biiyiimesi ve bilesenler
aras1 istenmeyen tepkimeler kontrol altinda tutulabilmektedir. SPS yontemi ile
iiretilecek SiC-TiB,-Al karma FAM {iretiminde yer alan sicaklik, siire, basing,
kompozisyon gibi etmenlerin incelenmesi ile bu alandaki bilgi birikimine katki

yapilmasi hedeflenmistir.
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2.2 Amag ve Hipotez

2.2.1 Amag¢

Yapilan ¢alismada SiC-TiB,-Al karma malzemelerin fonksiyonel asamali olarak
tasarlanip SPS yontemiyle sinterlenmesinin amaci, siirekli ag yapiya sahip seramik-
metal karma malzemelerin iiretilmesidir. Uretilecek karma malzemenin;

e kitlesel yogunluk degerinin % 99 ve lizerinde olmasi,

e sertlik degerinin 1000 Hv ve iizerinde olmasi,

e basma mukavemetinin 1500 MPa ve tizerinde olmasi,

e TiB;, katkis1 ile karma FAM’ larin mekanik o6zelliklerinin (sertlik, kirilma
toklugu, basma mukavemeti) On tabakadan arka tabakaya dogru tedricen
degismesi hedeflenmistir.

Ayrica, sinterlenme sartlarinin belirlenmesi sonucunda FAM tasariminda TiB,
miktar1 ile karma malzemenin yogunluk ile i¢yap:r degisimi arasindaki iligkinin

aciklanmas1 amaglanmustir.

2.2.2 Hipotez
Agirlikga sabit Al oraninda, artan TiB, miktar1 ile FAM’ larin mekanik 6zellikleri

(sertlik, basma mukavemeti, kirilma toklugu) arka ytlizeyden 6n ylizeye dogru tedricen

artmaktadir .

2.3 Yontem

Bu boliimde izlenecek yontemin akis semasi Sekil 2.2° de verilmistir.

Bu siirecte, tasarlanan SiC-TiB;-Al toz bilesimleri yas karistirma yontemiyle
izopropil alkol ortaminda, 6 mm c¢apinda kiiresel SizsN4 bilyeler kullanilarak Fritsch
marka Pulverisette 6 model eksenel degirmende 300 dev / dk’ da 60 dk karigtirilarak
hazirlanmistir. Hazirlanan ¢amur Heidolph marka WB2000 model doner kurutucuda
55 °C’ de kurutularak, izopropil alkol sistemden uzaklastirilmistir.

Baslangi¢ seramik tozlar1 olarak Alfa Aesar firmasina ait SiC (dso = 0,985 um),
H. C. Starck firmasina ait Grade D TiB; (dso = 5 um) ve Al (dso =3 pm) tozlar

kullanilmistir. Baglangi¢ tozlari i¢in yapilan tane boyut analizi Sekil 2.3’ te verilmistir.
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SiC, TiB,, Al .

tozlari .
Yas Karistirma — — —> | Tane Boyut Analizi

Fonksiyonel Asamali <——— | ———> Kurutma & Eleme
Malzeme Tasarimi

SPS
———> Yogunluk Olgiimii (Arsimet)
Nitelendirme
Mikrgyaplsal ve Mekanik
kimyasal
XRD Sertlik Testi
SEM Basma Testi

Sekil 2. 2. Calismada izlenecek yontemin akis semasi
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Sekil 2. 3. Baslangi¢ tozlarinin tane boyut analizi
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Hazirlanan toz bilesimleri Cizelge 2.1° de verilmektedir.

Cizelge 2. 1. Hazirlanan toz bilesimleri

SiC TiB, Al Kisaltma
(agirhikea %) (agirhikea %) (agirhikea %)
80 0 20 STALI
75 5 20 STA2
70 10 20 STA3
65 15 20 STA4
60 20 20 STAS
55 25 20 STA6
50 30 20 STA7

2.3.1 Tane boyut analizi

Farkli tane boyutlarmma sahip SiC, TiB, ve Al tozlarmin farkli oranlarda
karigtirilmasiyla hazirlanan bilesimlerin tane boyut dagilimi, Mastersizer 2000 cihazi

kullanilarak lazer kirinimi yontemiyle belirlenmistir.

2.3.2 Sinterleme sicakhiginin belirlenmesi
Sinterleme sicakligini belirlemek iizere STA1 1500-1800°C sicaklik araliginda 50

MPa basing altinda 5 dk siireyle sinterlenmistir. STA1’in en yiiksek kitlesel yogunluga
ulastig1 sicaklik olan 1800°C’ de STA7 sinterlenmistir.

2.3.3 Fonksiyonel asamali malzeme tasarim

SiC-TiB,-Al seramik - metal karma malzeme sistemlerinin Uretiminde
kullanilacak olan FAM tasarimlari, seramik miktar1 agirlik¢ca % 80 ve metal miktari
agirlikga % 20’ de sabit olacak sekilde kompozisyona bagh olarak tasarlanmistir. FAM
tasariminda, tabaka bilesimlerinin 1s1l genlesme katsayr uyumlulugu da dikkate

alinmustir.

2.3.4 Yogunluk ol¢ciimii

SPS yontemiyle sinterlenen numunelerin Archimedes’ in suya daldirma
prensibiyle, ASTM C373 - 88 standardi1 uygulanarak belirlenmistir [28]. Standarda gore,
iiretilen numunelerin kuru agirliklart alindiktan sonra saf su igerisinde 5 saat siireyle

kaynatilmalart ve bunun sonucunda askidaki ve yas agirliklarinin OSlgiilmesi
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gerekmektedir. Dis hacim (V), acik gozenek (Vop), kapali gozenek (Vip), goriiniir
gozenek (P), su emme (A) ve yiginsal yogunluk (B) degerleri,

V=M-8 (2.1)
Vor=M-D (22)
Vip=D-S (2.3)

P=[(M-D)/V]x100 (2.4)

A=[(M-D)/D]x100 (25)
B=D/V (2.6)

Esitlikleri kullanilarak hesaplanmaktadir. Bu esitliklerde yas agirlik, M, askida

agirlik, S, kuru agirlik, D, harfleri ile gdsterilmistir.

2.3.5 Mikroyapisal ve kimyasal nitelendirme
Uretilen numunelerin i¢yap1 incelemeleri ZEISS SUPRA 50 VP taramali elektron
mikroskobuyla ve/veya optik mikroskop ile yapilmistir. Uretilen numunelerin evre

analizi X-151n1 kirinim cihazi Rigaku—Miniflex (XRD) kullanilarak yapilmstir.

2.3.6 Mekanik nitelendirme

Sertlik ol¢iimleri, iretilen karma malzemeler sicak ve/veya soguk kaliplama
yontemiyle kaliba alinip ylizey parlatma islemi uygulandiktan sonra Emcotest
mikrosertlik 6l¢iim cihazinda yapilmistir. Kirilma toklugu dlgtimleri sertlik 6l¢iimiinde
kullanilan sertlik ucunun numunenin yilizeyinde biraktig1 izlerdeki catlaklarin
uzunluklarmin &lgiilmesi sonucu hesaplanmustir. Basma testi i¢in instron marka ¢ekme -

basma test cihazi kullanilmistir.

2.4 Bulgular

2.4.1 Hazirlanan toz bilesimlerinin tane boyut analizi

Hazirlanan toz bilesimlerinin tane boyut analizi Sekil 2.4’ te verilmistir. Yapilan
tane boyut analizi sonucunda, hazirlanan toz bilesimlerine ait yiginlarin ¢ift doruklu ve

genis bir dagilima sahip oldugu belirlenmistir.
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Sekil 2. 4. Toz bilesimlerinin tane boyut analizi

2.4.2 Sinterleme sicakhi@inin belirlenmesi
Sinterleme sicakligini belirlemek iizere STA1 toz bilesimi 1500-1800°C sicaklik

araliginda ve STA7 toz bilesimi ise 1800°C’ de 50 MPa basing altinda 5 dk siireyle
sinterlenmistir.

Sinterleme sirasinda yogunlasmanin en c¢ok gorildiigi evre orta evredir
(Sekil 2.5). Bu evrede x-151n1 yogunlugunun yaklasik % 92-93’ {ine ulasilir ve evre sona
erer. STA1’in sinterlenmesi sirasinda (Sekil 2.6), 1700°C sicaklikta elde edilen kitlesel
yogunluk % 90,9’ dur ve orta evrenin sona ermedigini gostermektedir. Sinterleme
sicakliginin 50°C artmasi sonucunda ise kitlesel yogunluktaki artis % 3’tiir. STA1 ve
STA7’ nin 1800°C’ de sinterlendikten sonraki yogunluklari % 99,4’ tiir. Bu durum,
yogunlagmanin tamamlandigini ve son evrede gozeneklerin kapanmasi ile nihai

yogunluga ulasildigin1 géstermektedir.
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Son evre (kapal gézenekler)
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Sekil 2. 5. Sinterleme evreleri

Kitlesel Yogunluk (%)

95 ESTA1

mSTA7
90

85
1500 1600 1700 1750 1800

Sekil 2. 6. STAI ve STA7’ nin sinterleme sonrasi kitlesel yogunluklari

TiB, ve Al katkilarmin SiC’ nin sinterlenmesine etkileri Cizelge 2.2° de
incelenmistir. Referans numunesi olarak % 100 SiC 1800°C’ de sinterlenmistir.
Agirlikea % 20’ lik TiB, katkisi SiC’ nin kitlesel yogunlugunu % 14 oraninda
artirmistir. Agirlikca % 20 Al katkisi ise SiC’ nin kitlesel yogunlugunu % 33 oraninda

artirmistir.
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Cizelge 2. 2. TiB, ve Al katkilarinin SiC’ nin sinterlenmesine (1800°C-5 dk—50 MPa ) etkisi

KOMPOZISYON (Agirhikca %) KITLESEL YOGUNLUK (%)
SiC TiB, Al
100 - - 66,0
80 20 - 80,0
80 - 20 99,4
60 20 20 99,4
50 30 20 99,4

FAM tasarimi ic¢in hazirlanan tabaka bilesimleri 1800°C’ de ayr1 ayrn
sinterlenmistir. Sinterlenen tabaka bilesimlerinin kitlesel yogunluklari Sekil 2.7’ de
verilmistir. Sinterlenen tabaka bilesimlerinde gézenek miktar1 % 1’ in altindadir. FAM
tasarimi yapilirken tabakalar arasindaki yogunluk farkinin minimum seviyede olmasi
istenmektedir. Zirh malzemesinin istenen balistik basarimi sergileyebilmesi igin,
malzemenin %100 yogun ve igyapisinin homojen olmasi gerekir. Hedeflenen % 99 ve
tizeri kitlesel yogunluga 1800°C’ de ulasildig1 esas alinarak sinterleme sicakligi 1800°C

olarak belirlenmistir.
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Sekil 2. 7. 1800°C’ de sinterlenmis tabaka bilesimlerinin kitlesel yogunluklari
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2.4.3 Fonksiyonel asamali malzeme tasarim

Fonksiyonel asamali malzeme tasariminda kullanilacak tabaka bilesimleri
Cizelge 2.3 de verilmistir. FAM 1 tasariminda kullanilacak tabaka bilesimleri kurulan

hipoteze uygun olarak belirlenmistir.

Cizelge 2. 3. FAM [ tasarimina ait tabaka bilesimlerinin kompozisyonlari

FAM TASARIMI KOMPOZISYON (Agirhkea %)
SiC TiB, Al
1 80 0 20
FAM 2 70 10 20
3 60 20 20
4 50 30 20

Fonksiyonel asamali malzeme iiretiminde tabaka bilesimleri arasindaki 1sil
genlesme katsayisi uyumlulugu dikkate alinmasi gereken etmenlerden biridir.
Kullanilan seramik ve metalik malzemeler arasindaki 1s1l genlesme katsay1 farki fazla
oldugu zaman tabakalar arasinda catlak olugmasi ve tabakalarin birbirinden ayrilmasi
s0z konusu olabilir. Seramik ve metalik malzemelerin miktar ve 1s1l genlesme
katsayilar1 kullanilarak FAM tabakalarmin hesaplanan 1s1l genlesme katsayilari

Cizelge 2.4’ te verilmistir.

Cizelge 2. 4. FAM [ tabakalarinin 1s1l genlesme katsayilari

SiC-TiB, SiC-TiB, Al Al SiC-TiB,-Al
Tabakalarimin Isil Miktar: Miktari Isil Genlesme FAM
Genlesme (%) (%) Katsayisi (o) Tabakalarinin Isil
Katsayilari (o) (x10°%/°C) Genlesme
(x10°/°C) Katsayisi (o)
(x10°%/°C)
4,096 80 20 23,1 7,9
4,394 80 20 23,1 8,1
4,692 80 20 23,1 8,3
4,99 80 20 23,1 8,6
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FAM 1 tabakalarinin hesaplanan 1sil genlesme katsayilarina gore tabakalar
arasindaki 1s1l genlesme katsayisi1 farki (Aa) 0,2 ile 0,3 arasinda degigsmekte olup
% 4 in altindadir. Bu hesaplamalara gore secilen kompozisyonlar icin tabakalar

arasinda catlak olusumu ve / veya tabakalagsma riski bulunmamaktadir.

2.4.4 FAM 1’ in sinterlenmesi

Spark plazma sinterleme yonteminde kullanilan grafit kalip igerisindeki

fonksiyonel asamal1 tabaka bilesimlerinin sekilsel gosterimi Sekil 2.8” de verilmistir.

———> Ust baski eleman1

——> Grafit kalip

—— > Alt baski elemani

Sekil 2. 8. Fonksiyonel asamali tabaka bilesimlerinin grafit kalip icerisindeki sekilsel gésterimi

1800°C’ de 50 MPa basing altinda 5 dk siireyle sinterlenen STA1, STA3, STAS,
STA7 (Cizelge 2.1) ve fonksiyonel asamali SiC - TiB, - Al karma malzemesinin
sinterleme grafikleri sirasiyla Sekil 2.9, Sekil 2.10, Sekil 2.11, Sekil 2.12 ve
Sekil 2.13° te verilmistir. Sinterleme grafikleri {i¢ farkli bolgeye ayrilmaktadir.
STA1’ in sinterlenmesi sirasinda ilk bolgede yaklasik 660 ile 800°C arasinda Al
ergimeye baslamis ve bunun sonucunda 0,05 mm civarinda bir biiziilme gozlenmistir.
Ikinci bélgede, yogunlagma yaklasik 1400°C° de baslamis ve 1800°C” de sona ermistir.
Ucgiincii bolgede, soguma sirasinda azami oranda biiziilme (5,4 mm) meydana gelmistir.

STA3’ {in sinterlenmesi sirasinda birinci bolgede yaklasik 1000°C’ den 1400°C’ ye

29



kadar genlesme gdzlenmistir. Tkinci bolgede yogunlasma yaklasik 1400°C” de baslamis
ve 1800°C’ de sona ermistir. Sekil 2.10° dan, {igiincii bolgede, soguma sirasinda

meydana gelen azami biiziilme degeri yaklasik 3,78 mm olarak hesaplanmistir.
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Sekil 2. 9. 1800°C" de sinterlenen STAI’ in sinterleme grafigi
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Sekil 2. 10. /800°C’ de sinterlenen STA3’ iin sinterleme grafigi
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Sekil 2. 11. /1800°C’ de sinterlenen STAS’ in sinterleme grafigi
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Sekil 2. 12. /1800°C’ de sinterlenen STA7’ in sinterleme grafigi
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Sekil 2. 13. 1800°C’ de sinterlenen fonksiyonel agamali SiC-TiB2-Al karma malzemesinin sinterleme
grafigi

STAS’ in sinterlenmesi sirasinda birinci bolgede yaklasik 1000°C” den 1400°C’ ye
kadar genlesme gdzlenmistir. Tkinci bolgede yogunlasma yaklasik 1400°C” de baslamis
ve 1800°C’ de sona ermistir. Sekil 2.11” den, {i¢lincii bolgede soguma sirasindaki azami
bilizilme orani yaklasik 3,8 mm olarak hesaplanmistir. STA7’ nin sinterlenmesi
sirasinda  birinci  bolgede yaklagik 1000°C° den 1400°C* ye kadar genlesme
gozlenmistir. Ikinci bolgede yogunlasma yaklasik 1400°C’ de baslamis ve 1800°C° de
sona ermistir. Sekil 1.12° den, tiglincii bolgede soguma sirasindaki azami biiziilme orani
3,5 mm olarak hesaplanmistir. Sekil 2.13° e gore, fonksiyonel asamali SiC-TiB,-Al
(FAM 1) karma malzemesinde birinci bdlgede sicaklik yaklasik 600°C’ den 1200°C’ ye
artmis ve yaklasik 1,3 mm oraninda bir biiziilme gergeklesmistir. ikinci bolgede ise
yogunlagsma yaklasik 1250°C’° de baslamis ve 1800°C’ de sona ermistir. Ikinci bolge
sonunda yaklastk 10,6 mm’ lik bir biiziilme gergeklesmistir. Ugiincii bolgede ise
soguma sirasinda yaklasik 2,3 mm’ lik bir biiziilme daha meydana gelmistir.

Al’un ergime sicakligr 660°C’dir ve sinterleme sirasinda 1800°C’ ye ¢ikildig1 i¢in
bir miktar Al’nin buharlasmasit beklenmelidir. Saf A’ nin doymus denge buhar

basincinin sicakliga bagli degisimi Clausius - Clapeyron denklemi ile hesaplanmigtir.
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Burada, AH, Al’ nin buharlasma entalpisini (284,439 J/mol), T, Al’ nin
buharlasma sicakligmi (2743 K), ve P%; Al nin ilgili sicakliktaki denge buhar
basincidir. SPS yonteminde sinterleme isleminin gergeklestigi hazne igindeki vakum
basinct 2x107%2 bar’ dir (0,02 atm). Bu hesaplamalara gore, segilen sinterleme
sicakliginda (1800°C) bir miktar Al’ nin buharlagmast gerekir ki bu bulguyu deneysel

gozlemler de desteklemektedir.

Cizelge 2. 5. Farkli sinterleme sicakliklarinda Al’ nin buhar basinci

T (°C) P°,, (atm)
1500 2,14x107
1600 6,05x107
1700 0,0153
1750 0,0234
1800 0,0352

2.4.5 FAM 1’ in yogunluk degerleri
1800°C’ de 50 MPa basing altinda 5 dk siireyle fonksiyonel asamali SiC-TiB,-Al

karma malzemesinin yogunlugu Archimedes prensibine gore Ol¢iilmiistiir. Sinterleme
sonrast FAM 1 karma malzemesinin kitlesel yogunlugu % 99,1, x-1s1m1 yogunlugu

(kuramsal yogunlugu) ise 3,30 g/cm’ olarak 6lgiilmiistiir.

2.4.6 FAM 1’ in ve FAM 1 tabakalarinin evre analizleri

Baslangi¢ tozlarina yapilan evre analizi sonuglari (Sekil 2.14) incelendiginde,
a -SiC’ nin Moissanite - 6H yapisinda oldugu goriilmiistiir. 1500 - 1800°C araliginda
sinterlenen STA1 numunelerne yapilan evre analizi sonuglar1i (Sekil 2.15)
incelendiginde ise, sinterleme sicakligi arttikca Al4C; evresinin alanyazinda da
belirtildigi gibi bozundugu ve 1800°C’ de Al4Cs evresine ait kirinim doruklarinin
goriilmedigi belirlenmistir.

1800°C’ de iiretilen tabaka bilesimleri ve FAM SiC-TiB,-Al karma malzemesinin
evre analizi sonuglar1 Sekil 2.16° da verilmistir. Evre analizi sonuglarina gore, tepkime

iriinii olusumu ihmal edilebilir diizeydedir.
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Sekil 2. 14. Baslangi¢ tozlarina yapilan evre analizi sonuglari
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Sekil 2. 15. 1500-1800°C araliginda sinterlenen STAI’ in evre analizi sonuglart
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Sekil 2. 16. /800°C’ de 5 dk siireyle sinterlenen tabaka bilesimleri ve FAM 1’ in evre analizi

Alanyazin taramalarina gore, hekzagonal veya rombohedral a - SiC’ nin bir¢ok
farkl oriit yapisi (2H, 4H, 6H ve 15R) bulunmaktadir. Sistem igindeki Al, 4H yapisinin

olusumunu arttirmaktadir [29].

2.4.7FAM 1’ in ve FAM 1 tabakalarimin sertlik degerleri
FAM 1’ i olusturan yekpare tabakalarin sertlik sonuglar1 Sekil 2.17° de verilmistir.

FAM 1 tasariminda 1. (TiB, katkis1 yok) ve 4. tabakanin (% 30 TiB, katkisi)
sertlik degerleri arasinda % 34’ liik bir fark bulunmaktadir. Sertlik degeri ilk tabakada
1746 + 60 Hv10> ken son tabakada ise 2087 + 69 Hv10 olarak &l¢iilmiistiir. Uretilen
FAM 1’ deki tabakalarin sertlik degerleri Sekil 2.18” de verilmistir.
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Sekil 2. 18. FAM 1 tabakalarinin sertlik degerleri

FAM 1’ in 1. ve 4. tabakalar1 arasinda % 27’ lik bir sertlik farki: bulunmaktadir.

Tabakalarin sertlik degerleri azalan bir egimle artis sergilemektedir. FAM tasarimi igin
kurulan hipotezde artan TiB, katkisi ile sertlik degerlerinin arka yilizeyden 6n ylizeye

dogru artacagi varsayilmisti. Tabaka bilesimlerinin sertlik Slgiimlerinden elde edilen
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bulgulara gore artan TiB, katkisi ile sertlik degerleri arka yiizeyden (tabaka 1) 6n

ylizeye (tabaka 4) dogru arttig1 saptanmastir.

2.4.8 FAM 1’ in ve FAM 1 tabakalarimin kirilma toklugu degerleri

Kirilma toklugu 6l¢iimii sertlik l¢limiinde vurulan sertlik ucunun biraktigi izden
yapilan Sl¢iimler sonucu hesaplanmistir. FAM” i olusturan yekpare tabakalarin kirilma
toklugu sonuclar1 Sekil 2.19° da verilmistir. TiB, igcermeyen tabakanin kirilma toklugu
6,6 MPa.m"? iken % 30 TiB, katkisi iceren tabaka bilesiminin kirilma toklugu
9,2 MPa.m'? olarak l¢iilmiistir. TiB, katki miktari agirlikca % 10 dan % 20’ ye
artarken kirilma toklugunun da 7,3 MPa.m"® den 10,8 MPam'” a ciktig

belirlenmistir.
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Sekil 2. 19. FAM 1 tabakalarindan alinan sertlik él¢iimlerinden hesaplanan kirilma toklugu degerleri

Alanyazinda, TiB; evresinin SiC tane biiytimesini bastirdig1 ve farkli toklastirma
mekanizmalariin olusumunu kolaylastirdig: belirtilmistir. TiB, katki miktar1 arttikga,
TiB, tanelerinin asir1 bilylimesi, ¢atlak mekanizmalarinin degismesinden kaynakli
kirilma toklugunda bir miktar diisiis olacag: belirtilmektedir.

FAM 1’ in tabakalarindan alinan sertlik Ol¢limlerinden hesaplanan kirilma

toklugu degerleri Sekil 2.20° de verilmistir. TiB, icermeyen tabakanin kirilma toklugu
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5,4 MPa.m"® iken TiB, katkili tabakalarin kirilma toklugunda (7,5 MPa.m'?) kayda

deger bir degisim saptanmamustir.

Kirilma Toklugu (MPa.m!?)

N

Tabaka 1

Tabaka 2 Tabaka 3 Tabaka 4

Sekil 2. 20. FAM 1’ in tabakalarindan alinan sertlik ol¢iimlerinden hesaplanan kirilma toklugu degerleri

249 FAM 1’ in basma gerilmesi

Cizelge 2.6’ da FAM 1’ in basma gerilmesi degerleri verilmistir. FAM 1 karma

malzemesinin basma gerilmesi degeri yapilan 5 Ol¢liimiin ortalamasi alinmig ve

1851 + 847 MPa olarak hesaplanmustir.

Cizelge 2. 6. FAM 1 karma malzemesinin basma gerilmesi sonuglar

FAM 1 Yiik (kN) Gerilme (MPa) Standart Sapma
1. Olgiim 104,93 1938,90
2. Olgiim 165,44 3056,90
3. Olgiim 30,39 833,06
847

4. Olgiim 78,77 2122
5. Olgiim 48,37 1303

Ort. 1851
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2.4.10 FAM 1’ in icyapis1

FAM 1 igin yapilan i¢yap1 incelemeleri sonucunda, beyaz bolgeler SiC, koyu gri
bolgeler Al ve acik gri yapilar ise TiB, olarak degerlendirilmistir. Sekil 2.20° de FAM 1
tabakalara ait igyapr goriintiileri verilmektedir. FAM 1’ e ait igyapt goriintiileri
incelendiginde SiC, TiB, ve Al evrelerinin yapi1 igersinde homojen olarak daildigi ve
siirekli bir ag yapi1 olusturdugu goriilmektedir. TiB, katkis1 arttikga yapi igerisinde

kalint1 g6zenek miktarinin azaldig1 saptanmastir.

Sekil 2. 21. FAM1 tabakalarimin SEM-Inlens i¢yapt goriintiileri (x2500) a)STAI, b)STA3, c)STAS,
d)STA7
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(80 SiC — 20 Al)

(70 SiC — 10TiB, - 20 Al)

(60 SiC - 20TiB, - 20 Al)

(50 SiC - 30T1B, - 20 Al)

Sekil 2.22. FAM 1 tabakalarinin optik mikroskop goriintiileri ( 10X )

FAM 1 tabakalarinin optik mikroskop goriintiileri (Sekil 2.23) kompozisyonun
tabakadan tabakaya tedricen degistigini agikca gostermektedir.
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2.5 Tartisma

Boliim 2’ de yapilan ¢alismada, FAM tasarimina ait tabaka bilesimlerinden
(Cizelge 2.1) STA1 1500-1800°C araliginda ve STA7 1800°C’ de sinterleme
sicakliginin belirlenmesi i¢in sinterlenmis ve elde edilen yogunluk degerleri (Sekil 2.6)
degerlendirildiginde sinterleme sicakligt 1800°C olarak belirlenmistir. Tabaka
bilesimlerinin her biri 1800°C’ de ayr1 ayn sinterlendiklerinde, tabaka bilesimlerinin
gozenek miktarlarmin %1’ in altinda oldugu goriilmiistiir. TiB, ve Al katkilarinin
SiC’ nin sinterlenmesine etkilerini gérmek amaciyla 1800°C’ de sinterlenen %100 SiC,
%80 SiC - %20 TiB,, %80 SiC - %20 Al, %60 SiC - %20 TiB; - %20 Al ve
%350 SiC - %30 TiB; - %20 Al kompozit malzemelerinin Cizelge 2.2° de verilen kitlesel
yogunluklari incelendiginde, TiB, ve Al katkilarinin SiC’ nin yogunlagsmasina olumlu
yonde etki ettigi gorlilmiistiir. Alanyazinda Al katkisinin seramik malzemelerin (SiC,
B4C vb.) yogunlagsmasina katkida bulundugu, fakat Al ile TiB, katkisinin bir arada
oldugu durumlarda TiB, miktar1 arttikga yogunlasmadaki etkinin sinirlandigi
belirtilmistir.  Baska bir deyisle, TiB, ve Al katkisi ile seramik malzemelerin
sinterlenmesi gelistirilmistir. Boliim baslangicinda kurulan hipoteze gére FAM tasarimi
(Cizelge 2.3) yapilmistir. 1800°C” de sinterlenen FAM 1 karma malzemesinin kitlesel
yogunlugu % 99,1’ dir. Baslangi¢ tozlarina yapilan evre analizi sonucu (Sekil 2.14)
incelendiginde o - SiC’ nin Moissanite - 6H yapisinda oldugu belirlenmistir. FAM 1 ve
ayr1 ayri tabaka bilesimlerine yapilan evre analizi (Sekil 2.16) sonucunda AlsSi,Cs
tepkime iirliniiniin olustugu goriilmiistiir. Alanyazinda Al4Cs’ {in oksitlenmesi sonucu
AlL4Si,Cs bilesiginin olustugu belirtilmistir [30]. Evre analizi sonuglara gore SiC’ nin
farkl1 yapilarindan Moissanite - 4H’ nin olustugu gozlenmistir. Bu durum alanyazinda
Al’ nin sistem i¢inde Moissanite - 4H’ nin olusumunu destekledigi seklinde
belirtilmistir. Sekil 2.17° de verilen FAM 1 tasarimina ait tabaka bilesimlerinin ayr1 ayri
sinterlenmesinden elde edilen sertlik sonuglari incelendiginde TiB, miktar1 arttikca
sertlik degerlerinin artti§1 gorilmiistiir. Sekil 2.18” de verilen FAM 1 karma
malzemesinin tabakalarina ait sertlik sonuclari incelendiginde hedeflendigi iizere arka
tabakadan 6n tabakaya dogru sertlik degerlerinin arttig1 goriilmiistiir. En yiiksek sertlik
degeri FAM 1’ in 4. tabakasi olan %50 SiC - %30 TiB, - %20 Al kompozisyonda
2012 £ 56 Hv10 olarak elde edilmistir. Sekil 2.19° da verilen FAM 1 tasarimina ait
tabaka bilesimlerinin ayr1 ayri sinterlenmesinden elde edilen kirilma toklugu sonuglari

incelendiginde, TiB, miktar1 agirlikca % 0’ dan % 20’ ye artarken kirilma toklugu
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degerlerinde 6,6 MPa.m"® dan 10,8 MPa.m"® a artis oldugu gdriilmiistiir. TiB,
miktarinin agirlik¢a % 30 oldugu tabaka bilesiminde kirilma toklugu degerinin
9,2 MPa.m"? oldugu goriilmistiir. Alanyazinda TiB, sinterleme katkisinin matris
icerisinde ¢atlak saptirici olarak davranmasi nedeniyle kirilma toklugunu arttirdigi
belirtilmistir. Sekil 2.20 de verilen FAM 1 karma malzemesinin tabakalarina ait kirilma
toklugu sonuglart incelendiginde, TiB, miktar1 agirlikca % 0’ dan % 10’ a arttifinda
kirtlma toklugu degerinin 5,4 MPa.m"?* den 7,5 MPa.m"?’ ye arttig1 goriilmiistiir. TiB,
miktar1 agirhikea % 207 den % 30° a arttiginda kirilma toklugu degerinin
7,4 MPa.m"®* den 7,7 MPa.m"?’ ye arttig1 goriilmiistir. FAM 1 karma malzemesine ait
basma mukavemeti degeri (Cizelge 2.6) 1851 + 847 MPa olarak hesaplanmistir.
Sekil 2.21 ve Sekil 2.22° te verilen FAM 1 karma malzemesinin i¢yap1 goriintiileri
incelendiginde seramik ve matal fazlarin homojen olarak dagildigi ve siirekli ag yap1

olusturdugu gorilmiistiir.
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3. FONKSIYONEL ASAMALI SiC-TiB,-Al (FAM2) KOMPOZIT
MALZEMESININ SPARK PLAZMA SINTERLEME YONTEMIYLE
URETILMESINE Al KATKISININ ETKISI

3.1 Alanyazin

Kumar ve Singh (2018) basingsiz sinterleme yontemiyle SiC-Al ve SiC-B4C-Al
karma malzemeleri iiretmistir. Baglangi¢ olarak yaklasik 30 um tane boyutuna sahip
SiC, B4C, Al ve Mg tozlarimi kullanmislardir. SiCosAls, SiCooAljg, SiCeo(B4C)3sAls ve
SiCeo(B4C)30Alip olmak tizere dort farkli kompozisyon hazirlamislardir. Hazirlanan
kompozisyonlar1 600 MPa basing altinda hidrolik pres ile sekillendirdikten sonra Ar gaz
ortaminda 1400°C’ de 2 saat siireyle sinterlemislerdir. 1400°C’ de 2 saat siireyle
sinterlenen SiCosAls ve SiCopAl; seramik metal karma malzemesinde yiiksek yogunluk
elde edilememistir. Ancak, SiCeo(B4C)3s5Als ve SiCeo(B4C)30Alsp seramik metal karma
malzemelerinde B4C ilavesi ile sinterlenme iyilestirilmis ve kalinti gdzenek miktari
azaltilmistir. Ayrica, B4C ilavesi ile Al SiC - B4C’ yi 1slatabilmis ve tane arayliizlerinde
stv1 evre olusturarak sinterlenmeyi iyilestirmistir [31].

Mashhadi ve arkadaslari (2011) basingsiz sinterleme yontemiyle B4C-TiB,-Al
karma malzemesini iiretmislerdir. Baslangi¢ tane boyutlar1 1,3 pm, 3 um’ den diisiik
olan ve 1 pum’ den diisik olan sirastyla B4C, TiB, ve Al tozlart kullanilmstir.
Kompozisyonlar % 5 - 30 TiB; ve % 1 - 5 Al olacak sekilde hazirlanmistir. Hazirlanan
kompozisyonlar tekeksenli pres ile 80 MPa basing altinda sikistirildiktan sonra 180 MPa
basing altinda soguk esbasingli pres ile sekillendirilmistir. Ar gaz ortaminda 2050° ve
2150°C’ de 1 saat siireyle sinterlenmistir. Sinterleme sicakligi 2050°C” den 2150°C’ ye
arttirlldiginda sinterleme sirasinda olusan ¢ekmede artis gozlenmistir. Sinterleme
sirasinda Al katkisinin ¢ekme iizerinde etkili oldugu, fakat TiB, miktar1 arttikca
cekmedeki etkinin smirlandigr goriilmiistiir.  Sinterlenme sirasinda en c¢ok cekme
agirlikca % 5 Al ve % 30 TiB, katkili karma malzemede goriilmistiir. 2150°C’ de
% 30 TiB, ve % 2 Al katkili karma malzeme neredeyse tamamen sinterlenmistir. B4C
matrisinde Al ve TiB, evrelerinin bulunmasi ile esneklik modulii, sertlik ve kirilma
toklugunda elde edilen en yiiksek degerler sirasiyla 500 GPa, 35 GPa ve 6,2 MPa.m"?
olmustur. Basingsiz sinterlenmis B4C - TiB, karma malzemelerde, TiB, evresi tane
bliylimesini kontrol ederken Al sinterleme davranisini iyilestirmektedir [32].

Sahani ve arkadaslar1 (2016) basingsiz sinterleme ve SPS yontemiyle SiC-B4C-Al

karma malzemesini liretmislerdir. Baslangi¢ tozlar1 olarak tane boyutu 45 um’ den
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kiigiik olan SiC, B4C ve Al tozlar1 kullanilmistir. Hazirlanan kompozisyonlar ve iki

farkli yontemle iiretilen karma malzemelere ait 6zellikler Cizelge 3.1° de verilmistir.

Cizelge 3. 1. SiC - B4C - Al karma malzemesinin basingsiz sinterleme ve kivilcim plazma sinterleme
yontemiyle sinterlenmesi

Kompozisyon Yontem Uretim kosullar Kitlesel Sertlik

(agirhikea %) Yogunluk (GPa)
SiC B,C Al T t P (MPa) (%)

O (dKk)

60 35 5 1950 30 87 15,93
60 30 10 PS 1950 30 90 17,05
60 20 20 1950 30 &9 14,78
60 35 5 1300 5 50 96 19,6
60 30 10 SPS 1300 5 50 97 23,8
60 20 20 1300 5 50 96 20,95

( PS : Basingsiz sinterleme, SPS : Spark plazma sinterlemesi )

Her iki yontemle de iiretilen numunelerin evre analizleri sonucunda SiC, B4C, Al
evreleri yaninda tepkime tiriinleri (Al4SiCq4, AlgB4C7, AIBj; ve B13C,) de bulunmaktadir.
AlgB43sC; evresi basingsiz sinterlenen % 5 Al katkilt numunede goriilmektedir. Agirlikca
% 10 Al igeren karma malzemenin sertlik degeri, 1950°C’ de basingsiz sinterlenme
yontemiyle 17.05 GPa iken SPS yontemiyle 1300°C” de sinterlenmesi ile 23,8 GPa’ dir.
Bu durumda, SiC-B4C-Al karma malzemesinin iiretiminde SPS yontemi, basingsiz
sinterleme yontemine gore daha etkilidir [33].

Alanyazin taramasi sonucunda Al katkisi ile seramik malzemelerin (B4C, SiC vb.)
sinterleme davranist ile sertlik, kirilma toklugu gibi mekanik o6zelliklerin iyilestigi

gorilmiistiir.

3.2 Amac ve Hipotez
3.2.1 Amag¢

Yapilan ¢alismada SiC-TiB,-Al karma malzemelerin fonksiyonel asamali olarak
tasarlanip SPS yOntemiyle sinterlenmesinin amaci, siirekli ag yapiya sahip
seramik-metal karma malzemenin iiretilmesidir. Uretilecek kompozit malzemenin

mekanik, fiziksel vb. lstlinliiklerinin olabildigince korunmasi ve diigiik olan kirilma
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toklugunun iyilestirilmesi, Al toz katkili SiC - TiB; toz karisimlarin1 SPS yontemiyle
tek basamakta sinterleyerek saglanmasi amaglanmustir. Uretilecek karma malzemenin;

o kitlesel yogunluk degerinin %99 ve {izerinde olmasi,

e sertlik degerinin 1000 Hv ve iizerinde olmasi,

e basma mukavemetinin 1500 MPa ve tizerinde olmasi,

e Al katkis1 ile FAM karma malzemesinin kirilma toklugunun 6n tabakadan arka

tabakaya dogru artmasi hedeflenmistir.
FAM 2 tasariminda Al miktarinin karma malzemenin yogunluguna ve igyapisina

olan etkisinin belirlenmesi hedeflenmistir.

3.2.2 Hipotez

Agirlikca sabit TiB, oraninda, artan Al miktart ile FAM 2’ nin kirilma toklugu 6n

ylizeyden arka ylizeye dogru tedricen artmaktadir.

3.3 Yontem

Bu boliimde izlenecek yontemin akis semast Sekil 2.2° de verilen sema ile aynidir.
Bu siirecte, tasarlanan SiC-TiB,-Al toz bilesimleri yas karigtirma yontemiyle izopropil
alkol ortaminda, 6 mm capinda kiiresel SizN4 bilyeler kullanilarak Fritsch marka
Pulverisette 6 model eksenel degirmende 300 dev / dk’ de 60 dk siireyle karigtirilarak
hazirlanmistir. Hazirlanan ¢amur Heidolph marka WB2000 model doner kurutucuda
55 °C’ de kurutularak, izopropil alkol sistemden uzaklastirilmistir.

Baslangi¢ seramik tozlari1 olarak Alfa Aesar firmasina ait SiC (dso = 1 um), H. C.
Starck firmasma ait Grade D TiB; (dso = 5,023 um) ve Al (dso =3 pm) tozlar
kullanilmistir. Baglangi¢ tozlarmin tane boyut dagilimi Sekil 2.3’ teverilmektedir.

Hazirlanan toz bilesimleri Cizelge 3.2° de verilmektedir. Hazirlanan toz
bilesimleri, grafit kagitla kapli 20 mm ¢apindaki grafit kaliplarin icinde SPS yontemiyle
1800°C’ de 50 MPa basing uygulanarak 5 dk bekleme siiresi ile sinterlenmistir.
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Cizelge 3. 2. Agirlik¢a degisen Al miktarina gore hazirlanan toz bilesimleri

SiC TiB, Al Kisaltma
(agirhike¢a %) (agirhikeca %) (agirhikeca %)

70 20 10 70S20T10A

65 20 15 65S20T15A

60 20 20 60S20T20A

55 20 25 55S20T25A

3.3.1 Tane boyut analizi
Farkli tane boyutlarina sahip SiC, TiB, ve Al tozlart farkli oranlarda

karigtirilmasiyla hazirlanan bilesimlerin tane boyut dagilimi, Mastersizer 2000 cihazi

kullanilarak lazer kirinimi yontemiyle belirlenmistir.

3.3.2 Fonksiyonel asamali malzeme tasarimi

SiC-TiB,-Al seramik - metal karma malzemelerin tretiminde kullanilacak olan
FAM 2 tasarimlari, seramik miktar1 agirlikca % 75 ve lizeri, metal miktar1 agirlikca
% 25 ve altinda olacak sekilde kompozisyona bagli olarak tasarlanmistir. FAM 2
tasariminda, tabaka bilesimlerinin 1s1l genlesme katsayisi uyumlulugu da dikkate

alinmustir.

3.3.3 Yogunluk ol¢ciimii

SPS yontemiyle sinterlenen numuneler Archimedes’ in suya daldirma prensibiyle,
ASTM (373 - 88 standardi uygulanarak belirlenmistir [28]. Standarda gore, liretilen
numunelerin  kuru agirliklar1 alindiktan sonra saf su igerisinde 5 saat siireyle
kaynatilmalart ve bunun sonucunda askida ve yas agirliklarinin Glgiilmesi

gerekmektedir.

3.3.4 Mikroyapisal ve kimyasal nitelendirme

Uretilen numunelerin i¢yap1 incelemeleri ZEISS SUPRA 50 VP taramali elektron
mikroskobu ve / veya optik mikroskop ile yapilmistir. Uretilen numunelerin evre analizi

icin X-151n1 kirinim cihazi Rigaku—Miniflex (XRD) kullanilarak yapilmistir.
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3.3.5 Mekanik nitelendirme

Sertlik ol¢iimleri, iretilen karma malzemeler sicak ve/veya soguk kaliplama
yontemiyle kaliba almip ylizey parlatma islemi uygulandiktan sonra Emcotest
mikrosertlik 6l¢iim cihazinda yapilmistir. Kirilma toklugu dlgtimleri sertlik 6lgiimiinde
kullanilan sertlik ucunun numunenin ylizeyinde biraktig1 izlerdeki catlaklarin
uzunluklarmin Slgiilmesi sonucu hesaplanmistir. Basma testi igin Instron marka

cekme-basma test cihazi kullanilmistir.

3.4 Bulgular
3.4.1 Hazirlanan toz bilesimlerinin tane boyut analizi

Hazirlanan toz bilesimlerinin tane boyut analizi Sekil 3.1° de verilmistir. Yapilan
tane boyut analizi sonucunda, hazirlanan toz bilesimlerine ait yiginlarin genis bir

dagilima sahip oldugu belirlenmistir.

6| ds, ~ 1,128

e dsy ~ 1,249

N ds, ~ 1,338

‘g . ds, ~ 1,439

K3

E ; ——70S20T10A
—65S20T15A

60S20T20A
—55820T25A

\“'5°°qu\°>@f\qs\%"'qb PN NN R NG LI LR
OO AR AR C SO SN O RO

Tane Boyut (nm)

Sekil 3. 1. Farkli Al miktart iceren toz bilesimlerinin tane boyut dagilimi

3.4.2 Fonksiyonel asamali malzeme tasarimi

Fonksiyonel asamali malzeme iiretiminde tabaka bilesimleri arasindaki 1sil

genlesme katsayist uyumlulugu dikkate alinmasi gereken etmenlerden biridir.
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Kullanilan seramik ve metalik malzemeler arasindaki 1s1l genlesme katsay1 farki fazla
oldugu zaman tabakalar arasinda catlak olugmasi ve tabakalarin birbirinden ayrilmasi
s0z konusu olabilir. Seramik ve metalik malzemelerin miktar ve 1s1l genlesme
katsayilar1 kullanilarak FAM 2 tabakalarmin hesaplanan 1s1l genlesme katsayilar

Cizelge 3.3’te verilmistir.

Cizelge 3. 3. FAM 2 tabakalarimin 1s1l genlesme katsayilari

SiC-TiB, SiC-TiB, Al Al SiC-TiB,-Al
Tabakalarimin Isil Miktar: Miktari Isil Genlesme FAM
Genlesme (%) (%) Katsayisi (o) Tabakalarinin Isil
Katsayilari (o) (x10°%/°C) Genlesme
(x10°/°C) Katsayisi (o)
(x10°%/°C)
5,204 90 10 23,1 6,9
4,948 85 15 23,1 7,6
4,692 80 20 23,1 8,3
4,436 75 25 23,1 9,1

FAM 2 tabakalarinin hesaplanan 1si1l genlesme katsayilarina gore tabakalar
arasindaki 1s1l genlesme katsayist farki (Aa) 0,7 ile 0,8 arasinda degismekte olup,
% 10’un altindadir. .Bu hesaplamalara gore secilen kompozisyonlar i¢in tabakalar

arasinda catlak olusumu ve/veya tabakalagma riski bulunmamaktadir.

3.4.3 FAM 2’ nin sinterlenmesi

1800°C’ de 50 MPa basing altinda 5 dk siireyle sinterlenen toz bilesimleri
(Cizelge 3.2) ve fonksiyonel asamali SiC-TiB,-Al karma malzemesinin sinterleme
grafikleri sirasiyla Sekil 3.2, Sekil 3.3, Sekil 3.4, Sekil 3.5 ve Sekil 3.6’ da verilmistir.

Kuramsal ve deneysel calismalara gore, SiC’ nin Al ile tepkimeye girmesi
(Denklem 3.1) sonucunda Al4Cs; ve Si tepkime iiriinlerini meydana getirmektedir.
Denklem 3.1° deki tepkime sinterleme yoOntemine, sicakliga ve silireye bagli olarak

meydana gelmektedir [34].

4AL + 3SiC & Al,Cs + 3Si (3.1)
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Denklem 3.1° deki tepkime, A’ nin ergimesi sonucunda sicaklik yaklasik
850°C’ den yaklagik 1200°C’ ye artarken meydana gelmektedir. Sinteleme sicakligi
1600°C’ yi astiginda ise Denklemler 3.2 ve 3.3’ de yer alan tepkimeler meydana
gelmektedir [16].

AlCs o AL+ C (3.2)
C +Si & SiC (3.3)

70S20T10A, 65S20T15A ve 60S20T20A tabaka bilesimlerinin sinterlenmesi
sirasinda piston hareketi (Sekil3.2, Sekil 3.3 ve Sekil 3.4) eksi yonde sirasiyla — 0,25
mm, - 0,19 mm ve — 0,05 mm kadar olmustur. Tabaka bilesimlerindeki agirlikga Al
miktar1 % 25’ iken eksi yondeki genlesme sona ermistir. Sinterleme sirasinda piston
hareketinin tekrardan artiya dondiigii sicaklikta yogunlasma baglamaktadir [35].
70S20T10A, 65S20T15A, 60S20T20A ve 55S20T25A tabaka bilesimlerinin
sinterlenmesi sirasinda yogunlasma yaklasik 1450°C° de baslamis ve  yaklasik
1750°C’ de sona ermistir. Fonksiyonel asamali SiC-TiB,-Al karma malzemesinde ise
yogunlagma yaklasik 1250°C’ de baslamis ve 1750°C’ de sona ermistir. 1600°C ile
1750°C arasinda Denklem 3.2 ve Denklem 3.3” deki tepkimelerin meydana gelmesi

nedeniyle piston hareketi sabit kalmistir.
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Sekil 3. 2. 1800°C’ de sinterlenen 70S20T10A 'nin sinterleme grafigi
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Sekil 3. 3. 1800°C’ de sinterlenen 65S20T15A4° nin sinterleme grafigi

2000 -

1800 -

1600 -

1400 -

1200

1000

800

600 -

400

200

Zaman (s)

Sekil 3. 4. 1800°C’ de sinterlenen 60S20T20A4° nin sinterleme grafigi
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Sekil 3. 5. 1800°C’ de sinterlenen 55S20T25A4° nin sinterleme grafigi
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Sekil 3. 6. 1800°C" de sinterlenen FAM 2’ nin sinterleme grafigi

3.4.4 FAM 2’ nin yogunluk degerleri

1800°C’ de 50 MPa basing altinda 5 dk siireyle sinterlenen FAM 2’ nin yogunlugu

Archimedes prensibine gore Ol¢iilmiistiir. Sinterleme sonrast FAM 2’ nin kitlesel
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yogunlugu % 99,3, x-1sin1 yogunlugu ise 3,36 g/cm’ olarak hesaplanmistir. FAM 2

tabakalarinin sinterleme sonrasi kitlesel yogunluk degerleri Sekil 3.7’ de verilmistir.
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Sekil 3. 7. 1800°C’ de sinterlenmis agirlikca farkli Al iceren FAM 2 tabakalarinin kitlesel yogunluklar

Sinterleme sonrasit FAM 2 tabakalarinin x - 111 yogunluklart 3,35 ile 3,42 g/cm’

arasinda degismektedir.

3.4.5 FAM 2’ nin ve FAM 2 tabakalarinin evre analizleri
1800°C’ de iiretilen FAM 2 tabakalr1 (Sekil 3.2) ve FAM 2’ nin evre analizi

sonuclar1 Sekil 3.8° de verilmistir. Evre analizi sonuglarina gore, tepkime {irlinii

olusumu ihmal edilebilir diizeydedir.
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Sekil 3. 8. 1800°C’ de 5 dk siireyle sinterlenen FAM 2 tabakalari ve FAM 2’ nin evre analizi sonuglari

3.4.6 FAM 2’ nin ve FAM 2 tabakalarimn sertlik degerleri

FAM 2’ yi olusturan tabakalarin sertlik degerleri Sekil 3.9° da verilmistir.

FAM tasariminda 1. (2035 + 1,35 Hv10) ve 3. (1959 + 1,80 Hv10) tabakalarin
sertlik degerleri arasinda % 0,7’ lik bir fark vardir. Agirlikca %25 Al katkili son
tabakanin sertlik degeri (2013 £+ 1,26 Hv10) ile agirlikca %20 Al katkili 3. tabakanin
sertlik degeri (1959 + 1,80 Hv10) arasinda % 0,5’ lik bir fark vardir. FAM 2
tabakalarmin ayr1 ayri sinterlenmesi sonucunda sertlik degerlerinde siirekli artan veya
azalan bir egilim olmadig saptanmistir. Uretilen FAM 2’ nin tabakalara gore sertlik

degerleri Sekil 3.10° da verilmistir.
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Sekil 3. 9. FAM 2 tabakalarinin sertlik degerlerinin Al katki miktarina bagli degisimi
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Sekil 3. 10. FAM 2 tabakalarinin sertlik degerleri

FAM 2’ nin 1. (1459) ve 4. tabakasi (1497) arasinda % 0,4’ liik bir fark vardir.
Tabakalarin sertlik degerleri, Al miktar1 agirlikca %20’ ye artarken azalan bir davranig
sergilemektedir. Agirlikca %20 Al katkili tabakanin (3. tabaka) sertlik degeri (1425) ile
agirlikca %25 Al katkili tabakanin (4. tabaka) sertlik degeri (1497) arasinda %0,7’ lik
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bir fark vardir. Al miktar1 agirlikca % 20 den % 25° e artarken sertlik degeri artan bir
davranig sergilemektedir.

Alanyazinda, artan Al ve TiB, katki orani ile mekanik 6zelliklerin (sertlik, kirilma
toklugu vb.) arttigi belirtilmistir. Elde edilen deneysel bulgular, sabit TiB, katki
oraninda (agirlikca % 20) Al miktar1 arttirildikca sertlik degerinin 6n tabakadan arka
tabakaya dogru azaldigimi gostermistir. FAM 2 tabakalarmin igyapilar (Sekil 3.13 ve
Sekil 3.14) incelendiginde, 4. tabakada (% 25 Al katkili) kalint1 gézenek miktarinin en
az oldugu ve yogunlagmanin en ¢ok bu tabakada gerceklestigi goriilmiistiir.

Agirlikca % 10 - % 20 Al araliginda, artan Al miktar1 ile sertligin diigmesi,
dorudan Al metalin sertliginin seramiklerin sertligine gore ihmal edilebilecek kadar
diisiikk olmasma baglanmigtir (Sekil 3.9). Buna karsin, Al miktart % 20’ den % 25’ ¢
arttirlldiginda, sertlik degerinde beklenmedik hafif bir artis gozlenmistir (Sekil 3.9). Bu
beklenmedik sertlik artigt sertlik Ol¢limlerinde numuneden numuneye degisiklik
gosteren standart sapmadan kaynaklanabilecegi gibi, Al’nin sinterleme sicakligindaki
buharlasma oraninin Al miktarina bagli olarak degismesinden de kaynaklanmis

olabilecegi degerlendirilmistir.

3.4.7 FAM 2’ nin ve FAM 2 tabakalarimin kirilma toklugu degerleri

Kirtllma toklugu olgiimii sertlik Ol¢iimiinde vurulan sertlik ucu izinin biraktigi
izdeki c¢atlak uzunluklarmin 6l¢iilmesi sonucu hesaplanmigtir. FAM 2’ yi olusturan
tabakalarm kirilma toklugu degerleri Sekil 3.11° de verilmistir. Agirhikca % 15 Al
katkili 2. tabakanin kirilma toklugu 7,0 = 0,7 MPa.m"? olarak hesaplanmistir. Agirlikca

2 olarak

% 25 Al katkis1 olan son tabakanin kirilma toklugu ise 5,6 = 0,6 MPa.m'
hesaplanmistir. Al miktar1 agirlikca % 15 ten % 25° e artarken kirilma toklugu
degerleri azalan bir davranig sergilemektedir. FAM 2’ nin kirilma toklugu degerleri

Sekil 3.12° de verilmistir.
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Kirilma Toklugu (MPa.m!?)

Al Miktan (agirhik¢a %)

Sekil 3. 11. FAM 2 tabakalarindan alinan sertlik él¢iimlerinden hesaplanan kirilma toklugu degerleri

Kirilma Toklugu (MPa.m'?)

——

Al Miktan (agirhik¢a %)

Sekil 3. 12. FAM 2’ in tabakalarindan alinan sertlik ol¢iimlerinden hesaplanan kirilma toklugu degerleri

Agirlikga

%10

Al

iceren  tabaka  bilesiminin  kirilma  toklugu

7,2 + 0,8 MPa.m"? iken agirlikca %25 Al igeren tabaka bilesiminin kirilma toklugu

56



8,2 + 0,6 MPa.m"?" dir. Al katki miktar1 agirlik¢a % 15° den % 20’ ye artarken kirilma
toklugunun 7,5 + 0,3 MPa.m"? den 6,2 + 0,3 MPa.m"?® ye diistigii goriilmiistir. FAM
tasarimi i¢in kurulan hipotezde artan Al katkisi ile kirilma toklugu degerlerinin 6n
yilizeyden arka yiizeye dogru artmasi ongdriiliiyordu. Buna karsin, FAM 2 tabakalarinin
hesaplanan kirilma toklugu degerlerine gore Al katkisi arttik¢a kirilma toklugu degerleri

On yiizeyden arka yiizeye dogru degismekle birlikte bir artig sergilemedigi saptanmaistir.

3.4.8 FAM 2’ nin basma gerilmesi

Cizelge 3.4° te FAM 2’ nin basma gerilmesi degerleri verilmistir. FAM 2 karma
malzemesinin basma gerilmesi degeri yapilan 5 Ol¢liimiin ortalamasi alinmig ve

1291 + 257 MPa olarak hesaplanmustir.

Cizelge 3. 4. FAM 2’ nin basma gerilmesi degerleri

FAM 2 Yiik (kN) Gerilme (MPa) Standart Sapma
1. Olgiim 49,92 886,32
2. Olgiim 68,99 1383,00
257
3. Olgiim 36,40 1555,60
4. Olgiim 27,26 1416,10
5. Olgiim 25,62 1215,40
Ort. 1291

3.4.9 FAM 2’ nin icyapisi

Sekil 3.13° t¢ FAM 2 tabakalarinin optik mikroskop goriintiileri verilmistir. Al
miktar1 attik¢a kalinti gézenek miktarinin azaldigi ve yogunlagsmanin saglandig
goriilmiistiir. TiB, tanelerinin matris igerisinde homojen dagildigr ve seramik—metal

evrelerin siirekli ag yap1 olusturdugu saptanmistir.
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(70 SiC — 20TiB, - 10 Al)

(60 SiC —20TiB, - 20 Al)

(55 SiC - 20TiB, - 25 Al)

Sekil 3. 13. FAM? tabakalarinin optik mikroskop goriintiileri ( 10X )
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(70 SiC — 20TiB, - 10 Al)

(65 SiC — 20TiB, - 15 Al)

(60 SiC — 20TiB, - 20 Al)

(55 SiC — 20TiB, - 25 Al)

Sekil 3. 14. FAM 2 tabakalarinin optik mikroskop goriintiileri ( 20X )
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3.5 Tartisma

Boliim iicte yapilan ¢alismada, boliim baslangicinda kurulan hipoteze gére FAM
tasarimi (Cizelge 3.2) yapilmistir. 1800°C’ de ayr1 ayri sinterlenen FAM tasarimina ait
tabaka bilesimlerinin kitlesel yogunluk degerleri (Sekil 3.7) degerlendirildiginde, FAM
tasarimindaki tabaka bilesimlerinin goézenek miktarlarinin % 1’ in altinda oldugu
goriilmiistiir. Uretilen FAM 2 karma malzemesinin kitlesel yogunluk degeri ise % 99,3
olarak elde edilmistir. Alanyazinda Al katkisinin seramik malzemelerin (SiC, B4C vb.)
yogunlagmasima katkida bulundugu belirtilmistir. Yapilan evre analizi (Sekil 3.8)
sonucunda B;3;C tepkime {iriiniiniin olustugu goriilmiistiir. Evre analizi sonuglarina gore
SiC’ nin farkli yapilarindan Moissanite - 4H’ m olustugu goézlenmistir. Bu durum
alanyazinda Al’ nin sistem i¢inde Moissanite - 4H olusumunu destekledigi seklinde
belirtilmistir. Sekil 3.9’ da verilen FAM 2 tasarimina ait tabaka bilesimlerinin ayr1 ayri
sinterlenmesinden elde edilen sertlik sonuglar1 incelendiginde Al miktar1 % 10’ dan
% 20’ ye arttirnlldiginda sertlik degerlerinin azaldigir gortilmustiir. Al miktar1 agirlikca
% 20’ den % 25’ e arttirlldigi zaman sertlik degeri 1959 + 1,8 Hv10’ dan
2013 £ 1,3 Hvl0’ a artmistir. Sekil 3.10° da verilen FAM 2 karma malzemesinin
tabakalarina ait sertlik sonuglari incelendiginde 6n tabakadan arka tabakaya dogru
sertlik degerlerinin artan veya azalan yonde olmadigi goriilmiistiir. Sertlik degerleri Al
miktart agirlikca % 20’ ye kadar arttirilirken azalan yonde davranis sergilemistir. Al
miktar1 agirlikca % 20° den % 25’ e arttirildiginda ise sertlik degeri artan bir davranig
sergilemigtir. En yiliksek sertlik degeri FAM 2° nin 4. tabakast olan
% 55 SiC-% 20TiB,-% 25 Al kompozisyonda 1497 + 0,76 Hv10 olarak elde edilmistir.
Sekil 3.11° de verilen FAM 2 tasarimina ait tabaka bilesimlerinin ayr1 ayri
sinterlenmesinden elde edilen kirilma toklugu sonuglari incelendiginde, Al miktar
agirlikga % 10° dan % 15’ e artarken kirlma toklugu degerlerinin 5,6 MPa.m'** den
7,0 MPa.m"?® ye arttig1 goriilmiistiir. Sekil 3.9” da sertlik degeri azalirken (Al miktari
% 10’ dan % 15° e arttirildiginda) kirilma toklugu artmistir. Ancak Al miktarinin
agirlikga % 15° ten % 25’ e arttinldiginda kirilma toklugu degerlerinin 5,5 MPa.m"?’ ye
diistiigii gorilmiistiir. Sekil 3.12° de verilen FAM 2 karma malzemesinin tabakalarina
ait kirtlma toklugu sonuglar1 incelendiginde, Al miktar1 agirlik¢a % 10 dan % 15° e
arttirlldiginda kirlma toklugu degerinin 7,2 MPa.m'* den 7,5 MPa.m'® ye arttig1
goriilmistiir. Al miktart agirlikca % 20’ den % 25° e arttirldiginda kirilma toklugu
degerinin 6,2 MPa.m"*’ den 8,2 MPa.m"?’ ye artti§1 goriilmiistiir. Tabaka bilesimlerinin
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kirilma toklugu degerlerine gore Al katkisi arttikca kirilma toklugu degerlerinin 6n
ylizeyden arka yilizeye dogru siirekli artan veya azalan yonde olmadigi saptanmistir.
FAM 2’ nin basma gerilmesi degeri 1291 + 257 MPa olarak hesaplanmigtir
(Cizelge 3.4). Sekil 3.13 ve Sekil 3.14° te farkli biiylitmelerde FAM 2 karma
malzemesinin tabakalarina ait optik mikroskop goriintiileri incelendiginde, Al miktari
arttikca kalint1 gozenek miktarimin azaldig1r goriilmektedir. Seramik ve metal evrelerin

homojen olarak dagildig: ve siirekli olan bir ag yap1 olusturdugu belirlenmistir.
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4. GENEL TARTISMA

Bu c¢aligmada, fonksiyonel asamali SiC-TiB;-Al karma malzemelerinin zirh
uygulamalarinda kullanimini arttirmak i¢in iki farkli tasarim yapilmistir. Fonksiyonel
asamalr malzeme tasarimi kompozisyona bagli olarak yapilmis ve iiretilen FAM’ larin
sertlik, kirilma toklugu ve basma mukavemeti gibi mekanik Ozelliklerinin
iyilestirilmesine yonelik ¢aligmalar yapilmistir.

Alanyazin incelendiginde SiC-TiB,-Al karma malzemesinin FAM tasarimi ve
SPS yontemi ile tek basamakta {iretilmesi iizerine yapilan bir ¢aligmaya rastlanmamustir.

Bu calismada, iki farkli hipoteze bagli iki farkli FAM tasarimi yapilmistir. FAM 1
karma malzemesi i¢in kurulan hipotez, Sabit Al (agirlikca %20) miktarinda degisen
TiB, katkis1 (agirlikga %0-%30) ile mekanik 6zelliklerin (sertlik, kirilma toklugu,
basma mukavemeti) On tabakadan arka tabakaya gidildik¢e tedricen degismektedir
seklindedir. Buna bagli olarak, Cizelge 2.3’ te kompozisyonlar1 verilen tabaka
bilesimleri tasarlanmigtir. Tasarlanan tabaka bilesimlerinin 1s1l genlesme katsay1
uyumlulugu (Cizelge 2.4) incelenmistir. Uretilecek FAM 1 karma malzemesi igin,
kitlesel yogunluk degerinin % 99 ve lizerinde olmasi, sertlik degerinin 1000 Hv ve
tizerinde olmasi, basma mukavemetinin ise 1500 MPa ve tzerinde olmasi
hedeflenmistir.

Bu hedefler dogrultusunda ilk olarak sinterleme sicakligi 1800°C olarak
belirlenmis ve FAM 1 tabaka bilesimlerinin ayr1 ayri sinterlenme davranigi
incelenmistir. 1800°C* de, 50 MPa basing altinda 5 dk siireyle ayr1 ayri sinterlenen
FAM 1 tabaka bilesimlerinin kitlesel yogunluklarinin % 99 {izerinde oldugu
goriilmiistiir (Sekil 2.7). Uretilen FAM 1 karma malzemesinin kitlesel yogunlugu
hedeflendigi gibi % 99’ un lizerinde elde edilmistir.

Alanyazinda, SiC ve Al arasinda olusan tepkime sonucunda AlsC; evresinin
olustugu belirtilmektedir. FAM 1 tasarimima ait tabaka bilesiminin (STAI)
1500-1800°C arasindaki sicakliklarda 50 MPa basing altinda 5 dk siireyle sinterlenmesi
sonucunda yapilan evre analizi sonucuna (Sekil 2.15) gore Al4C; evresinin 1800°C’ de
gozlenmedigi gorilmiistiir. FAM 1 (SiC - TiB; - Al) karma malzemesine yapilan evre
analizi sonuglarina gore SiC (Moissanite - 6H ve Moissanite - 4H), TiB,, Al ve Al4Si,Cs
ara evreleri disinda bir tepkime {irliniine rastlanmamistir (Sekil 2.16). Alanyazinda,

AlL4Si,Cs evresinin Al4Cs evresinin oksitlenmesi sonucu olustugu belirtilmektedir.
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SiC-TiB;-Al (FAM 1) karma malzemesinin sertlik, kirtlma toklugu ve basma
mukavemeti degerleri incelenmistir. Sekil 2.18 ve Sekil 2.20° de verilen sertlik ve
kirilma toklugu degerleri incelendiginde artan TiB, katkist ile (agirlik¢ca % 0 - % 30)
FAM 1 karma malzemesinin sertlik ve kirilma toklugu degerlerinin 6n tabakadan arka
tabakaya gidildikge arttig1 goriilmiistiir. FAM 1 karma malzemesi i¢in kurulan hipotezin
dogru oldugu belirlenmistir. Ayrica, liretilen FAM 1 karma malzemesinin tabakalarinin
sertlik degerlerinin (1738 Hv10 — 2012 Hv10) hedeflenen (1000 Hv ve iizeri) degerin
iizerinde oldugu belirlenmistir (Sekil 2.18). Alanyazinda artan TiB, miktar1 ile

(hacimce % 24) kirilma toklugunun 6,6 MPa.m"?

oldugu yer almaktadir. FAM 1
tasarimina ait son tabaka olan STA 7 agirlikca % 30 (hacimce % 22,4) TiB,
icermektedir ve kirilma toklugu degeri 7,7 MPa.m'? elde edilmistir (Sekil 2.20).

FAM 1 karma malzemesine yapilan basma gerilmesi sonuglari incelendiginde
(Cizelge 2.6) basma gerilmesi degerinin hedeflenen (1500 MPa) degerin iizerinde
oldugu belirlenmistir.

SPS yontemi ile tek basamakta {iretilen SiC-TiB,-Al (FAM 1) karma
malzemesinin seramik ve metal evrelerinin siirekli bir ag olusturdugu ve matris
icersinde homojen dagildigi Sekil 2.22 ve Sekil 2.23* deki igyap1 goriintiileri ile
desteklenmektedir.

FAM 2 karma malzemesi i¢in kurulan hipotez ise, Sabit TiB, miktarinda
(agirlikca % 20) degisen Al katkisi (agirlikga % 10 - % 25) ile kirilma toklugu 6n
tabakadan arka tabakaya dogru tedricen degismektedir seklindedir. Buna bagli olarak,
Cizelge 3.2’ de kompozisyonlar:1 verilen tabaka bilesimleri tasarlanmistir. Tasarlanan
tabaka bilesimlerinin 1s1l genlesme katsayisi uyumlulugu (Cizelge 3.3) incelenmistir.
Uretilecek FAM 2 karma malzemesi icin, kitlesel yogunluk degeri, sertlik degeri ve
basma mukavemetinin sirasiyla % 99 ve iizerinde, 1000 Hv ve iizerinde ve 1500 MPa
ve lizerinde olmas1 hedeflenmistir.

Bu hedefler dogrultusunda, FAM 2 tabaka bilesimlerinin 1800°C’ de 50 MPa
basing altinda 5 dk siire ile ayr1 ayr sinterleme davraniglart incelenmistir. Ayri ayri
sinterlenen FAM 2 tabaka bilesimlerinin kitlesel yogunluklarinin % 99 un iizerinde
oldugu goriilmiistiir (Sekil 3.7). Uretilen FAM 2 karma malzemesinin kitlesel
yogunlugunun da hedeflendigi gibi % 99’ un ilizerinde oldugu saptanmistir.

FAM 2 karma malzemesine yapilan evre analizi sonucunda Al:C; evresinin

gozlenmedigi belirlenmistir (Sekil 3.8).
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SiC-TiB;-Al (FAM 2) karma malzemesinin sertlik, kirtlma toklugu ve basma
mukavemeti degerleri incelenmistir. Sekil 3.10 ve Sekil 3.12° de verilen sertlik ve
kirilma toklugu degerleri incelendiginde artan Al katkist ile (agirlikca % 10 - % 25)
FAM 2 karma malzemesinin sertlik ve kirilma toklugu degerlerinin 6n tabakadan arka
tabakaya gidildik¢e artan veya azalan yonde degismedigi goriilmiistiir. FAM 2 karma
malzemesi i¢in kurulan hipotezin dogru oldugu kanitlanamamaistir. Al miktar1 agirlikca
% 15° e arttirlldiginda sertlik degeri azalirken kirilma toklugu degeri artmigtir.
Alanyazinda Al miktar1 agirlikca % 20 ve lizerinde iken sertlik degerlerinin azaldig1
belirtilmisti. FAM 2 karma malzemesinin tabakalarmin sertlik degerlerinin
(1459 Hv10 — 1497 Hv10) hedeflenen (1000 Hv ve iizeri) degerin iizerinde oldugu
belirlenmistir (Sekil 3.10). FAM 2 tasarimina ait agirlikca % 15 (hacimce % 18,3) Al

iceren tabakanin kirilma toklugu degeri 7,5 MPa.m"?

olarak hesaplanmistir(Sekil 3.12).

FAM 2 karma malzemesine yapilan basma gerilmesi sonuglari incelendiginde
(Cizelge 3.4) basma gerilmesi degerinin hedeflenen degerin (1500 MPa) altinda oldugu
belirlenmistir. FAM 1 ve FAM 2 karma malzemelerinin basma gerilmesi degerleri
incelendiginde, agirlikca % 0 — 30 TiB, iceren FAM 1’ in basma gerilmesinin
(1851 + 847 MPa) agirlikca % 20 TiB; iceren FAM 2’ ye (1291 + 257 MPa) kiyasla
daha yiiksek oldugu belirlenmistir.

SPS yontemi ile tek basamakta {iretilen SiC-TiB,-Al (FAM 2) karma
malzemesinin seramik ve metal evrelerinin siirekli bir ag olusturdugu ve matris
icersinde homojen dagildigi Sekil 3.14 ve Sekil 3.15° teki igyapr goriintiileri ile
desteklenmektedir.

FAM 1 ve FAM 2 karma malzemeleri incelendiginde, artan TiB, miktarinin
SiC-TiB;,-Al karma malzemesinin mekanik 6zelliklerini iyilestirdigi ve TiB, ve Al
katkilari ile SiC seramiklerinin sinterlenme davraniginin iyilestirildigi goriilmiistiir.

Son olarak FAM yaklagimiyla iiretilen ve mekanik ozellikleri 6n yiizden arka
yiize dogru tedricen degisen SiC-TiB,-Al karma malzemelerin zirh uygulamalarinda

basarili bir sekilde kullanilabilecegi diisiiniilmektedir.
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