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SICAK PRESLEME iLE SINTERLENMIS a-SiC MATRIiKSLI B,C
KOMPOZITLERININ OZELLIiKLERINIiN iINCELENMESI

OZET

Silisyum karbiir, sahip oldugu yiiksek sertlik, diisiik yogunluk, yiiksek oksidasyon
direnci, termal iletkenlik, termal sok dayanimi ve degismeyen egme mukavemeti
ozellikleri ile giiniimiizde dikkat ¢ceken ileri teknoloji seramik malzemeleri
arasindadir. Son zamanlarda, silisyum karbiiriin sekillendirilmesinde basingsiz
sinterleme yonteminin kullanilmaya baslanmasi bu malzemeye olan ilgiyi daha da
arttirmistir.

Daha 6nceki ¢alismalarda, silisyum karbiire belli miktarlarda yapilan bor karbiir
ilavesinin, farkli sicakliklarda silisyum karbiiriin yogunluk ve kirilma toklugu
degerlerine yaptig1 etki incelenmis ve olumlu sonuglar alinmistir.

Bu calismada SiC i¢ine ii¢ farki oranda B4C ilavesi yapilmis, hazirlanan toz
karisimlart ve % 100 SiC iceren toz ile beraber ii¢ farkli sicaklikta sicak preste
sinterlenmistir. Basing ve zaman sabit tutularak sinterlemeler SOMPa basing altinda 1
saat siire ile yapilmistir. Sinterleme sonucu elde edilen malzemelerin mekanik ve
mikroyapi1 6zellikleri incelenmistir. Bor karbiir, hacimce % 5; 10 ve 15 oranlarinda
ilave edilmistir. Malzeme, 2100°C, 2200°C ve 2250°C sicakliklarda sinterlenmistir.

Yapilan caligmalar sonucunda, numunelerde sertlik, artan bor karbiir ilavesi ve
sicakliga baglh olarak artmaktadir. Bor karbiir ilavesi yapilmayan numunelerde sertlik
degeri 200 ila 500 Vickers iken %15 B4C ilavesi yapilmis malzemede, 2250°C"de
2000 Vickers degerine kadar artmistir. B4C ilavesi ve artan sicaklik, SiC’iin
sinterlenebilme 6zelligini olumlu yonde etkilemis, yapidaki poroziteler azalmis ve
daha yogun bir kompozit elde edilmistir. B4sC gevrek bir malzeme olmasina ragmen,
sinterlemeye olan bu olumlu katkisi, sicakligin da yiikselmesiyle beraber egme
mukavemeti degerlerinde de artisa sebep olmustur.

X



AN INVESTIGATION OF THE PROPERTIES OF HOT PRESSED a-SiC
MATRIXED COMPOSITES CONTAINING B4C

SUMMARY

Silicon Carbide, SiC, has received a special attention as advanced ceramic material
recently since it offers superior properties such as high hardness, low bulk density,
high oxidation resistance, thermal conductivity, thermal shock resistance. Recently,
pressureless sintering has received attention as a most extensively practiced forming
method for SiC.

The effect of B4C addition on the densification of SiC was investigated as a function
of temperature by hot pressing. A fine grained microstructure exhibiting high fracture
toughness without formation of undesired discontinuous grain growth was obtained
with an optimum B4C addition.

In this study, B4C is added to SiC system in three different compositions and then
powder mixtures and 100% SiC are hot pressed at temperatures of 2100°C, 2200°C
and 2250°C. Sintering pressure and time held constant, which are 5S0MPa and an
hour. After sintering, specimens are studied by means of mechanical properties and
microstructure. Boron carbide is added in ratios of 5%; 10%, 15% in volume.

After sintering processes, hardness is affected by increasing temperature and addition
of B4C. Specimens without B4C additive had hardness values of between 200—500
Vickers while the specimen with 15% B4C addition sintered at 2250°C had hardness
value of up to 2000 Vickers. Also, increasing temperature and addition of B4C effect
the relative density of the specimens too because of the improvement in the sintering
ability of SiC. In spite of the boron carbides brittle structure, rupture strength also
increases with the addition of B4C due to its positive influence to the sintering
mechanism.



1. GIRIS ve AMAC

Giintimiizde ileri teknoloji kompozitlerinin yonlendirdigi yeni bir devrimin
ortasindayiz. Bu yeni sinif malzemeler farkli 6zelliklere sahip bilesimlerin bir araya
gelmesiyle birlikte, tek basina kullanilan elementlerden daha fazla iistiin 6zellikleri
saglayarak radikal bir degisime sebep olmuslardir. Sahip olduklar iistiin 6zellikler
teknolojik gelismeler icin onlar1 vazgecilmez malzemeler yapmistir. Endiistri
temsilcileri bu malzemelerin 21’inci yiizyi1lda olusacak ekonomik ticaret alaninda

kritik bir role sahip olacaklarina inanmaktadirlar [1].

Silisyum Karbiir (SiC), yiiksek sicakliklarda ulastigi, iyi mekanik ozelliklerle ileri
teknoloji seramiklerinin en Onemlileri arasinda yerini almis bir malzemedir. SiC,
diisitk termal iletkenlige, diisiik termal genlesme katsayisina, yiiksek termal sok
dayanimina sahip, sert, yar1 iletken ve elmastan daha biiyiik refraktif indeks degerine
sahip bir malzemedir. Asindiric1 bir toz olarak, asindirici takim malzemelerinde ve
parlatma islemlerinde kullanilmaktadir. Silisyum karbiir elmas ve bor karbiirden daha
diisiik sertlige sahip olmakla beraber, ¢cok genis bir bicimde metal dis1 malzemelerin
ogiitiilmesinde, sert malzemelerin son isleme kademelerinde ve seramik pargalarda

iiretim maliyetinin onemli oldugu zamanlarda dolgu olarak kullanilir.

Bunlarin disinda, seramik kaplamalarda, asinma bilesenlerinde; 1sitma elemanlarinda;
kaplanmis asindiricilarda; seramik pompalarda; seramik ve metal matriks

kompozitlerde; seramik conta ve halkalarda ve hafiza disklerinde kullanilmaktadir .

SiC, sahip oldugu kovalent yapidan dolay1 tek basina sinterlenmesi ¢ok zor bir
malzemedir. Bu sebeple sinterlenmesi sonucunda yogun bir yap1 elde edilebilmesi
icin, sisteme sivi veya kati faz sinterleme mekanizmasin1 hizlandiracak katki
maddeleri eklenir. Bunlardan ikisi de SiC’iin sinterlenebilme 6zelligini kat1 difiizyon

prosesiyle hizlandiran karbon ve bordur [2-6].

Bor karbiir (B4C), yiiksek ergime sicakligina, yiliksek sertlige, iyi mekanik 6zelliklere,
diisitk yogunluga, yiiksek notron absorblama 6zelligine sahiptir. Ayrica, kimyasal
maddelere kars1 direnci oldukga yiiksek bir malzemedir. Bor karbiir, elmas ve kiibik

bor nitriir'den sonra bilinen ii¢lincii en sert malzemedir [1].
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Ekonomik olarak elmastan daha avantajli olmasindan dolay1 bor karbiir asindirici ve
parlatic1 olarak kullanilmaktadir. Bor karbiir, yiiksek sicakliklarda halojenlere karsi
reaktivitesinden dolayr bir¢ok oksit olmayan bor kimyasalinin {iiretiminde
kullanilmaktadir. Bor karbiiriin ince toz halinde kullanildig1 bir bagka uygulama alam

ise silisyum karbiiriin sinterlenmesinde sinterlemeye yardime1 olarak kullanilmasidir.

Genel olarak teorik yogunluga yakin bor karbiir malzemeleri sicak presleme,
sinterleme ve sicak izostatik presleme yontemleriyle elde edilir. Bu islem vakum veya
argon atmosferi altinda, grafit kaliplar kullanilarak sicak presleme yontemi ile 1900-

2200° C sicakliklar arasinda uygulanmaktadir.

Bor karbiiriin baslica kullanim alanlari arasinda iifleme memeleri, tel cekme
isleminde kullanilan kalip malzemeleri, niikleer reaktorlerde notron absorblayici
malzemeler sayilabilir. Ayrica diisiik yogunluk, yiiksek elastik modiil ve sertlik gibi
birtakim {istiin 6zelliklerinden dolay1 zirh malzemesi yapiminda kullanilan ve bor
karbiir esasli seramik-metal kompozitleri arastirmacilarin ilgi odagi haline gelmistir

[1,5.6].

Bor karbiir ve silisyum karbiir kompozitlerin tiretimi 1960’11 yillarda baglamistir.
Genel olarak bor karbiir silisyum kompozitler 2000 °C civarindaki sicakliklarda sicak
preslenerek notron emici plakalarda, hafif zirhli yapiminda ve asindirici malzeme
olarak kullanilmaktadir. Bor karbiir-silisyum karbiir kompozitleri hafif personel zirhi
ya da havacilikta zirh malzemesi olarak kullanilmaktadirlar. Ayrica iiretilen zirh
malzemeleri diisiik kalibreli, diisik hizdaki silahlara kars1 koruyucu olurlar.
Kompozit malzemeler ekstriizyon kaliplarinda, kum pisirme memelerinde, kagit
yapiminda kullanilan makinalarin emme kutusu kapaklarinda ve samandira toplarinda

kullanilmaktadir [6].

Bu calisgmanin amaci, silisyum Kkarbiiriin sinterlenme kabiliyetini ve mekanik
ozelliklerini tokluk, sertlik, egme mukavemeti, mikroyapt yoOniinden karbon
yogunlugu fazla olan bor karbiir tozu ilavesi ile yiiksek sicaklik ve yiiksek basincta

sicak presleme teknigi ile gelistirmektir.



2. TEORIK BiLGI

2.1 Kompozit Malzemeler

Kompozit malzemeler, iki veya daha fazla farkli 6zellikte malzemenin makro Slciide
bir araya getirilmesiyle iiretilir. Bu tasarim kompozitin mikroyap bilesenlerinden her
birinin arzu edilen en iyi Ozelliklerini sisteme kazandiracak sekilde yapilmalidir.
Boylece malzemenin mekanik ozelliklerinin gelistirilmesi amaglamr. Ornegin
mukavemet, mukavemet/yogunluk, elektrik ve 1s1l iletkenlik, yorulma omrii, aginma
direnci, korozyon direnci, yiiksek sicaklik mekanik o6zellikleri kompozit malzeme
sistemleri kullanilarak gelistirilebilecek ozelliklerdir. Kisaca kompozit malzemeler
belirli bir amaca en uygun ozelliklere sahip malzemeler uygun tekniklerle bir araya
getirilirler. Yap1 bilesenlerinin farkli karakteristik 6zellikleri kompozit malzeme
yapisinda biitiinlesir. Bu nedenle kompozitin sahip oldugu 6zelliklerin tiimiinii tek bir
yapt bilesenlerinde gormek miimkiin degildir. Kompozit malzemelerde amag fiziksel,
mekanik veya kimyasal 6zelliklerden herhangi birinin veya birkacinin gelistirilmesine
yonelik olabilir. Kompozit sistem matris fazi ile fiber, visker veya partikiil seklinde
olabilecek takviye fazi olmak iizere iki bilesenden ibarettir. Kompozit karakteri,
matris fazinin polimer, metal veya seramik olusuna gore isimlendirilir. Kompozit
malzemelerin avantajlar1 yiiksek dayamim, agirlik azalmasi, uzun Omiir, yiiksek
korozyon direnci, azaltilabilen veya arttirilabilen termal ve elektriksel iletkenlikleri
olarak Ozetlenebilir. Bu malzemelerin dezavantajlan ise yiiksek hammadde ve isleme
maliyeti, degisken Ozelliklerde olas1 zayifliklar, diisiik tokluk, geri doniisiimiiniin
olmamas1 ve analiz yapimindaki zorluklar olarak 6ne ¢ikmaktadir [7]. Miihendislik

malzemelerinin gecerli bir tanimlamayla agiklanmasi 3 sekilde olur:

1) Elementel veya basit seviye: Bu seviyede tek molekiillerin ve kristal kiimelerin ve
tim malzemelerin iki veya daha fazla atomdan olugmalarnt kompozit
olarak adlandirilabilir. Bunlar bilesimleri, alagimlari, polimerleri ve seramikleri icerir;

saf elementler hari¢ tutulur.

2) Mikroyapisal seviye: Bu seviyedeki kristaller, fazlar ve bilesimlerde, kompozit
tanimlamasi iki veya daha fazla farkli kristallerin, molekiil yapilarinin veya fazlarinin

3



birlesmesiyle olugsmus bir malzeme diye tanimlanir. Bu tantmlamayla bircok malzeme
geleneksel bir bicimde monolitik veya homojen olarak kompozit adiyla tanimlanir.
Tek fazli alagimlardan 6rnegin, tung bu tanimlamayla monolitik, celik yani karbon ve

demirin ¢ok fazli alasimi ise kompozit olur.

3) Makroyapisal seviye: Bu seviyede ise farkli makro bilesenlerden olusmus malzeme

sistemlerinden bahsedilir, bunlar ise matriksler, partikiiller ve fiberlerdir.

Sonug olarak kompozit malzeme, iki veya daha fazla makro bilesenlerin farkli sekil

ve oranlarda karistirilmasindan olusan bir malzeme sistemidir.

Sekil 2.1°de goriildiigii gibi literatiirde kompozitler 5 grupta siniflandirilmaktadir:
1- Fiber kompozitler

2- Pul kompozitler

3- Partikiil kompozitler

4- Doldurulmus kompozitler

5- Lamine kompozitler [7]

Fiber Kompozit Parrikodf Kempozil Lamine Kompozit

Pul Kompozit Doldurulmug Kompozii

Sekil 2.1: Kompozit Cesitleri

Kompozitler cesitli avantaj ve dezavantajlara sahiptirler,
Avantajlar:

a- Agirlik azalmas (yiiksek dayanim (veya sikilik)/agirlik oran),
b- Cok farkl yiikleme kosullan (fiber-fiber),

c- Uzun 6miir (yiiksek korozyon direnci),

d- Diisiik iiretim maliyetleri,

e- Arttinllmis (veya azaltilmig) termal veya elektrik iletkenlikleridir.



Dezavantajlar ise;

a- Yiiksek hammadde ve isleme maliyeti,
b- Degisken 6zelliklerde olas1 zayifliklar,
c- Diisiik tokluk,

d- Geri doniisiimiiniin olmamasi,

e- Birlestirmede goriilen zorluklar,

f- Analiz, yapimindaki zorluklardir [7].

2.2 Karbiirler

Karbiirler tipik kirilgan seramik malzemelerdir. Metallerin aksine karbiirler belirgin
bir tokluk gostermezler. Metallerin Ozellikleri olarak akma mukavemeti, yiiksek
dayanim ve tokluk verilirken, seramiklerin dayanimlar1 uygulanan yiike bagli hatanin
fonksiyonunun olasiligi olarak Weibull noktas1 diye gosterilir. Karbiirlerin ve diger
seramiklerin mekaniksel 6zellikleri, mukavemet smnir1 hatalarinin olusmasi ile
sinirlanir ve belirlenir.

Seramiklerin etkili oldugu mukavemet seviyelerinde, dayanim sinir1 hatalar1 birkag
mikron mertebesindedir. Nitekim karbiiriin mukavemeti iiretim proseslerinin kontrolii
ve tozun hazirlanmasiyla belirlenir.

Bu smirlamalara ilaveten tiim seramik malzemelerin mekaniksel 6zellikleri, onlarin

yiizeylerine, son islem ve muhafaza durumlarina baghdir.
Uc genel karbiir grubu vardir:

1- Iyonik karbiirler (Na, K, Ca, Al ile)
2- Kovalent karbiirler (B4C, SiC)
3- Geg¢is metallerinden iiretilmis karbiirler (Ti, Ta, Cr, Mo, Fe, Co, Ni ile) [7].

2.3 Silisyum Karbiir (SiC)

Silisyum karbiir en ¢ok kullanilan yapisal seramiklerden bir tanesidir. 1970’li
yillardan beri bircok yeni uygulamalar1 bulunmustur. Sahip oldugu bircok o6zellikle,
karmagik miihendislik sekillerinde, silisyum karbiir, tungsten karbiir yerine cekici bir
asinma direnci uygulayicisi olarak kullanilmaya baslanmistir. Silisyum nitriirle
kiyaslandigi zaman, silisyum karbiirii elde etmek icin kullanmilan hammaddeler daha
ucuzdur ve sonug olarak elde edilen iiriinlerdeki maliyetler tungsten karbiirden diisiik

oldugu i¢in rekabet kosullar yiiksektir [4,8-10].



2.3.1 Silisyum Karbiiriin Ozellikleri

Karbiir bilesikler sinifinda yer alan silisyum karbiiriin, atomik agirligr 40,1 g/mol ve
yogunlugu 3,21 g/em’ tiir. Silisyum karbiir kisaca “SiC” olarak da ifade edilmektedir.
Dogada bilesik olarak bulunmamasina ragmen, ana bilesenleri olan silisyum ve
karbona, oldukca bol miktarda rastlanmaktadir. Bu malzeme cok sert, asindirici bir
malzeme olup, yiiksek siiriinme mukavemetine sahiptir. Indirgeyici atmosferde,
erozyon ve kimyasal etkilesimlere karsi mitkkemmel bir diren¢ gosterir [6,8]. Tablo

2.1°de silisyum karbiiriin genel 6zellikleri belirtilmistir.

SiC, bu ozellikler sonucunda muazzam bir termal sok dayanimi sergiler. Termal
iletkenlik kristal yapida ¢6ziinen safsizliklarin varligindan etkilenir. Yiiksek saflikta
ticari silisyum karbiir elde etmek zordur, ciinkii sinterleme icin eklenen safsizliklar
veya reaksiyon baglamada kullanilan silisyumda bulunan safsizliklar bunu engeller.

Sinterlenmis silisyum karbiir, seramik malzemeler icerisinde en dayanikli olanlardan
birisidir. Mukavemetin sinirlanmasi kristalit aglomeratlara, asin bilyiimeye, uzamis

tanelere ve porozite gibi hatalara baghdir.

Tablo 2.1: Silisyum Karbiir malzemelerin fiziksel 6zellikleri [6,8]

SiC Yogunlu | Sertlik | Young | Genlesme 600°C’de Egme Egme
malzeme k (Vicke | Modiil | Katsayisi-a termal Muk. Muk.
tipi (gr/em®) 1s) ii 30-1500 °C | iletkenlik 20°C 1400°C
(GPa) (10°/K) (W/mK) (MPa) (MPa)
K-SiC 2,55 - 100 5,8 16 30 20
R-SiC 2,60 - 240 5,0 28 100 100
RB-SiC 2,60 - 250 5,0 25 250 250
por.
RB-SiC 3,18 - 280 4,2 - 350 -
yog.
Si-SiC 3,12 - 400 4,3 60 350 200
S-SiC 3,15 - 410 4,9 50 430 450
HP-SiC 3,20 - 450 4,5 55 640 650
HIP-SiC 3,21 3100 450 4,5 75 640 610
HIPS-SiC 3,19 - 430 4.8 50 450 450

K; kristalize, R; rekristalize, RB; Reaksiyon bagli, S; sinter, HP; sicak pres, HIP; sicak izostatik pres, HIPS; sicak
izostatik presle sinterleme

Silisyum karbiiriin ticarilesmesini saglamis 6zelliklerinden birisi sertligidir. Achosan
silisyum karbiiriin sertligini kesfettigi zaman elmas1 dahi kesebilecek bir yetenekten
bahsetmistir. Bu yetersiz bir aciklama dahi olsa silisyum karbiir en etkili
asindiricilardan biridir. Bor karbiir kadar sert degildir ancak silisyum karbiir kabuksal

bir bilesim sergileyerek malzeme siyirma iglemlerinde etkili olmaktadir. Silisyum
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karbiiriin sertligi kristalografik yonlere, varolan safsizliklara ve parlatilmis yiizeyler
gibi farkli durumlara baglh olarak degisir. Ol¢iim ortami dahi sertligi etkileyebilir
[8,9]

Silisyum karbiiriin degerli bir miicevher tas olmasi gerektigi sdylenmektedir. Cok
genis bir renk dagiliminda; renksiz (saf a/hegzagonal), sar1 (p/kiibik), yesil (azot veya
fosfor daldirilmig), mavi (aliiminyum daldirilmig), kahverengi (bor daldirilmig) ve
siyah (yogun bir sekilde aliiminyum daldirilmis) hazirlanabilir. Silisyum karbiir

manyetik ozellik gostermemektedir [6].

2.3.2 Silisyum Karbiiriin Kristal Yapisi

Sentetik bir malzeme olan silisyum karbiir iki farkl kristal yapiya sahiptir. Bu kristal
yapilarin biri; 1400-1800°C’de olusan “p” formundaki kiibik yapi, digeri ise;
2000°C’de olusan “a” formundaki hegzagonal kristal yapidir [2].

Bu yapilarda goriilen farkliliklar aslinda kiimelesmede goriilen dizilmelerdir. Biitiin
silisyum karbiir yapilar hegzagonal c¢ift katmanlardan meydana gelmistir ve burada
bir hegzagonal diizlemde bulunan bir katman karbon atomlar1 diger bir katmanda
bulunan hegzagonal silisyum atomlarinin iistiine yerlesmislerdir. Bu silisyum karbiir
yapisinda her karbon atomu 4 silisyum atomu tarafindan tetrahedral bicimde
cevrelenmis ve her silisyum atomu ise 4 karbon atomu tarafindan yine tetrahedral

bicimde cevrelenmistir.

Kristal simetrideki farkliliklar hegzagonal katmanlardaki farkli dizilmeler sonucu
ortaya ¢cikmaktadir. Kiibik silisyum karbiirde her cift katman diger alt katmandakiyle

degiserek dizilirler.

Si ve C valans seviyelerinin yart dolu olmasindan dolay1 gii¢lii kovalent bag yaparlar.
Her iki element de hibrit durumuna ve sp3 hibritlerine kolay gecmektedir, (her
ikisinin de yar1 dolu oldugu i¢in) bdylece iic boyutlu kovalent bag olusur. SiC’iin
karakteristik yap1 elementi bir diizgiin dortyiizliidiir. Her elementin her atomu, diger
elementin dort atomuyla cevrilmistir. Dortyiizlii her ii¢ Si ve iic C atomu (111) ve
(0001)’ e paralel katmanlar seklinde duran agilanmig altigenler olusturacak sekilde
diizenlenmistir. Si ve C atomlar1 bastan basa birbirini takip eder ve katmanlar en
yogun bilye dizilisinin kiibik ya da hegzagonal olusuna goére ABC veya AB
ritimlerinde tekrarlanabilir. Kristal sekline bagli olarak kiibik elmas yapisi ve

hegzagonal yapilart meydana gelir. Sekil 2.2 birbirine ¢ok yakin olan bu iki yapiy



gostermektedir. SiC’iin o formu hegzagonal vurtzit yapidadir. Beta-formu kiibik ham

sfalerit yapisindadir [3,4,6].

Silisyum karbiiriin en yaygin kullamimi ve miihendislik uygulamalarmda tavsiye
edileni; “3C” kiibik yapili B-SiC diir.4H, 6H, 15R gibi diger tipleri ise; a-SiC kristal
yapidadirlar [2].

KOBIK HEGZAGONAL
Si

USTTEN
GERUNDIM

Sekil 2.2: Kiibik ve hegzagonal SiC yapisi
2.3.3 Silisyum Karbiiriin Sekillendirme ve Sinterlenmesi

Silisyum Karbiir, erimeden kimyasal bozunmaya ugradigi ve kovalent baga sahip
oldugu icin, basingsiz ve katkisiz konvansiyonel metotlarla sinterlenmesi oldukga gii¢
bir seramik malzemedir. Procheska diisiik oksijen igerikli mikronalti -Silisyum
Karbiirii, %0,5 bor ve % 1 karbon katkilartyla 1950-2100 °C’de vakum ve inert
atmosferde, %96-99 yogunluga sinterlemistir[2,3].

Silisyum karbiiriin yaygin olarak kullanilanlari, silikonize silisyum karbiir (SiSiC) ve
basingsiz sinterlenmis silisyum karbiirdiir. Silisyum karbiir seramikleri genel olarak

dort ana grupta siniflandirilirlar.Bunlar;

1.Reaksiyonla sinterlenmis (Silikonize) SiC,
2.S1cak preslenmis SiC,

3.S1cak izostatik preslenmis SiC,



4.Basingsiz sinterlenmis SiC’ dir.

Silikonize SiC iiretiminde; SiC ve karbon karisimindan numune hazirlanir. Karbon
iceren biinyeye sinterleme sicakliginda silikon emdirilir. Numune biinyesinde serbest
olarak bulunan karbon, “Si” ile tepkimeye reaksiyona girerek, silisyum karbiirii netice

verir.

Silisyum karbiiriin basin¢la sinterlenmesinde; mikronalti SiC tozlar, %1’lik katki
maddeleri (Al+karbon veya bor+karbon) ile, inert atmosferde % 95-99’luk yogunluga

sinterlesmektedir.

Silisyum karbiiriin basingla sinterlenmesinde; kiiciik taneli toz kullanimi ve tozun
baslangictaki kimyasal yapis1 6nemli bir unsurdur. Biinyeye bor ilavesi ise; hacimsel
difiizyonu hizlandirir. Yapidaki diizensiz karbon dagilimi ve diizensiz tane
biiyiimesinden kagiilmasi gerekmektedir. Kullanilan tozun B-SiC kristal yapida
olmas1 halinde, sinterleme sonucunda bazi kristallerin a-SiC’ye doniistiigii tespit

edilmistir [14].

Ticari silisyum karbiir tiriinleri farkli kullamim kosullarina gore ii¢ farklh sekilde
sekillendirilirler. Birinci yontemde silisyum karbiir tozu recine,cam, silisyum nitriir
veya metal gibi bir ikinci malzemeyle karigtirilir. Daha sonra bu kompozit malzeme

ikinci fazin yeni bir bag olusturmasi icin isleme tabi tutulur.

Silisyum karbiir tozu karbon veya silisyum metal tozlariyla karistirlarak reaksiyon
baglar1 olusturulur. Karbon silisyum buhariyla reaksiyona girerek silisyum karbiir
bag1 olusturur veya silisyum metal tozu azotla reaksiyona girerek silisyum nitriir bag

olusturabilir. Her iki durumda da bir reaksiyon bagi olugsmaktadir.

1960’11 yillarin baslarinda ¢ok ince silisyum karbiir tozlarin (<lum) bor karbiir
katkisiyla yogunlastirilip sinterlenebilecegini bulmustu. 1970’1i yillarin ortalarinda ise
Prochaska ve arkadaglar1 prosesi optimize ederek yiiksek yogunluklu sinterlenmis

silisyum karbiir elde etmislerdir.

Her iki islemde de avantajlar oldugu kadar sinirlamalar da bulunmaktadr. ikinci fazla
meydana gelen baglar bircok asindiric1 veya c¢ogu refrakter uygulamalar icin
standarttir. Bag fazlarmin oOzelliklerine ragmen iriinler uygulamalarda smirh

kalmiglardir. Buna ragmen bu tiir iiriinler en ekonomik olanlardir.

Kendinden bagl silisyuam karbiir genellikle bosluklarinda bir miktar serbest

reaksiyona girmemis silisyum metali icerir. Bu metal silisyumun ergime noktasinin
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(1400° C) iizerindeki sicakliklarda erir. Reaksiyon bagi olustuktan sonra vakum
ortaminda tekrar pisirilerek veya karbon fazlasi ortamda giderilebilir. Kendinden
bagl silisyum karbiir sinterlenmis malzemeye oranla daha iyi oksidasyon direnci
sergiler. Sinterlenmis silisyuam karbiir, 6zellikle tane biiyiime olaym ve diger
mukavemet smnirlayict Ozelliklerini Onlemek i¢in Ozenle hazirlanmis hali,
oksidasyonun simnirlayict faktor olmadigi durumlarda mekaniksel 6zellikler icin bir
secenektir. Sinterlenmis silisyum karbiir, bor ve serbest karbon iceriginden dolay1
reaksiyona bagli malzemeden diisiik oksidasyon direncine sahiptir. Serbest karbon
biinyede oksidasyona ve gozeneklerin gelismesine yol acar. Oksidasyon sirasinda bor,
borik asit iiretir ve bu da koruyucu silika katmaninin akigkanligini artinr ve

dolayistyla oksidasyon direnci diiser [2,7,12].

2.3.4 Silisyum Karbiiriin Kullanim Alanlari

Silisyum karbiir, ileri teknoloji malzemelerine ihtiyac duyulan cok yerlerde
kullanilmakla birlikte, genel olarak saflik seviyelerine gore; metaliirjik, abrazif ve

sinter amagli olmak {izere, ii¢ ana gurupta siniflandirilmaktadirlar .

Yiiksek safliktaki (yesil renk) silisyum karbiir, miihendislik seramiklerde sinter
amaclt kullanilirken, safligin % 97.5 veya daha diisiik olmasi durumunda, sz
konusu malzeme abrasif ve refrakter amagh olarak kullanilirlar. Safligin % 90'1n altina

diismesi durumunda ise, metaliirjik uygulamalarda kullanilirlar.

Yiiksek performans seramiklerinde, en cok kullanilan reaksiyon sinterlenmis ve
sinterlenmis silisyum karbiirdiir. Bu tiir ticari uygulamalarda sertlik, kimyasal saflik

ve aginma direncli karakteristiklerinden dolay1 kullanilir.

Bu uygulamalardan bircogu, kimyasal islem endiistrisi i¢in kaplamalar ve valfler, kum
borular i¢cin memeler, hidrosiklonlar, lens kaliplari, roket memeleri, sprey kurutma icin

aginma plakalandir [7,13,14].

Asmnma, erozyon direngli silisyum karbiir uygulamalari ise havacilik
endiistrisinde pompa, tasima, yag, yakit deposu, pompa malzemeleri ve kaliplarda
kullanilir. Is1 dayanimindan dolay1 uzay teknolojisinde de yiiksek sicaklik roket meme

baglantilarinda, 1s1 degisim tiiplerinde, difiizyon firim1 pargalarinda kullanilir[ 10].

Ayrica seramik motorlarda ve turbosarj kisimlarda silisyum karbiir uygulamalart
deneme asamasindadir. Tiirbin motorlarinda uygulamalar1 artmaktadir.

Silisyum karbiir bilgisayar ¢iplerinde de kullanilir.

10



Yiiksek termal iletkenliklerinden dolay1 uzay teknolojisinde lazer aynalari olarak
kullanilmakta ve savunma sanayinde ¢alismalar yapilmaktadir. Silisyum karbiiriin
balistik etki dayanimi diisiilk olmasina ragmen, seramik zirh malzemesi olarak da

uygulamalari mevcuttur [7,13,14].

2.4 Bor Karbiir (B4C)

Bor karbiir, giinlimiizde ilgi ¢ceken metal dist sert malzemelerin (alumina, silisyum
karbiir, silisyum nitriir, elmas, kiibik bor nitriir) arasinda 6nemli bir yere sahiptir.
Sahip oldugu yiiksek ergime noktasi, yiiksek sertlik, iyi mekanik ozellikler, diisiik
ozgiil agirlik, kimyasal etkenlere karsi gosterdigi yiiksek direng, yiiksek notron
absorblama kabiliyeti gibi ozellikleriyle ileri teknoloji uygulamalarinda siklikla tercih
edilen bir malzeme olmustur. Tiim bu avantajlarina ragmen, bor karbiir
malzemelerinin sahip oldugu diisiik kirilma toklugu bu tiir malzemelerin en biiyiik

dezavantajidir [5].

Icerik bakimindan yaklasik % 80 bor ihtiva etmesi, bilesigin yiiksek ergime noktasi
ve iyi kimyasal ve fiziksel kararliligindan dolay1 notronlarin absorbe edilmesinde bor
karbiir daha etkin ve daha ekonomiktir. Yiiksek bor icerigi, bor karbiirii diger bor
bilesikleri iiretmede 6nemli bir kaynak kilmaktadir. Elmastan ekonomik olarak daha
avantajli olmasindan dolay1 asindirict ve parlatici olarak da kullanilir .

Bor karbiir oldukcga sert ve diisilk yogunluklu bir malzemedir. Ancak, bor karbiiriin
yaygin kullanimi, gevrek kirilmaya karsi hassasiyetinden ve tamamen yogun, hicbir
icyapt kusuru icermeyen uniform bir malzeme elde edilmesindeki zorluklardan,
iiretiminde kullanilan yontemlerin hem pahali hem de seri {retime uygun
olmamasindan ve bu yoOntemlerin karmagik sekilli parcalarin iiretimine izin

vermemesinden dolay1 sinirlanmaktadir [1,5,15].

2.4.3.1 Bor Karbiiriin Ozellikleri

Bor karbiir, diisiik yogunluk, ¢cok yiiksek mekanik, ¢ok iyi kimyasal direnci ve
niikleer ozellikleri gibi avantajlarinin yaninda diisiik kirilma toklugu ve yiiksek
yogunluklu malzeme iiretimi i¢in sinterleme kosullarimin ¢ok zor olmasi gibi

dezavantajlar1 bulunmaktadir.
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Tablo 2.2: Bor Karbiiriin genel 6zellikleri [1,5]

Termal
Genlesme
B4C Egme Young Katsayisi Shear Kirilma
malzeme Yogunluk Sertlik Muk. Modili | 27-1697°C | Modilli | Poisson | Toklugu
tirt (g/em®) | (Vickers) | (Mpa) (Gpa) (10%/K) (Gpa) Orani | (Mpa/m?)
Sicak
oreslenmis 2,51 480+40 441 188 0,17 3,640,3
Sinterlenmis | 4, 3700 | 35140 | 390 5,73 166 0,17 | 3,320,2
(1% C ag.)
Sinterlenmis | 5 4q 353130 | 372 158 017 | 3202
(3% C ag.)

Bor karbiiriin ilgi ¢eken baz1 dzellikleri ergime sicakligi (2450°C), kaynama noktasi

(3500°C), sertligi (2900-3580 kg/mm?, Knoop, 100g), Young modiilii (450-470 GPa),

kayma modiilii (180 GPa) , havada oksidasyon sicaklig1 (875° K’in iizeri), oda

sicakliginda elektrik iletkenligi (140 Q' m™ ) ve uzama katsayisidir (5 x 10/ °K).

Niikleer uygulamalar icin termal notron tutma kesiti 600 barn’dir [1,5,6]. Tablo

2.2°de bor karbiiriin fiziksel 6zellikleri listelenmistir

2.4.3.1 Bor Karbiiriin Kristal Yapis1

Bor karbiir bilesimlerinin yapisal dagilimi kosegenlerden birisine paralel olarak

uzayan bir kiip seklinde goriilir (rombohedron). 3 karbon atomu bu sekilde

yerlesmistir. Koselerde ise on ikiser adet bor atomu iceren dodekahedronlar bulunur.

[k bor karbiir yapis1 1858 yilinda kesfedilmis olup, daha sonra 1883’te Joly, 1894 te

ise Moissan sirasiyla B3C ve BgC yapilarim tamimlamiglardir. Bor karbiiriin

stokiyometrik olarak B4C olarak tanimlanmasi ise 1934 yilinda gerceklesmistir.

Simge olarak B4C olarak gosterilmesine ragmen, bor karbiiriin gercekte B4C den

By sC ye kadar degisebilen yapilart mevcuttur[7] .

o Bor atomu

® Karbon ve diger bor atomlariyla bagh bor

O Karbon atomu (A tipi)

Sekil 2.3: Bor Karbiir Kristal Yapisi [6]
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B4C olarak tarif edilen yapida, kosegenin iki tarafinda bulunan 2 tip karbon bolgesi
vardir ve bunlara A-B-A denir. Her A karbon atomu 1 adet yakin karbon komsuya,

diger taraftan B karbon atomu 2 es yerlesmis karbon komsulara sahiptir.

B4,C’de bor konsantrasyonu % 78.25'den % 85 bor’a kadar degisir. En sik
kullanilan ticari bor karbiir ikinci faz olarak grafit icerir ve bu durum mukavemeti
sinirlar. Bir baska mukavemeti sinirlayict durum ise bor karbiir i¢inde bulunan ince,
uzun ve genis formdaki lamel grafittir ve bu da yiiksek dayamim matrikslerde

diizensizliklere ve sonug olarak gevrek yapili seramiklere yol agar [5].

2.4.3.1 Bor Karbiiriin sekillendirme ve sinterlenmesi

Bor karbiir ve silisyum karbiir gibi kovalent seramik malzemelerin tam olarak
yogunlastirilmas1 ve saf tek fazli gsekle getirilerek sekillendirilmesi oldukga
zordur (Sicak izostatik presleme HIP dahil). Laboratuar 6lcekli bor karbiir yiiksek
yogunluklara, asir1 derecede ince Ogiitiilmiis bor karbiir tozuna karbon ilavesi ile
sinterlenmesiyle ulasabilmistir. Daha 6nceden de belirtildigi gibi karbon fazlasi,

ideal 6zelliklerin altinda bir kompozite yol acar [6].

Giiniimiizde bor karbiir pargalar genelde sicak presleme, sicak izostatik presleme veya

basingsiz sinterleme yontemleriyle iiretilmektedir [5].

2.4.3.1 Bor Karbiiriin Sicak Presleme ile Sekillendirilmesi

Sicak presleme yontemi endiistride basit parcalar hazirlamak icin tercih edilir. Bu
proseste optimum yogunlukta iiriin elde edebilmek icin; kullanilan tozun tane boyutu
2um nin altinda olmali, 2373-2473° K sicakli@ina ¢ikilmali ve toza 15-45 dak. siireyle
30-40 MPa basing uygulanmalidir.

Sicak presleme yonteminde, yiiksek yogunluga ulasabilmek icin c¢ikilmasi gereken
sicakligr diisiirmek,malzemenin oksidasyon ve termal sok dayanimim arttirmak ve
tane biiylimesini engelleyip, daha iyi mekanik 6zellikler elde edebilmek i¢in sisteme
Mg, Al V, Cr, Fe, Co, Ni, Cu, Si ve Ti ilaveleri yapilir. Fakat bu ilaveler iiriinde
safsizlifa yol acacagindan, elde edilen bor karbiir malzeme niikleer uygulamalarda

kullanilamaz [5].

2.4.3.2 Bor Karbiiriin Sicak Izostatik Presleme ile Sekillendirilmesi

Sicak izostatik presleme, basingsiz olarak sinterlenerek %93-97 teorik yogunluga

ulagmig numunelere uygulanir. %1-3 C ilavesi yapilmis numuneler 2000°C de, Ar
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atmosferinde, 200 MPa basingla, 2 saat siireyle HIP lenir. Bu proses sonunda %99 un
iizerinde teorik yogunluga erisildigi gibi, porozitelerde azalma meydana gelir,

mekanik 6zellikler iyilesir ve asinma direnci gelisir [5].

2.4.3.3 Bor Karbiiriin Basin¢siz Sinterlenmesi

Bor karbiiriin, gii¢lii baglara, diisiik plasitisiteye sahip bir malzeme olmasi, tane
sinirinda meydana gelecek kaymalara kars1 yiiksek direng gostermesi, bu malzemenin
sinterlenmesini zorlastiran etkenlerdir. Bu yontemle teorik yogunluga yakin degerlere
ulasabilmek i¢in; kullanilan bor karbiir tozlarinin 3um den kii¢iik boyutta olmasi ve
bor Kkarbiiriin ergime sicakligima yakin degerlerde (2523-2553°K) calisilmasi
gereklidir.

Sinterleme esnasinda, 2073°K de malzemede yeniden kristallesme meydana gelir ve
2273°K in iizerinde taneler hizli bir biiyiime gosterir. Sinterleme sonunda
mikroyapida olusan bantlagma, malzemenin yiiksek sicaklikta tavlanmasiyla
giderilebilir. Bor karbiiriin basingsiz olarak sinterlenmesi, bir takim katki maddeleri
(SiC+Al, B+C, B+Si, W;,Bs, TiB,+C) kullanilarak da denenmistir. Sisteme yapilan bu
ilaveler sonug¢ olarak daha yogun bir iiriin elde edilmesini saglamis, fakat meydana
gelen asir1 tane bilyiimeleri malzemenin mekanik oOzelliklerini olumsuz yoOnde

etkilemistir [5].

2.4.4 Bor Karbiiriin Kullanim Alanlar:

Bor karbiiriin en yaygin endiistriyel uygulamasi asindirici olarak kullanilmasidir.
Boyutlar1 1pum den 10 mm ye kadar degisen bor karbiir tozlar1, semente karbiirler gibi
sert malzemelerin zimpara ve parlatma islemlerinde kullanilir. Ayrica bor karbiir bu

islemler i¢in kullanilan bir bagka malzeme olan elmastan daha ekonomiktir.

Bor karbiiriin bir bagka uygulama alani ise, yiiksek asinma direncinden yola ¢ikilarak
kum iifleme noziillerinin iiretiminde kullanilmasidir. Su jetiyle yapilan kesme
islemlerinde de bor karbiir noziiller kullanilir. Bu islemler i¢in kullanilacak bor

karbiir, sicak presleme ile iiretilir.

Bor karbiiriin yaygin bir diger iiretim alani ise, diisiik yogunlugundan dolay1 zirh
malzemesi yapiminda kullanilmasidir. Seramik zirh malzemeler genellikle savas

ucaklarinda agirligin azaltilmasi yoniindeki katkilarindan dolay: tercih edilmektedir

[5].
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Bor karbiir bunlarin diginda refrakter endiistrisinde kullanilan Mg-C tuglalarinda
antioksidan malzeme, niikleer endiistride nétron absorblayici, uzay roketlerinde kati
yakit ve kaynak teknolojisinde elektrot olarak, bilgisayar diskleri, yapay baglantilar
gibi medikal uygulamalarda, bisiklet govdesi, golf sopasi sapt gibi tiiketici
iiriinlerinde ve SiC’iin yogunlastirilmasi sirasinda sinterlemeye yardimec1 malzeme

olarak kullanilmaktadir [1,16].

2.5  Silisyum Karbiir-Bor Karbiir Kompozitler

2.5.1 Silisyum Karbiir-Bor Karbiir Kompozitlerin Ozellikleri

Silisyum karbiiriin 6zellikle mitkemmel termal sok dayanimi, oksidasyon dayanimi,
yiiksek kirilma toklugunun; bor karbiiriin sertlik, asinma dayanimi ve diisiik yogunluk
gibi ozelliklerin birlesmesiyle silisyum karbiir ve bor karbiir tozlan farkli oranlarda
karistirilarak arzulanan ozelliklerde degisik amaglar i¢in kullanilmaktadir [17]. Bor
karbiir bu tip uygulamalar i¢in uygun bir malzemedir ancak gevrek olmasi, diisiik 1s1
dayanmimi, yiiksek sicakliklarda mukavemet azalmasi ve diisiik termal sok dayanimi
bor karbiiriin negatif yonleridir[18]. Bor karbiiriin kompozitteki varlig1 elde edilen
iiriiniin  6zelliklerini etkilemektedir. Kompozitteki bor karbiir miktarinin artmasi
sinterlenmis iirlinde yogunlugun diismesine, oksidasyon dayamiminin azalmasina
ancak daha hafif bir kompozit olugsmasina yol agar [19]. Ayrica bu tiir kompozitler

yiiksek 1s1 dayanimi ve ¢carpmaya kars1 mukavemet sergilemektedir [18].

2.5.2 Silisyum Karbiir-Bor Karbiir Kompozitlerin Kullanim Alanlari

Bu tiir kompozitler bazi tip memelerde, tiirbin motorlarinda, 1s1 ileten tiiplerde ve

potalarda oldugu gibi ¢ok farkli uygulamalarda kullanilabilmektedir [18].

2.5.3 Silisyum Karbiir-Bor Karbiir Kompozitlerin Uretim Teknolojileri

Bor karbiir silisyum karbiir kompozitlerin iiretimi 1962 yillarinda baslamustir. ilk
calismalarda % 10-90 aras1 degisen bor karbiir-silisyum karbiir tozlar grafit
kaliplarda 48.2 MPa basing altinda 2100°C’de sicak preslenmistir. Benzer bir
calismada ise % 20-50 aras1 bor karbiir iceren bor karbiir-silisyum karbiir plakalar1 5
pwm silisyum karbiir ve 2 wm bor karbiir tozlarinin grafit kaliplarda 34.5 MPa basing
altinda 2200°C’de sicak preslenmesiyle elde edilmistir. Basingli sinterleme teknigiyle
iretilen kompozitlerde karmasik sekilli pargalarn tiretimi kisithdir. Sadece kiiciik ve

basit sekilli parcalar bu yontemle iiretilebilir. Ayrica bu islem ¢ok yiiksek enerji
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kullanim1 ve kaliplama malzemesi gerektirmektedir. Kompozit malzemeler ¢ok sert
oldugundan elmas takimlarla yiizey islemine tabi tutulmasi gerekmektedir ve bu da
pahali ve zaman alic1 bir yontemdir. Yapilan calismalar sonucu pahali sicak presleme

islemlerinden basingsiz sinterleme proseslerine gecis olmustur [17].

Bor karbiiriin diisiik oksidasyon dayanimi oksitleyici atmosferlerde 600°C’nin
iizerindeki sicakliklarda kullanilamamasina yol acar. Silisyum karbiiriin ilavesi, bor
karbiir seramiklerinin oksidasyon dayanimini gelistirmektedir. Talmy ve arkadaslari
yapmis olduklar1 ¢calismada gelismis oksidasyon dayanimi ve tokluguna sahip bir bor
karbiir - silisyum karbiir kompoziti elde etmeye, ayrica yeni bir iiretim metodu
gelistirmeye calismislardir. Bu ¢alismada silisyum karbiir kaplanmis bor karbiiriin ve
ardindan silisyum karbiir tanelerinin, silisyum karbiir kaplanmis bor karbiire esit
olarak dagilimi gerceklestirilmistir. Bu kompozitin iiretimi ise silisyum karbiir
tozunun karbonla reaksiyonu ile olusur. Kullanilan silisyum boriir SiB4, SiB¢ veya her
ikisinin karigimindan; karbon tozu ise tercihen karbon isi, grafit tozu veya

karisimlarindan olugsmaktadir.

Reaksiyonlar asagida verildigi gibi olusur:

SiB4+2C—B4C+SiC (2.6)
2SiB¢+5C—3B4C+2SiC (2.7)

Birinci denklemin sonucunda % 64 bor karbiir ve % 36 silisyum karbiir iceren
(porozitesiz), ikinci denklemin sonucunda ise % 73 bor karbiir ve % 27 silisyum
karbiir iceren (porozitesiz) bor karbiir silisyum karbiir kompoziti olusur. Uretimin ilk
asamasinda silisyum boriir ve karbon karigiminin inert ortamda isitilmasi tercihen
1600-1850 °C arasi, daha ¢cok 1750-1825 °C’de ve en cok da 1800 °C’de yapilir.
1800 °C’de bir saatlik islemden sonra reaksiyon tamamlanir. Daha diisiik
sicakliklarda yapilan islemlerde ise reaksiyon siiresi uzamaktadir. Reaksiyonlar 0-10
MPa basin¢ altinda uygulanir. Basingsiz lretilen bor karbiir-silisyum karbiir
kompoziti ise % 25 poroziteye sahiptir. Bu kompozit yap1 ise uygun bir metalin veya
seramik malzemenin infiltrasyonu icin seramik 6n yap1 olarak kullanilabilir [20].Sekil

2.9 da Si-B-C {ii¢lii denge diyagrami verilmistir.

Uretimin ikinci asamasinda ise birinci asamada olusan bor Kkarbiir silisyum karbiir
kompoziti yogunlastirmak i¢in sicak presleme 1900-2300 °C arasi inert atmosferde

yapilir. Presleme sicakliklar1 2000-2200 °C aras1 iyi, 2050-2150 °C aras1 ¢ok iyi
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sonug¢ verir. Tam yogunlagmis kompozit ise 2100 °C’de 20 MPa basing altinda 30

dakika siireyle presleme sonucu elde edilir [20].

2.5.4 Konuyla Ilgili Yapilmis Cahsmalar

Tane boyutu 0,45 um olan SiC tozun icerisine tane boyutu 0,15 um ve yiizey alan1 16
mz/g olan B4C tozundan agirlikca %10 — 30 oraninda olan kullanilarak 2080 °c
sicaklikta 20 dakika siireyle 200 mm. argon basinci altinda yapilan sicak presleme

isleminde % 97 mertebesinde rolatif yogunluk degerine ulagilmistir.

Elde edilen nihai malzemelere uygulanan ii¢ noktadan egme mukavemeti testlerinde
ise 74000 psi £ 15000 psi degerlerine (yaklasik olarak 510 MPa) ulasilmistir. Calisma
sicaklik araligl olarak ise optimum bolge 2050 °C - 2180 °C olarak secilmistir;
maksimum deger olarak ise, herhangi bir ergimeye ve sivi faz olusumuna sebebiyet
vermemek maksadiyla, SiC-B4C otektik sicakligi olan 2250 C’nin hemen alt1 olan
2200 °C’dir.

2000 °C’nin altindaki ¢alisma sicakhiklarinda % 85 mertebesindeki rolatif yogunluk

degerleri elde edilememistir.

B4C-SiC bilesimi kullanilarak yapilmis diger bir calisma ise, tane boyutu 0,25 pm
olan B4C ve SiC tozlar1 B4C bilyelerle polietilen sisede asetonla 48 saat siireyle
karistirllmislardir. B4C-%30 SiC ag.- B4C olacak bir bi¢imde 3 katman halinde ve
yine ayn1 B4C-%30 SiC ag. -B4C bilesiminde 9 katman halinde, 2150 C sicakhkta
50 — 60 dakika siireyle 30 MPa basin¢ altnda 100 °C/dak. isitma hiziyla
sinterlenmistir. Elde edilen egme mukavemeti degerleri ise, 3 katmanli bilesim icin
632 MPa ve 9 katmanh bilesim icinse 662 MPa olarak saptanmistir. Sinterleme

esnasinda herhangi bir sivi faz olusumu s6z konusu olmamistir.

Bir baska calisma ise, B4C-SiC bilesiminde % 0 ila 30 B4C igeren komposiyonlarla
yapilmis olan ¢alismadir. Tane boyutu 15 pm’dan kiiciik ve yiizey alami 15 m2/g olan
B,C tozundan agirhkca %10 — 30 oraninda olan kullanilarak 2050 °C sicaklikta 60
dakika siireyle argon basinci altinda yapilan sicak presleme yontemi kullanilmastir.
Silisyum karbiir matriks icerisindeki bor karbiir oranlar1 degistirerek (% 2-8, %16-19
ve %?20-30) mikroyapida meydana gelen degisimler potasyum tuzlariyla yapilan

parlatma ve daglama igslemleri sonucunda incelenmistir [6].

2000 yilinda Magnani ve arkadaglan tarafindan yapilan bir caligmada ise tane boyutu

0,6 pum, yiizey alani ise 20 mz/g olan SiC, 0,7 um tane boyutu ve 17 mz/g yiizey
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alanina sahip B4C tozuyla agirlik¢a % 5 oraninda kanstirilmig, bu karisima ayrica
yine agirlik¢a % 1 oraninda karbon siyahi ilave edilmistir. Elde edilen malzemeye
once soguk preste tek eksenli olarak 67 MPa basin¢ uygulanmis, elde edilen kompakt
300 MPa basingta soguk izostatik preslenmistir. Preslenen malzeme 1950-2200°C
araliginda farkli sicakliklarda Ar atmosferinde, 1 atm basing altinda 30 dak. siireyle,
22°C/dak 1sitma hiziyla sinterlenmis ve elde edilen numunelerin yogunluk, sertlik ve
egme mukavemeti degerleri belirlenmis, mikroyapidaki degisimler incelenmistir.
Elde edilen degerler sonucunda, B4C varliginin SiC iin sinterlenme kabiliyetini
gelistirdigi goriilmiis, sinterleme sicakligindaki artisin ise, yogunluk ve egme
mukavemeti degerlerini olumlu yonde etkiledigi gézlemlenmistir[21]. Calismada elde
edilen mekanik deney sonuglarimin grafikleri Sekil 2.4 ve 2.5’te, parlatilmis B4C-SiC

numunesinin SEM goriintiisii ise Sekil 2.6’da verilmistir.

100

<}

/

U//
70

1900 1950 2000 2050 2100 2150 2200 2250
SINTERLEME SICAKLICGI ( C)

TEORIK YOGUNLUK (%)
3

Sekil 2.4: %95SiC-%5B4C Kompozitinde Sinterleme Sicakliginin Teorik Yogunluga
Etkisi [21]
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Sekil 2.5: %95SiC-%5B4C Kompozitinde Sicakligin Egme Mukavemetine Etkisi [21]

Sekil 2.6:2150°Cde sinterlenmis %95SiC-%5B4C(ag.) kompozit yiizeyinin SEM
fotografi [21]

2003 yilinda Uehara ve arkadaslarinin yaptiklart bir ¢alismada ise tane boyutlar
sirastyla 0,3 pm ve 1,3 pm olan SiC ve B4C tozlan farkli oranlarda karigtirilmus,
ALO; ilavesinin karisimin sinterlenme kabiliyetine ve mekanik o6zelliklerine olan

katkilar1 incelenmistir [22].
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Sekil 2.7: SiC-B4C Kompozitlerinde Sicak Pres Sicakliginin ve Al,Os3 ilavesinin
Teorik Yogunluga Etkisi [22]

Sekil 2.8: 20000C de sicak preslenmis SiC — B4C kompozitlerinin SEM goriintiileri
(katkisiz) [22]

Elde edilen sonuglar cercevesinde, Al,O3 ilavesi yapilan numunelerde, yiiksek teorik
yogunluklara daha erken sicakliklarda erisildigi goriilmektedir. Calisma sonucunda
B.4C ilavesinin, SiC iin sertligini olumlu ydnde etkiledigi, ancak kirilma toklugunu
diisiirdiigii anlasilmaktadir. Al,Oj5 ilavesi ise sertligi arttirirken, kirilma tokluguna da

olumlu etki etmistir [22].
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Sekil 2.9: SiC-B4C kompozitlerde, B4C oraninin sertlik ve kirilma tokluguna etkisi
[22]

2.6 Si-B-C Faz Dengeleri

Sekil 2.4. ve Sekil 2.7°de Si-C ve B-C ikili denge diyagramlan goriilmektedir.

000 —Sicakhk, OC

SiC+C

SiSiC

o | R O
09 10 20 30 40 0 o0 T 80 S0 00

Si C % C

Sekil 2.10: Si-C ikili denge diyagram [27]
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Sekil 2.11: B-C ikili denge diyagram [5]

Sekil 2.12’de verilen B4C-SiC ikili denge diyagrami incelendiginde, % 15 (mol

yiizdesi) oraninda SiC igeren bir B4C-SiC kompoziti, 2250°C’de 6tektik noktaya

sahiptir. Bu sicaklik iizerinde B4C ve SiC nin birbiri i¢inde ¢oziinerek bir siv1 faz
olusturduklart goriilmektedir. Yapilan calismalarda bu sicaklikta, iki bilesenin birbiri
icinde ¢oziilmesiyle olusan fazin, kompozitin rélatif yogunlugunu arttirdigi

goriilmiistiir [6].
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Sekil 2.12: SiC-B4C ikili denge diyagrami [27]
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Sekil 2.13: B-Si-C ii¢lii denge diyagrami [27]

2.7 Sinterleme

Partikiil halindeki malzemelerin esas1 olan tozlar cok genis basing dagilimlarinda
sekillendirilmelerine olanak saglayan, akigkan benzeri bir karakteristik gosterir.Bu
karakteristik, otomobil parcalarindan geleneksel sofra seramiklerine kadar genis bir
yelpazede bir¢ok malzemenin sekillendirilmesi icin elverislidir. Cesitli sekil verme
prosesleri amaglanan son iiriine baglh olarak tozlar i¢cin uygulanabilir niteliktedir.
Metal kalipta kompaktlama, slip dokiim, bant dokiim, ekstriizyon, enjeksiyon
kaliplama, izostatik presleme ve haddeleme bu proseslerin en yaygin olanlaridir [23].
Tiim bu yontemler i¢in ortak olan gereklilik, sekillenmis parcaya belirli bir
mukavemet kazandirmak i¢in 1s1l islem uygulama zorunlulugudur. Seramik esash
malzemelere uygulanan bu 1s1l islem sinterleme olarak bilinir. Sinterleme, 1sitmayla
beraber, bir partikiiliin bir digerine baglanarak yapiya daha yiiksek bir dayanim
kazandirmasidir.

Sinterlemenin genellikle meydana geldigi sicaklik, kabaca mutlak ergime sicakliginin

bir bucuk katidir. Malzemelerin ergime sicakliklar1 gibi sinterlenme sicakliklar1 da
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olduk¢a genis bir dagilim gosterir. Diisiik sicaklikta sinterlenmeye en iyi drnek, buz
kaliplarinin buzdolabinda bir ka¢ giin i¢inde birbirlerine baglanarak rijit bir kiitleye
doniismeleri olarak verilebilir. Sinterleme, aktive edilmis atom sayisinin fazlaligi ve
bos alanlarin ¢oklugu nedeniyle yiiksek sicakliklarda daha hizli gerceklesir. Buradan
hareketle sinterleme isleminde en énemli parametrenin sicaklik oldugu sdylenebilir.
Diger 6nemli parametreler ise; partikiil boyutu, uygulanan basing, sivi faz olusumu,
sinterleme siiresi, 1sitma hizi ve proses atmosferi olarak sayilabilir [24-26]. Tablo

2.3’de sinterleme isleminin kademeleri verilmistir

Tablo 2.3: Sinterleme Kademeleri [26]

Kademe Proses Yiizey alan1 kayb1 | Yogunlasma | Tane biiylimesi

Adhezyon Kontakt olusumu Cok diisiik Yok Yok

Belirgin, %50’ye varan

Baslangic Boyun biiyiimesi Baslangigta az Cok az

kayip
Porlarin Acik porozitenin Tane ve por
Gelisme yuvarlaklagmsi ve | neredeyse tamamen yok | Oldukca fazla p
o boyutunda artig
biiytimesi olmasi
Final Por kapanmasi ve Onemsiz kayip Yavas ve en az Cok fazla tane ve

son yogunlagma por bilyiimesi

Birgok durum icin baslangic noktasi birbirine temas eden partikiillerin bilesimi
bicimindedir. Partikiil kompaktinin iiretimine bagh olarak ilk olusan baglar nokta
temaslardan ileri seviyede deforme edilmis ara yiizeylere cesitlilik gosterir.
Sinterleme ile temaslar boyutca biiyiime gosterir ve baslangic asamasinda yiizey
alaninda oldukca biiyiik bir azalma meydana gelir. Sekil 2.14’te goriildiigii gibi bir
sonraki adim porlarin taneler tarafindan sarilmasidir ve bunun sonucunda malzeme

yiizeyine dogru uzanan tiip benzeri bir yap1 meydana gelir.

Bunu takip eden olay ise daha bir¢ok sinterlenmis yapinin bu kademede sinterlenerek
benzer yapilar olusturmasidir. Kristalin katilarda tane sinirlar1 genellikle agik por

yapisina bitigiktir.
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ara kademe son kademe

Sekil 2.14: Sinterleme sirasinda por yapisinin degisimi

Porlar biiziilir ve sinterlemede son kademe gerceklesir. Bu noktada yogunluk
artmasiyla porlar kiiresellesir ve yiizeyle baglantilar kalmaz. Bunlara kapali por denir
ve iclerine hapsolan gazi ¢ikarmak oldukc¢a zordur. Agik porlar tane biiylimesini
geciktirmekte daha etkin oldugundan son kademeye gecis daha az tane sinir1 pinning
olusumu verir ve genellikle hizli tane biiylimesi ile sonuglanir. Tam yogunluga
yaklastikca kompakt tane biiylimesi gostermeye devam eder. Bu temel proses igin
bir¢cok farkli mekanizma ortaya konabilir ancak s6z konusu 3 adim morfolojideki

degisimi etkin bicimde ifade etmektedir [24-26].

Genel bir bakis acisiyla ele alindiginda sinterleme {iretilen malzemenin seklini,
mekanik ve fiziksel 6zelliklerini, kullanilabilirligini elinde tutan 6nemli bir prosestir.
Sinterlenmis malzemeler, dokiim iiriinlerinden daha degerli ancak islenmis
malzemelere gore daha az degerlidir. Buna karsin diisiikk tretim maliyetleri

sinterlenmis malzemelerin yaygin olarak kullanilmasina neden olmustur.

Semente karbiirlerin sinterlenmesi genellikle sivi faz sinterleme prosesiyle
gerceklestirilir ancak bir ¢ok sinterleme isleminin kati fazda olustugu da
bilinmektedir [24-26].

2.7.1 Kati Hal Sinterlemesi

Kat1 faz sinterlemesinde biitiin prensip, yayilma esasina dayanmaktadir. Bu proses

icin gerekli olan gii¢, boyun bolgesi ile tozun yiizeyi arasinda meydana gelen serbest
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enerji veya kimyasal potansiyel farki sonucunda ortaya ¢ikmaktadir. Meydana gelen
difiizyonun etkisiyle olusumlar1 ve degisimleri Sekil 2.15 gostermektedir. Tozlarin
birbirine difiizyonu sonucu olusan boyun bélgesindeki buhar basinci diisiik olmakta

ve bu bolgeye dogru yayinma hizlanmaktadir.

iki Kiire Sinterleme Modeli

baslangic
nokta
temasi

kiiresel partikiil
D =¢ap

(bu_vun

Basglangic
kademesi boyun
buyiimesi

Sonug kademe
boyun biiyiimesi
(¢ok uzun siirede)

terminal
durumu

126 D tam olarak
birlesmiskiireler
(sonsuz zaman)

Sigto

Sekil 2.15: Sinterleme sirasinda partikiiller arast bag olusumunun iki kiire modeliyle

aciklanmasi

Boyun olugmaya basladiktan ve ilerledikten sonra yapi, Sekil 2.16’da goriildiigii gibi
baglardan olusan bir ag yapisina erisir ve mukavemet kazanir. Gergekte her partikiil
izerinde bircok temas noktast mevcuttur ve bu temas noktalarinin tiimii genisleyerek
sonunda izole porlar1 olusturur. Kristalin bir malzeme icin her temas noktasinda bir
tane sinir1 biiyiiyerek daha dnce orada varolan kati-buhar ara yiizeyinin yerini alir. Iki
kiire teorisi icin uzun siire devam eden sinterlemede tane sinirlar1 6telenir ve taneler

birleserek capi orijinal ¢apin 2! kat olan bir kiire meydana getirir[24-26].
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Sekil 2.16: Sinterlemeye bagl olarak olusan boyun tesekkiiliine ait SEM fotografi

Sinterlemeyi agiklamak icin cesitli adimlar ve kiitle tasinim mekanizmalar ortaya
konmustur. Bu taginim mekanizmalar1 kiitle hareketinin izledigi yolu tayin eder. Kati
hal sinterlemesi icin izlenen yol; ylizey difiizyonu, hacim difiizyonu, tane siniri
difiizyonu, viskoz akis, plastik akis yada kati yiizeyinden buhar tagimimi seklinde
olabilir. Bu olas1 yollardan herhangi biri kiitle transferi ile bir araya geldiginde
sinterleme esnasinda cesitli geometrik kademeler ortaya ¢ikar. Ilk kademe kohesif
baglarin zayif oldugu, partikiillerin birbirleriyle temas etmesi sonucunda temas
noktalarinda meydana gelir. Sinterlemenin ilk kademesi genellikle 1sitma esnasinda
ortaya cikar ve partikiiller aras1 boyunun ani bilyiimesi ile karakterize edilir. Burada
belirgin bir boyun biiylimesi s6z konusudur ancak olusan boyunun hacmi kiiciiktiir ve
bir boyun olusumu i¢in gerekli kiitle de azdir. Sinterlemenin bir sonraki asamasinda
por yapisi daha diizgiin bir hal alir ve birbirine bagl, silindirige yakin bir bi¢cim
kazanir. Yiizey alaninda ve egrilikte meydana gelen azalma yavas sinterlenmeye
neden olur. Genel olarak tane biiyiimesi sinterlemenin ara kademesinin sonlarina
dogru meydana gelir ve daha az tane ile daha biiyiik ortalama tane boyutu verir [24-

26].

Porozite yaklasik %8’e ulastiginda acgik por ag yapisi geometrik olarak dengesiz hale
gelir. Buna neden olan olay porlarin biiziilen bir capa oranla daha uzun olmasidir. Bu
olay ince akmakta olan suyun aniden engellenmesiyle bagimsiz damlaciklara
doniismesine benzemektedir. Geometrideki bu degisim sonucunda silindirik porlar

merceksi yada kiiresel bir yapr halini alir ancak bu geometri tane biiylimesini
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yavaslatmada yeterince etkili degildir. izole porlarin goriinmesi sinterleme prosesinin
sonuna gelindigini ve yogunlagsmanin yavagladigini ifade eder. Porlarin icerisine
hapsolan gazlar ulasilabilecek en yiiksek yogunluga ulagmayi engelleyecektir, buna
bagli olarak vakum altinda yapilan sinterleme islemlerinde, malzeme icerisinde
porlar1 dolduracak buhar kalmayacagi i¢in yiliksek son yogunluk degerleri elde

edilebilir.

2.6.2 Siv1 Faz Sinterlemesi

Bu proseste; karisimdaki fazlardan en az birisi sinterleme sicaklifinda sivilastigi igin
elde edilen malzemenin kullanim sicakligi sinterleme sicakliginin altinda olmak
zorundadir. Sinterleme sicakligina erisince, sivi faz, tozlar 1slatir ve tozlar arasindaki
ince kanallarda kapiler etkisi meydana gelerek tozlarin kolayca sinterlenmesi saglanir.
Teknik acidan bakildiginda, hizli sinterleme ve basing gerektirmeden yogunlasmanin
miimkiin olmasi sebebiyle siv1 faz sinterlemesi oldukga tercih edilen bir sinterleme
prosesidir. Olusan siv1 faz, atomik difiizyonun gelismesine elverisli olmasi nedeniyle
sinterleme hizin1 genellikle arttirir. Farkli bir¢ok sivi faz sinterleme bi¢iminin
kullanim, yaklasik M.0O.4000 tarihine, porselen ve ¢omlek iiretiminin oldukga yaygin
bicimde bu yontemle sinterlenmesine kadar dayanir. Modern sivi faz sinterleme
uygulamalarinin gelisimi ile semente karbiirler, bronz yataklar ve manyetik alagimlar
1920ler’de iiretilebilmis, 1930lar’da tungsten agir alagimlan iizerinde yogunlasan
calismalar ile sivi faz sinterlemesine dair 6nemli bir teorik temel olusturulmustur.
Giinlimiizde porselen discilik malzemeleri, kesici takim uglari, otomotiv baglanti

elemanlan ve refrakter seramikler gibi bir cok malzeme bu teknik ile iiretilmektedir.

Bu yontemin kullanimi, bilesenleri arasindaki kimyasal reaksiyonlar zayif olan
sistemler iizerinde yogunlagmistir. Sivi fazdan gelen yiizey gerilme kuvveti
sinterleme hizin1 belirlemede Onemli rol oynar. Bu gibi durumlar icin ii¢ temel
kavram; siv1 igerisindeki kati ¢oziiniirliigli, sivinin kati tanelerini 1slatmasi ve sivi
icerisindeki kati1 faz difiizyonudur. WC-Co sistemi incelendiginde bu ii¢ kosulun
saglandig1 goriilir. Semente karbiirler icin en yaygin kullanilan baglayic1 metal
kobalttir. Tungsten karbiirii iyi 1slatmasi ve ¢dzebilmesi bu se¢imin baslica nedenidir
[24-26]. Prosese ait onemli bir diger karakteristik de diisiik sicakliktir. Bu,
sinterlenmesi cok yiiksek sicakliklarda gerceklesebilen hatta basing uygulanmasi

gerektiren malzemelerin, sisteme yapilacak modifikasyonlar ile olusturulacak siv1 faz
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sayesinde diisiik sicakliklarda ekonomik ve daha zahmetsiz olarak sinterlenebilmesini

saglamaktadir.

Bir¢ok durumda sivinin katiy1 1slattigi ve kati iginde ¢oziiniirliigiiniin mevcut oldugu
bilinmektedir. Katiy1 1slatan sivinin meydana getirdigi kapiler kuvvetler, kati
partikiillere ait ara ylizey alanlarimi indirgeyerek poroziteyi azaltir. Baska bir degisle
yiizey enerjisinin indirgenmesi yogunlagsma icin itici kuvveti teskil eder . Stvilardaki
difiizyon hizlariin daha fazla olmasi1 nedeniyle, kat1 hal sinterlemesine kiyasla daha
hizli bir baglanma ve yogunlasma s6z konusudur. Ancak sivilasmanin yiiksek
sicakliklarda olustugu durumlarda mikroyapida kontrolsiiz bir kabalasma meydana
gelebilmektedir. S1v1 faz sinterlemesi 6zellikle sinterleme sonucunda yogunlasma
meydana gelen, W-Ni, WC-Co, SizN4-Y,0;, Al,03-SiO,, TiC-Ni, ve Fe-Cu gibi
sistemlerde oldukca genis bicimde kullanilmaktadir. Kat1 ve sivi ¢oziiniirliiklerinin
diisitk oldugu, W-Cu gibi sistemlerde ise kat1 hal sinterlemesi daha iyi sonuclar

vermektedir [23-26] .

Sivi faz sinterlemesinde, yiizey enerjilerinin baskin oldugu durumlarda, sinterleme

esnasinda meydana gelen yogunlagsma Sekil 2.17°deki gibi meydana gelir.

baslangi¢c kademesi
karisim tozlar
kat1 hal

cozelti ¢okelmesi

Sekil 2.17: Klasik s1vi faz sinterlemesinin kademelerine ait sematik diyagram

Baslangicta karisim tozlar sivinin olusacagi bir sicakliga isitilir. Isitma sirasinda,

mikroyapida mevcut olan kimyasal konsantrasyon gradyaninin da etkisiyle, bir kati
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hal sinterlenmesi meydana gelir. Yine bircok sistemde kati hal difiizyonu, sivinin ilk
olustugu ana kadar Onemli miktarda yogunlasma meydana gelmesine neden olur.
Yogunlagsmanin daha fazla olmasi bir sonraki adima yani meydana gelen sivi
miktarina baglidir. Baglayicit metal siv1 faza gectikten sonra, sivi faz sinterlemesi ile
yogunlasma {i¢ temel kademede meydana gelir: (i) sivi akisinin basladigi ve
partikiillerin tekrar diizenlendigi baslangi¢ kademesi, (ii) daha sik bir paketlenmeyi
saglayan cozelti ¢cokelmesinin gelistigi ara kademe ve (iii) yogunlasma hizinin kati
hal sinterlemesi ile esitlenerek nihai birlesmenin meydana geldigi son kademe. Bu
kademe anlayis1 icinde semente karbiirlerde yogunlagmanin ilk iki kademede
meydana gelmektedir. Bu kademeler degisen s1vi miktarina bagl olarak Sekil 2.18’de
goriilmektedir. Kompaktlar 1sitma sirasinda ham yogunluklarindan kati hal difiizyonu
ile yogunlasir, siv1 olusumu ile yeniden diizenlenir ve son olarak tane biiylimesine
maruz kalir. S1vi miktarinin yiiksek olmasi durumunda yeniden toparlanma sirasinda
tam yogunluga ulagilabilir. Stvi miktarinin az oldugu durumlarda ise yogunlasma kati
iskelet tarafindan, sivi igerisinden kat1 tasinimu ile gerceklestirilir ve kalinti porozite
de kati hal difiizyonu ile ortadan kaldirilir. Bunun gerceklesmedigi bir durum
sistemde hi¢ sivinin olugsmamasi ve tiim yogunlagsmanin kati hal sinterlemesiyle

gerceklesmesi ile ortaya ¢ikar [23,26].

son kademe
(kat1 hal) ara kademe

yogunluk, %
100

. cozelti
cokelmesi | initial
stage
tekrar toparlanma 9

_— heating
stage
coziiniirkik

ham yogunluk

Sekil 2.18: S1v1 faz sinterlemesinde yogunluk ile sivi faz miktar1 arasindaki degisim

S1vi olusumu ile beraber, kat1 partikiiller iizerinde meydana gelen kapiler kuvvetlerin
etkisiyle yogunlasma miktarinda ani bir artig olur. Kati sivi iginde c¢oziildiikce

tanelerde cekme meydana gelir ve hizl bir bicimde, sivinin porlar1 doldurmasina izin
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vererek daha yiiksek bir yogunluga paketlenir. Islatma 6zelligi iyi olan sivilar icin
kati-siv1 ylizey enerjisi, kati-buhar ylizey enerjisine gore daha diisiiktiir ve bu da
diisiik sistem enerjisi anlamina gelir. Tekrar diizenlenme sirasinda taneler, kapiler
etkiye karsilik olarak viskoz bir 6zellik gosterir. Porozitenin azalmas1 da bu kompakt
viskozitesini arttiran unsurdur. Buna bagli olarak yogunlagma hizinda belirgin ve ani
bir diisiis meydana gelir. Diger yandan, gerekli miktarda sivi olusmasit durumunda

teorik yogunluga ulagmak miimkiindiir [23,26].

2.6.3 Basin¢ Yardim ile Sinterleme

Yogunlasma ve diizgiin geometri sinterlenen bir malzemede islem bittikten sonra
beklenen ozelliklerdir. Amag, partikiillerin bir araya gelip saglam bir yapiya
kavusmalarindan sonra kiitle kaybini azaltmaktir. Yiiksek ozellikli malzemelerin
iiretiminde, Ozellikle kuvvetli bilesik ve alasimlarin sinterlenmelerinde sinterleme
esnasinda gerilim uygulamak gerekir. Bu olay kaba taneli yapilar, diisiik sinterleme
sicakliklar1 ve kompozit malzemeler icin kismen dogrudur. Eger kompakt kiitlesi
sekillendirme kademesinde iyi hesaplanip ayarlanirsa ve sinterleme sonucunda tam
yogunluga ulasilirsa, son boyutlar ve istenen 6zellikler beklendigi gibi olur.

Kiiciik tane boyutuna sahip tozlar, disaridan basing uygulanmasina gerek kalmadan
sinterleme sonucunda yogunlagmaya elverislidir. Ozellikle sivi faz sinterlemesi
uygulamalarinda kaba tozlar dahi yiiksek sinterleme yogunluklar verir. Diger yandan
kat1 hal sinterlemesinde porozitenin ortadan kaldirilmasi bir sorundur. Sinterleme
stiresinin fazla oldugu uygulamalarda porlar kararli hale gelir ve 6zellikle iclerinde
gaz kalmis ise difiizyon ile yok edilmeleri ¢cok zor olur. Sinterleme kuvveti porozite
ortadan kaldirildiktan sonra sifira iner ve kompozit malzemeler i¢in yardimci faz
yogunlasmaya engel teskil eder. Tam yogunluga ulagsmayi engelleyici bu durum
sinterlenen kompakta basing uygulanarak ortadan kaldirilabilir. Uygulanan basing
sinterleme ile ilgili baz1 sorunlara da ¢6ziim getirir; kaba tanelerin kullanimi, diisiik
sicaklikta sinterleme ve diisiik sinterleme siireleri ile yiiksek yogunlukta malzeme
tiretimi miimkiin olur. Ozetlenecek olursa basmg yardimi ile sinterleme yiiksek

performans beklenen sistemlerin sinterlenmesinde kullanilan bir yontemdir.

Kullanim alanlarina baktigimizda, ilk orneklerini niikleer yakit olarak kullanilan
uranyum dioksit {izerine zirkon alagimlar1 kaplanmasi, metal-seramik (cermet)
kompozitlerinin iiretimi ve kesici uglarda kalinti porozitenin giderilmesi islemlerinde

goriiriiz. Glinimiizde uygulama alanlar1, hafif kompozitler, manyetik kayit baslari,
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asinmaya direngli malzemeler, optik seramikler, titanyum havacilik yapilari, yiiksek
performans manyetikleri, yart iletken kaplama hedef malzemeleri, yapay implantlar,
zirh delici malzemeler gibi 6rneklerle genislemistir. Baska bir degisle sinterleme ile
iretilen her malzeme basing yardimu ile sinterleme porsesi ile iiretilebilir niteliktedir.
Verilen bu orneklerde, basing yardimi ile sinterleme sayesinde malzemelerin son
ozelliklerinin gelistirilmesi hedeflenirken bazi malzemeler ise sadece sinterleme
esnasinda basing kullamilarak iiretilebilir. Bu malzemeler karbon-karbon, elmas-
metal, seramik-metal, intermetalik-seramik ve seramik-seramik kombinasyonundaki

kompozitlerdir [26].

2.6.3.1 Gaz Basinci ile Sinterleme

Sinterleme ile ilgili temel kavramlara bakilacak olursa, kapali porlarin mevcut oldugu
duruma, bir¢ok malzemenin sinterlenmesinde yiiksek sicakliklara ¢ikilarak ulasilir.
Pratikte sorun tam yogunluga cikabilmektir. Kisitlayici etkenler porlarin ortadan
kalkmasiyla yogunlasmada meydana gelen gerileme ve tanelerin zamanla
biiyimesidir. Bu sorun icin bir ¢6ziim firin atmosferini basinchi bir gaz ile
doldurularak porlarin ortadan kalkmasina yardimci olmaktir. Baslangigta sinterleme
vakum altinda devam eder ve porlarin igerisine hapsolan gazlar alinarak kapali por
durumu olusturulur. Porlarin kapanmasit meydana geldikten sonra firin atmosferinde
basing olusturularak geriye kalan porlar ortadan kaldirilir. Bu iki kademe iki ayrn

firinda yapilabilecegi gibi tek firinda yapmak ideal olanidir [26].

2.6.3.2 Dovme

Dovme, yiiksek sicakliklarda gerceklestirilen, diisiik mukavemetli yiiksek tokluga
sahip malzemelere uygulanan yiiksek sekil degistirme hizlarina ¢ikilan bir
deformasyon prosesidir. Bu terim, diisiik deformasyon hizlarinda plastik akis gosteren
ince taneli seramiklerin sicak siiperplastik preslenmesinde de kullanilir. Sinterleme
prosesi de goz Oniine alinirsa iki farkl tiirii ortaya ¢ikar. Yiiksek gerilim hizlarinda
uygulanan dovme malzemenin akma mukavemetine ulasarak ani yogunlasmaya
neden olur, genellikle metalik malzemelere uygulanir. Diisiik gerilim hizlarinda
uygulanan dovme ise ince taneli bir seramigi deforme etmek icin, viskoz akis ile

diisiik gerilimler kullanir [26].
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2.6.3.3 Toz Ekstriizyonu

Ekstriizyon, tozlarin yiiksek sekil degistirme hizi ve yiiksek gerilim altinda sinter
yogunlastirma islemidir. Yogunlagmay1 saglamak icin yiiksek ekstriizyon
deformasyon orami gereklidir. Sabit kesit alanina sahip uzun sekilli parcalar bu
yontemin temel Uriinleridir. Sekil 2.19°da goriildiigii gibi ekstriizyon basliginin
icerisinde bir penetretor tozu biikiilmeyi Onleyecek bicimde, dogrusal olarak
itmektedir. Diger sinterleme islemlerinde oldugu gibi bu islemde de iiriiniin asil
ozelliklerini belirleyen yiiksek sicakliktir ancak sicaklifin c¢ok fazla olmasi iiriin
mikroyapisini olumsuz etkiler ve Omriinii kisaltir. Diger yandan cok diisiik
sicakliklarda mevcut gerilmeler fazla olacag icin islemi zorlastirir. Ideal sicaklik
ergime sicakligimin iigte ikisi kadardir. Kiigiik tane boyutu akis1 kolaylastiran bir diger
unsurdur. Bu yontem oOzellikle oda sicakliginda plastisitleri kisitli olan berilyum,
metal matrisli kompozitler zirkonyum, siiperiletkenler ve yiiksek sicaklik alagimlari

icin kullanighdir [26].

(sicak)

Sekil 2.19: Toz ekstriizyon sisteminin sematik gosterimi
2.6.3.4 Sicak Presleme

Sicak presleme, Sekil 2.20’de gosterildigi gibi rijit bir kalip igerisinde eseksenel
basing kullanilarak yapilir.
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1sitici

% alt pang¢

tek eksenli sicak presleme

Sekil 2.20: Sicak preslemeye ait kesit goriintiisii

Sistemde alt pang sabit olabilir. Kuvvet genellikle iist pang¢ ile hidrolik bir sistem
tarafindan uygulanir. Uygulanan kuvvet her ne kadar eseksenel ise de kalip
yiizeylerinde meydana gelen siirtiinme nedeniyle merkezden yanlara dogru degisen
bir dagilim gosterir. Buna bagli olarak meydana gelen eksenel ve radyal yonler
arasindaki gerilim farki, toz yiizeylerinin bozulmasina neden olan bir kayma bolgesi
olusturur. Sistemde kullanilan kalip malzemesi genellikle yiiksek sicakliktaki
mukavemeti fazla olan grafittir. Sicaklik kalip vasitasiyla ya da dikegler ile verilebilir.
Grafit disinda kullanilan kalip malzemeleri tungsten karbiir ve bor nitriirdiir. Proses
esnasinda tane bilyiimesi ve hacim difiizyonu baskin mekanizmalardir. Sicaklik yine

kritik rol oynar ve kii¢iik taneler yogunlagsmay1 olumlu etkiler [26].

Sicak presleme yavas bir prosestir. Kullanilan kalip aksami nedeniyle sicaklik
kontrolii zordur. Maksimum sicaklik olan 2200°C’ye grafit direng¢ler kullanilarak
cikilabilir. Diger alternatifler SiC, molibden ve tungsten direnclerdir, sicaklik daha
diisiiktiir. Ulasilan basing degerleri uygulanan yiike oldugu kadar kalip dizayni ve
parca geometrisine de bagli olarak degiskenlik gosterir. Sinterleme sirasinda tercih
edilen atmosfer sart1 genellikle vakum altinda ¢alismaktir. Vakumun 6nemli getirileri
firin direnglerinin ve sinterlenen malzemenin korunmasidir. Prosesin amacina gore
koruyucu gaz atmosferinde de sinterleme islemi yapilabilir ancak kapali por yapisidna
gecildiginde vakum ile poroziteyi tamamen ortadan kaldirmak miimkiin olabilir.
Karsilagilan bir problem sinterlenen malzemenin kalip ylizeyine yapigmasidir.
Sinterleme isleminin bitimyle iiriinii kaliptan ayirirken numune yada kalip zarar
gorebilir. Uriinlerin kalip malzeme ile kirlenmesi ve bilesimlerinin zarar gérmesi de

miimkiindiir. Bunun 6niine ge¢mek i¢in 6zellikle grafit kalip sistemlerinde kalip i¢
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ceperlerine hegzagonal bor nitriir uygulanmalidir. Bor nitriir ucucu bir sivi ile
karistirilarak kalip i¢ yiizeylerine piiskiirtiiliir. Olusan tabakanin ¢ok kalin olmamasi

gerekir [26].

Sicak presleme 6zellikle kalip maliyeti nedeniyle pahali bir prosestir. Vakum altinda
yapilan iglemlerde maliyet daha da fazladir. Maliyetinin yaninda sinterleme sirasinda
getirdigi avantajlar nedeniyle de nadide pargalarin iiretiminde tercih sebebidir. Cok
uzun Omiirli kalip yada takim bilesenleri gibi iiretim maliyeti géze alinabilecek
iiriinler i¢in uygundur. Sicak perslemenin bir diger kullanim alan1 da baska iiretim
alternatifinin olmadigi, sinterlenmesi ¢ok zor olan ozellikle kompozit yapilarin
tietimidir. Ozellikle diisiik plastisiteye sahip malzemelerin sinterlenmesi igin
elveriglidir. Sicak preslemenin 6nemli bir kullanimi elmas-metal kompozit takim

uclarinin iiretimidir. Ornegin tipik bir yap1 hac. % 10 elmas ve 1.5um kobalt icerir.

Boyle bir sistem 900°C’de ve 35 MPa basing altinda 2 saat bekletilir [26].

2.6.3.5 Sicak izostatik Presleme

Sicak izostatik presleme prosesleri, ¢cok uzun Omiir istenen kalip yada takim ucu
malzemelerinden havacilik komponentlerine kadar bir¢ok malzeme i¢in vazgegilmez
bir iiretim teknigidir. Bu yontemde basin¢ gaz vasitasiyla iic eksenden eseksenel
olarak malzemeye uygulanir (Sekil 2.21).

gevrim ~
i P

doldurma vakumda g cak jzostatik pres cikarma
pigirme

Sekil 2.21: Sicak izostatik pres sisteminin sematik gosterimi

Basing, basing odasina yollanan gazin miktar ile belirlenir. Kontrol parametreleri
zaman, sicaklik ve basinctir. Sinterlenmek istenen malzeme sisteme iki tiirli
beslenebilir; toz olarak ve 6n sinterlenerek. Kapali por yapisina on sinterlenmis
malzemelerin sonradan sicak izostatik preslenmeleri (HIPing) sinter-hip olarak da
bilinir. Ama¢ malzemenin kendini tasiyacak bir mukavemete eristikten sonra
HIP’lenmesidir. Dogrudan tozlarin beslendigi diger yontemde ise metal yada cam

kaliplar kullanilir. Kalip malzemesi se¢ciminde en onemli parametre etkin sinterleme
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sicakliginda kalibin basinci iletecek deformasyonu gosterebilmesidir. Camlar, celik,
paslanmaz celik, titanyum, tantalyum en ¢ok kullanilan kalip malzemeleridir. Proses
esnasinda kalip, sinterlenecek malzeme ile doldurulur. Vakuma alinan sistem
degazing islemine tabi tutularak buharlasan iiriinler uzaklagtirllir. Vakum ve gaz
bosaltim islemlerinden sonraki adim sistemin vakum ile sizdirmaz hale getirilmesidir.
Ortamda gaz kalmamasi ¢ok onemlidir ¢iinkii ortamda kalacak istenmeyen gazlar
sinterlenen malzemede porozite anlamina gelir. Tozlarin igerisinde bulundugu kap,
icten 1sitmali bir haznenin igerisindedir. Yogunlagsma i¢in gerekli olan 1s1 ve basing
transferi igin yiiksek basinca sahip gaz kullanilir. Bu amag icin genellikle argon yada
azot kullanilir. Bu sitem igin tipik maksimum sicaklik 2200°C’dir, basing ¢ok fazla
degiskenlik gosterir. Bu yontem; Al,O3, ZrO,, Si;N3 gibi seramik malzemelerin; WC-
Co, TiC-Fe, Al,03-ZrO; gibi kesici takim ug¢larinin; nikel ve titanyum alagimlar1 gibi
havacilik malzemelerinin, alasim celiklerinin, kompozitlerin ve elektronik
seramiklerin iiretiminde kullanilmaktadir. Orneklerde de goriildiigii gibi, bu prosesin
amacinin ne oldugu oldukca dnemli bir noktadir. Cok yiiksek Omiir ve performans
beklenen malzemeler icin kullamshdir. Ozelikle sinter-hip sistemlerinde iiretim

hattinda zaman ¢ok fazladir. Zahmeti ve maliyeti fazla olan bir sistemdir [26].
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1 Kullamilan Hammaddeler

Deneylerde kullanilan tozlarin detaylh ozellikleri, x 1s1m1 analizleri ve tane boyut

dagilim grafikleri Tablo 3.1 ve 3.2, Sekil 3.1, 3.2, 3.3, 3.4, 3.5 ve 3.6’da verilmistir.

Tablo 3.1: Sicak presleme deneylerinde kullanilan, BMBT firmasindan temin edilen
bor karbiir tozunun kimyasal ve fiziksel 6zellikleri

% ag. 64,56
C % ag. 18,31 (B,C’ye bagh)
%14,63 (serbest)
Fe % ag. 0,54
Si % ag. 1,21
Al % ag. 0,75
Spesifik Yiizey Alam 8 m’/g
yogunluk 2,51 glem’
Boyut dagilimi : % 10 0,376 um
% 50 2,068 um
% 90 6,434 um
TGl i
_ 021 ® -8B
104 -C
e »
012

Sekil 3.1: Deneylerde kullanilan B4C tozunun x 1gmnlari analizi
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_Tane Boyutu Dagilimi ___

? SSS—S——_—_—_—_——— E—

Ylzde
Miktan
(hacim)

2

1

%,01 0,1 1 10 100 1000 3000
Tane Boyutu (m)

Sekil 3.2: Deneylerde kullanilan B4C tozunun tane boyut dagilimi

Sekil 3.3: Deneylerde kullanilan B4C tozunun SEM goriintiisii

Deneylerde kullanilan, BMBT firmasinca iiretilen, karbon yogunlugu yiiksek B4,C

tozundan bundan sonraki boliimlerde B4C olarak bahsedilecektir.
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Tablo 3.2:

Infenrsal yiCeunl s)

B

Sicak presleme deneylerinde kullanilan Alman H.C. Starck markali
silisyum karbiir tozunun kimyasal ve fiziksel 6zellikleri

Si % ag. 68,4
C % ag. 29,3
% ag. 1,5
Al % ag. 0,03
Ca % ag. 0,01
Fe % ag. 0,05
Diger % ag. 0,5
Spesifik Yiizey Alam 8,4 m’/g
Ham yogunluk 3,1 glem’
Boyut dagilimi : % 10 0,358 um
% 50 0,804 um
% 90 14,698 pm
' (006) i -sic
(o1 (103) (108)

Sekil 3.4: Deneylerde kullanilan SiC tozunun X 151nlar analizi
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Tane Boyutu Dagilimi

Ylzde
Miktari
(hacim)

O = N W 01 O N ™ ©

01 0.1 1 10 7100 1000 3000

Tane Boyutu (Jm)

Sekil 3.5: Deneylerde kullanilan SiC tozunun tane boyut dagilimi

Sekil 3.6: Deneylerde kullanilan SiC tozunun SEM goriintiisii (X3500)

Deneylerde kullanilan bor karbiir - silisyum karbiir bilesenlerinin yiizde miktarlar
Tablo 3.3’te verilmistir. Ayrica tiim numuneler, yapilacak deneylerde degisken
sinterleme bilesimleri baz alinarak

parametreler olan sicakligt  ve toz

kodlandirilmistir. Tablo 3.4’te ise numunelere verilen kodlar goriilmektedir.

Tablo 3.3: Deneylerde kullanilan SiC-B4C numunelerin hacimce yiizde miktarlar

Toz bilesenlerinin % miktari (hacim
Numune 1 Numune 2 Numune 3 Numune 4
SiC 100 95 90 85
B,C 5 10 15
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Tablo 3.4: Deneylerde kullanilacak olan numunelerin kodlar

2100 °C 2200 °C 2250 °C
Numune 1 S100B2100 S$100B2200 S100B2250
Numune 2 S95B2100 S95B2200 S95B2250
Numune 3 S90B2100 S90B2200 S90B2250
Numune 4 S85B2100 S85B2200 S85B2250

Deneylerde kullanilan toz karisimlarinin tane boyutu analizleri ve SEM fotograflari

Sekil 3.7,8,9,10,11 ve 12’de verilmistir.

Tane Boyut Dagilimt

g ——— e —— _

Yizde
Miktart
(hacim)

O = N W R~

o]
=

0.1 1 10 100
Tane Boyutu (pm)

1000 3000

Sekil 3.7: %95 SiC-%5 B4C (hacim) igeren toz karisiminin tane boyut dagilimi

Sekil 3.8: %95 SiC-%5 B4C (hacim) igeren toz karigiminin SEM goriintiisii (X3500)
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Tane Boyut Dagilimi

Yozde

Miktar

(hacim) 5
4
3
2
1

%,.01 0,1 1 10 100 1000 3000
Tane Boyutu (um)

Sekil 3.9: %90 SiC-%10 B4C (hacim) iceren toz karisiminin tane boyut dagilimi

Ytzde
Miktari
(hacim)

|2 TR FV TR S T - s e -]

%,'01 0,1 1 10 100 1000 3000

Tane Boyutu (um)

Sekil 3.11: %85 SiC-%15 B4C(hacim) iceren toz karisiminin tane boyut dagilimi
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Sekil 3.12: %85 SiC-%15(hacim) B4C iceren toz karisiminin SEM goriintiisii
(X3500)

Deneylerde kullanilan toz karisimlarinda, hacimce B4C miktar1 arttikca tane

boyutlarinda da artis gézlenmistir.

3.2 Kullamilan Alet ve Cihazlar

Bor karbiir ve silisyum karbiir tozlarmin tartimlart 0.001g hassasiyetli Sartorius
marka otomatik terazi ile yapilmistir. Homojen bir karisim saglamak amaciyla bilyeli
karistiricida bor karbiir - silisyum karbiir tozlar1 ayni ortamda karstirict olarak
silisyum karbiir bilyelerin varliginda Szegvari marka atritdrde (Sekil 3.13) 8 er saat

siireyle karigtiritlmiglardir.

Sekil 3.13: Szegvari atritor

Numuneler Buehler Isomet 2000 marka kesme cihazinda elmas disk ile kesilmistir.
Toz karisimlarinin yapisinda bulunan ethanol, elektro-mag marka etiiv kullanilarak
ucurulmustur. Shimadzu-Autograph (Sekil 3.14) marka ¢cekme basma cihazinda egme

mukavemeti dl¢iimleri yapilmistir.
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Sekil 3.14: Autograph cekme basma cihazi

S = ¥ =
“m -
- '

\/
-

-

o

-_F_l--_-"-n-."

Sekil 3.15: Shimadzu sertlik 6l¢iim cihazi

Shimadzu (Sekil 3.15) marka sertlik Ol¢iim cihazinda Vickers sertlik Ol¢iimii
yapilmigtir.  Yogunluk oOlciimleri ise Mettler Toledo PG 503-S marka cihazda

belirlenmistir.

Kompozit iiretimi i¢in elde edilen homojen bir karisim haline gelen tozlar sicak
presleme islemi i¢in grafit direngler ile kontrollii 1sitma saglanabilen, difiizyon
pompasi ile yiiksek vakum uygulanabilen 2300°C maksimum sicaklik, 100 ton
maksimum yiik uygulanabilen inert atmosfer altinda sinterleme yapilabilen Centorr

Vacuum Industries (sekil 3.16) marka sicak pres kullanilmastir.
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Sekil 3.16: Centorr Vacuum Industries marka sicak pres

3.3 Deneylerin Yapihisi

Bor karbiir ve silisyum karbiir tozlarinin karisimindan kompozit malzeme {iiretimi

Sekil 3.17’de verilen akis semasi takip edilerek yapilmistir.

Silisyum karbiir- bor karbiir toz
karisiminin tartimi

y

Atritorde

8 saat karigtirma

Sicak presleme

|

—

Mekanik deneyler i¢in kesme

islemleri

Egme

mukavemeti

|

Metalografi islemleri

Yogunluk

(Parlatma)

d

Sertlik olctimii

N,

SEM ile
mikroyapi

Sekil 3.17: Deneylerin sematik gosterilisi

Deneyler ii¢ seri halinde yapilmistir. Her deney grubu icin tozlar, silisyum karbiir

bilyelerle atritorde 8’er saat siireyle polietilen kabin icerisinde 30 ml.’lik ethanol

ilavesiyle, 330 rpm hizla kanstirilmislardir. Her bir karigim icin bilye/toz oram
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agirlikca 10:1 olacak sekilde SiC bilye konulmus, bilyeden karisim icine gecen SiC
miktarin1 degerlendirmek amaciyla karistirmanin ardindan bilyeler tekrar tartilmas,
ancak aradaki agirlik farki ¢ok kiiciik oldugundan bu deger hesaplamalar esnasinda
ihmal edilmistir. Daha sonra karisimin yapisinda bulunan ethanol, elektro-mag marka
etiivde 125°C’lik sicaklikta 2’ser saat bekletilerek ucurulmustur. Presleme islemi
sonrasi nihai iiriin olarak elde edilmek istenen boyutlar 5 x 5 x 0,5 cm. Ol¢iilerinde
plakalar oldugundan, karigimlar i¢in kullanilan toz malzeme miktar1 tablo 3.5°te
detaylanyla goriildiigii gibi, karisimin teorik yogunlugu baz alinarak belirtilen hacme
gore hesaplanarak tartilmistir. Toz kanigimlani daha sonra, sicak preste, vakum
altinda, 25 °C/dak 1s1tma hiziyla, her deney icin sirasiyla 2100, 2200 ve 2250 0C’ye
cikilarak, 50 MPa. basin¢ altinda 1 saat siireyle tutulmustur. Toz hazirlama,
karistirma ve sicak presleme esnasinda uygulanan parametreler Tablo 3.5°te

verilmistir.

Tablo 3.5: Deneylerde kullanilan karisimlar ve deney parametreleri

ik ve . .
. Karist. ! . | Sinter. Isitma | Sinter. Uyg.
(% E;Sim) (Sf‘gg&) Siresi | Bilye ng‘lra"' Sic. Hizi Siresi | Basing
° ° (Saat) agl {ge) (°C) | (°C/dak) | (Saat) | (MPa)
S100B2100 100 0 8 SiC |387/387 | 2100 25 1 50
2
8 S95B2100 95 5 8 SiC |381/381| 2100 25 1 50
>
2
3 S90B2100 90 10 8 SiC |380/380 | 2100 25 1 50
S85B2100 85 15 8 SiC | 375/375| 2100 25 1 50
S100B2200 100 0 8 SiC | 387/387 | 2200 25 1 50
2
8 S95B2200 95 5 8 SiC |382/382 | 2200 25 1 50
>
2
3 S90B2200 90 10 8 SiC | 379/379 | 2200 25 1 50
o
S85B2200 85 15 8 SiC | 375/375| 2200 25 1 50
S100B2250 100 0 8 SiC | 387/387 | 2250 25 1 50
2
8 S95B2250 95 5 8 SiC |382/382| 2250 25 1 50
>
2
8 S90B2250 90 10 8 SiC | 379/379| 2250 25 1 50
(<]
S85B2250 85 15 8 SiC | 375/375| 2250 25 1 50
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3.4 Karakterizasyon Calismalari

3.4.1 Kesme islemleri

Biitiin deneylerde, preslenmis numuneler tamamen soguduktan sonra mekanik
deneyler icin uygun olacak sekilde kesilmistir. Kesme islemleri elmas disk ile

Buehler kesicide gerceklestirilmistir.

3.4.2 Egme Mukavemeti Olciimii

Kesilen numunelere daha sonra Autograph cihazinda 3 noktali egme mukavemeti testi
yapilmistir ve elde edilen degerler 3.1 no’lu formiilde yerlerine yerlestirilerek egme
mukavemeti degerleri hesaplanmistir. Egme numunesinin boyutlar1 Sekil 3.18’de

verilmistir.
Omax=3/2 X (Pmaxx1)/(bxd?) (3.1

b= Numune genisligi (mm)

d= Kalinlik (mm)

I= Mesnet mesafesi (mm)

P= Yiik (kg)
1=42W
f
b=W -
¢
s 21W 4—\‘71.11‘.' — —] le— d=TH /2

Sekil 3.18: Ug nokta egme testi numunesi boyutlart
3.4.3 Yogunluk Olciimii
Yogunluk; gercek ozgiil agirlik (True Specific Density), goriiniir kiitle yogunlugu
(Apparent Solid Density) ve kati cisim yogunlugu (Bulk Density) gibi degisik
sekillerde tanimlanmaktadir. Seramik sektoriinde en cok kullanilan1 olan 6zgiil

agirlik, Arsimet prensibine gore, “3.2” no’lu esitlik yardim ile hesaplanir.

Numunelerin yogunluk oOlctimleri Metler-Toledo PG 503-S marka cihazda

yapilmistir. Numunelerin yogunluk 6l¢iimleri icin ilk basta kuru agirliklar1 daha sonra
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sudaki agirliklan 6l¢iilmistiir. Suyun sicakligr dlgiiliip buna karsilik gelen katsayr da

hesaba katilarak 3.2 no’lu formiilde yogunluklar hesaplanmustir.
p=pox A/(A-B) (3.2)

A= Katinin havadaki agirhigi
B= Katinin s1vidaki agirligi

Po= S1vinin (su) sicakliga bagl yogunlugu (“1” almmustir)

Elde edilen bu degerlerden sonra 3.3 formiiliine gére numunelerin rolatif yogunluklar

hesaplanmistir.
dr=d;/ d,x 100 (3.3)

d;= numunenin dl¢iimler sonunda ortaya ¢ikan yogunluklarin ortalamasi
d>= numunenin toz karigim oranlar1 baz alinarak teorik yogunlugu

dr= elde edilen rolatif yogunluk
3.4.4 Sertlik Olciimii

Parlatma isleminin kolay yapilabilmesi amaciyla bakalite alma isleminden gecirilen
numuneler sirasiyla 14, 9, 6 ve 3 pm elmas pastalar ile parlatilmistir. Parlatilan
numuneler daha sonra sertlik l¢timleri i¢in Shimadzu sertlik 6l¢iim cihazinda (sekil

3.15) 1000 g yiik uygulanarak sertlik ol¢iimiine tabi tutulmustur.

3.4.5 Mikroyap1 Analizleri

Numunelerin mikroyap1 incelemesi JEOL JSM-840 marka elektron cihazinda (SEM)

gerceklestirilmistir.

3.4.6 Termal Genlesme Katsayis1 Tayini

Numunelerin termal genlesme davraniglart dilatometrede incelenmistir. Bulunan
degerler formiil 3.4.‘te yerlerine yazilarak numunelerin termal genlesme katsayisi
bulunmustur.

0=0,01P/T,-T, (3.4)
o=termal genlesme katsayisi,

P=numunenin % uzama miktari,

T,=son sicaklik, T;=ilk sicaklik
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4. DENEY SONUCLARI VE iRDELEMELER

4.1 Sicakhigin Yogunluga Etkisi

Ucg ayn sicaklikta; 2100 °C, 2200 °C ve 2250 °C’da yapilmis olan deneyler sonucunda
elde edilmis yogunluk degerleri tablo 4.1’de verilmistir. Numunelerin 6nce havadaki
ve sudaki agirliklar1 hesaplanmis, sonra 3.2 formiiliinde yerlerine konularak
yogunluklar1 hesaplanmistir; daha sonra ise 3.3 formiiliinde yerine konarak elde
edilen rolatif yogunluklar bulunmustur. Ilgili standart sapma degerleri hesaplanmus,
ancak elde edilen degerlerin birbirlerine ¢ok yakin oluslarindan otiirii sifir ¢ikmis

olduklar i¢in tabloda belirtilmemislerdir. Sekil 4.1°de her bir bilesim i¢in, yogunluk

degerlerinin sicaklik ile degisimini gosteren grafik goriilmektedir.

Tablo 4. 1: Dort farkli bilesim icin farkli sicakliklarda 6l¢iilen yogunluk degerlerinin

teorik degerlerle kiyaslanmasi

E\I{dg Edilen | Teorik Y?gl'ﬂzk
ogunluk Yogunluk %)
_ | st00B2100 2.38 3,1 77
o]
5 | sesB2100 2.36 3,07 77
>
§ S90B2100 2.39 3,04 79
~ | sssB2100 2,40 3,01 80
T S10082200 2,52 3,1 81
o
5 | sesB2200 253 3,07 82
>
§ S90B2200 2,62 3,04 86
~ | sg5B2200 2,64 3,01 88
T $100B2250 257 3,1 83
o]
5 | sosB2250 274 3,07 89
>
§ S90B2250 275 3,04 90
“ | s85B2250 2.80 3,01 93
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Sicakhgin Rélatif Yogunluga Etkisi
100 -
95 ~
=m0/, 100 SiC
===, 95 SiC- %5 B4C
0 %90 SiC - %10 B4C L
& %85 SIiC - %15 B4C /
D)
3]
> 85
3
0
(4
80 -
75
70 T T T T !
2050 2100 2150 2200 2250 2300
Sicaklik (0C)

Sekil 4.1: SiC-B4C kompozitlerinde sicakligin rolatif yogunluga etkisi

Elde edilen sonuglar ¢ercevesinde, sicakligin artmasiyla, malzemenin yogunlugunun
da arttig1 goriilmektedir. Artan sicaklik, sinterleme sirasinda partikiiller arasinda kati
bag olusumunu arttirmis, toz partikiillerinin birbirlerine olan difiizyonu hizlanmistir.
S85B2250 numunesinde elde edilen deger, Magnani [21] tarafindan soguk izostatik
preslemenin ardinda sinterleme ile 2150°C’de iiretilmis SiC-B4C kompozitinin

yogunluk degerine yakindir.

4.2 Sicakhigin Sertlige Etkisi

Sertlik ol¢timleri, 1 kg’lik yiik kullanilarak yapilmistir. Sicak preste,vakum altinda,
25 °C/dak 1sitma hiziyla 50 MPa. basing altinda 1 saat siireyle 2100 °C’de tutulmus
olan hacimce % 100 SiC, % 95 SiC, % 90 SiC ve % 85 SiC iceren bilesimlere, sicak
preste, vakum altinda, 25 °C/dak 1s1tma hiziyla 50 MPa. basing altinda 1 saat siireyle
2200°C’de tutulmus olan hacimce % 100 SiC, % 95 SiC, % 90 SiC ve % 85 SiC
iceren bilesimlere ve yine sicak preste, vakum altinda, 25 °C/dak 1sitma hiziyla 50
MPa. basing altinda 1 saat siireyle 2250°C’de tutulmus olan hacimce % 100 SiC, %
95 SiC, % 90 SiC ve % 85 SiC iceren bilegimlere yapilmis olan deneyler sonucunda

elde edilmis olan mikro sertlik degerleri standart sapma degerleri hesaplanarak tablo
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4.2°de verilmistir. Sekil 4.2’ de dort farkli bilesim i¢in sicakligin sertlige etkisi

goriilmektedir.

Tablo 4.2: Dort farkl bilesim igin farkli sicakliklarda Slciilen sertlik degerleri

Sertlik Standart

(Vickers 1ka Sanma
3 | S100B2100 252 *12
éi S95B2100 511 +70
2 | s90B2100 726 +154
S S85B2100 764 +166
A o
éi S95B2200 842 +40
2 | so0B2200 881 482
2 S85B2200 1096 +198
2 §}66é§é50 277 +20
(i S95B2250 1237 +76
% S90B2250 1368 +154
2 S85B2250 2036 +188

Sicakligin sertlige etkisi
2000 #=2/,100 SiC K

== /,95 SiC-%5 B4C
e=dr=0/,90 SiC-%10B4C

1500 == /,85 SiC-%15 B4C
®

2

Q

>

X

=000 |

[0

? =

500
¢ -— 4
0 T T T T T T T
2075 2100 2125 2150 2175 2200 2225 2250 2275
Sicaklik (0C)

Sekil 4.2: SiC-B,4C kompozitlerinde sicakligin sertlige etkisi

Elde edilen sonuclar cercevesinde, SiC-B4C kompozitlerinde sicakligin artmasiyla
malzemenin sertliinde de artis gerceklestigi goriilmektedir. Sicakligin artisiyla

beraber malzemenin yogunlugunun da artarak porozitenin azalmasi, sicakligin
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sertlige olan pozitif etkisinin sebebidir. % 100 SiC i¢eren numunenin ise sertliginde

sicaklik artistyla belirgin bir artis gozlenmemistir.

4.3 Sicakhigin Egme Mukavemetine Etkisi

Egme mukavemeti testleri, sekil 3.14’de gosterilmis olan Autograph marka cekme
basma cihazinda yapilmistir. Sirasiyla 2100 °C, 2200 °C ve 2250 °C sicakliklarda
sicak preste, vakum altinda, 25 °C/dak 1sitma hiziyla 50 MPa. basing altinda 1 saat
stireyle tutulmus olan hacimce % 100 SiC, % 95 SiC, % 90 SiC ve % 85 SiC igeren
bilesimlere yapilmis olan deneyler sonucunda elde edilmis olan degerler tablo 4.3’de
verilmistir. Sekil 4.3’te dort farkli bilesim icin sicakligin egme mukavemetine etkisi

goriilmektedir.

Tablo 4.3: Dort farkli bilesim icin farkli sicakliklarda dlciilen egme mukavemeti

degerleri
uavemen | Sandr
(MPa)

_ | st10oB2100 64,8 47,97
e
5 | sosB2100 115 414,13
>
§ S90B2100 123 +17,66
= | sssB2100 130 439,61
o] | e
Qo
& | s95B2200 123 7,21
>
§ S90B2200 130 425,68
| 58582200 137 425,42
S 510082250 84,7 433,65
e
& | sosB2250 130 +16,44
>
§ S90B2250 143 435,59
= | s85B2250 152 £17,69

Deney sonuglarindan goriildiigii iizere, sicaklik ile egme mukavemeti paralel bir artig
gostermistir. Bu da sicakligin yiikselmesiyle, malzemenin porozitesinin azalmasi ve

toklugunun artmasindan kaynaklanmaktadir.
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160 Sicakligin egme mukavemetine etkisi
140 =
© ‘/
o
2 120 —
=
€
2 100
g
S
o 80 /
1S
o— emg==/,100 SiC
60 -.-%QSSiCI—%SB4C -
%90SiC-%10B4C
%B85SiC-%15B4C
40 ‘ ‘ ‘ ‘
2050 2100 2150 2200 2250 2300
Sicaklik (0C)

Sekil 4.3: SiC-B,4C kompozitlerinde sicakligin egme mukavemetine etkisi
4.4 B4C ilavesinin yogunluga etkisi

Uc ayn sicaklikta; 2100 °C, 2200 °C ve 2250 °C’da yapilmig olan deneyler sonucunda
elde edilmis degerler tablo 4.1°de verilmistir. Sekil 4.4’te her bir sicaklik igin,
yogunluk degerlerinin toz karistmindaki B4C oraninin hacimce artmasi ile degisimini

gosteren grafik goriilmektedir.

%B4C(hacim) oraninin yogunluga etkisi
95

[{e]
o

oo
o
!

Rolatif Yogunluk(%)
(o]
o

75 =4=11000C | |
—— 2200 0C
70 2250 0C
65
0% 5% 10% 15% 20%

% B4C (hacim) orani

Sekil 4.4: Farkl sicakliklar i¢in SiC — B4C kompozitindeki % B4C (hacim) miktarinin
rolatif yogunluga etkisi
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Elde edilen deney sonuglarindan, SiC — B4C kompozitlerinde, bor karbiiriin, silisyum
karbiiriin sinterlenmesine, ozellikle 2100°C™nin iizerindeki sicakliklarda olumlu etki
ettigi  goriilmektedir. 2100°C kosullarinda B4C miktarinin artmasi ile rolatif
yogunlukta artis goriilmiis fakat bu degerler %77-80 arasinda sinirli kalmistir. Diger
iki deney grubunda ise, yogunluk degerlerinde B4C ilavesi ile daha belirgin yogunluk
artislan1 kaydedilmistir. Bu degerler goz oniine alinarak, artan B4C miktarinin SiC —

B4C kompozitinin sinterleme 6zelligini iyilestirdigi anlasilmaktadir.

SiC-B4C ki itinin rélatif yogunlug
hacimce 29 SiC miktarina gire degisimi

Rélatif Yog.
(20)
100

- \
%, &
- 0,
4 +2100°C
30 e, m2200°C
\ A42250°C
* *

0 20 40 60 80 100 120
SiC-BAC kompozitindeki hacimce SiC % oran

Sekil 4.5: SiC-B,4C kompozitlerinde farkli sicakliklarda rolatif yog.-sertlik - %SiC
(hacim) iliskisi
Yogunluk sonuglari, E.Turan’in yapmis oldugu “B4C-SiC kompozitlerinin sicak pres
yontemiyle iiretimi” isimli tez calismasiyla beraber incelendiginde, SiC ve B4C’iin
birbirlerinin sinterlenmesini kolaylastirict malzemeler oldugu anlasilmaktadir [6].
Yanlica 2250°C’de yapilan B4C matriksli B4C-SiC iiretiminde, SiC miktarinin
artmasiyla yogunlukta bir diisiis gézlenmistir. Bu da bu sicakliktaki 6tektik noktadan

dolay1 olusan camsi fazdan kaynaklanmaktadir.

4.5 B4C ilavesinin sertlige etkisi

Sicak preste,vakum altinda, 25 °C/dak 1sitma hiziyla 50 MPa. basing altinda 1 saat
stireyle 2100 °C’de tutulmus olan hacimce % 100 SiC, % 95 SiC, % 90 SiC ve % 85
SiC igeren bilesimlere, sicak preste, vakum altinda, 25 C/dak 1s1tma hiziyla 50 MPa.
basing altinda 1 saat siireyle 2200°C’de tutulmus olan hacimce % 100 SiC, % 95 SiC,
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% 90 SiC ve % 85 SiC iceren bilesimlere ve yine sicak preste, vakum altinda, 25
OC/dak 1s1tma hiziyla 50 MPa. basing altinda 1 saat siireyle 2250°C’de tutulmus olan
hacimce % 100 SiC, % 95 SiC, % 90 SiC ve % 85 SiC iceren bilesimlere yapilmis
olan deneyler sonucunda elde edilmis olan mikro sertlik degerleri, standart sapma
degerleri de hesaplanarak tablo 4.2’de verilmistir. Sekil 4.6’da her bir sicaklik i¢in,
sertlik degerlerinin toz karisimindaki B4C oraninin hacimce artmasi ile degisimini

gosteren grafik goriilmektedir.

% B4C oraninin sertlige etkisi

2200
==4=2100 0C

2000 1+
1800 LI @ 22000C /

1600 1 A 22500C

1400 (

1200 A // S

1000 —_

800 | et /' —

600 P

400 e

200
0

Sertlik (Vickers)

15% 20%

O, O, O,
0% 5% % B41C9(ﬁ°acim)

Sekil 4.6: Farkli sicakliklar icin SiC — B4C kompozitindeki % B4C (hacim)

miktarinin sertlige etkisi
Elde edilen sertlik testi sonuclan incelendiginde, B4C ilavesinin, SiC-B4C
kompozitinin sertligini olumlu etkiledigi goriilmektedir. Cok sert bir malzeme olan
B4C’iin belli oranlarda ilavesi her ii¢ sicaklik icin de malzemenin sertli§inde artisa
neden olmustur. S85B2250 numunesinde elde edilen sertlik degeri, Uehara ve
arkadaglarinin yapmis oldugu calismadaki sonug¢la uygunluk gostermektedir [22].
Sekil 4.7. ve 4.8’de S85B2250 ve S100B2250 numunelerinde elde edilen sertlik izleri

verilmistir.
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Sekil 4.7: S85B2250 numunesinde Sekil 4.8: S100B2250 numunesinde
elde edilen Vickers Sertlik izi elde edilen Vickers Sertlik izi
(1 kg yiik) (1kg yiik)
Daha once yapilmis, E. Turan’in yiiksek lisans tez ¢alismasinda, B4C i¢ine farkli
oranlarda SiC ilave edilmis ve elde edilen kompozitlerin mekanik ozellikleri
incelenmistir [6]. Yapilan degerlendirmeler sonucunda, bu caligmada ilave edilen
SiC miktarindaki degisim sertlik degerlerinde Onemli farklar yaratmams, sicakligin
bu ozellikte ¢cok daha etkili bir parametre oldugu goriilmiistiir. Sekil 4.9°da 6 nolu

referans calismas1 ve bu calismada elde edilen sertlik-sicaklik sonuglar bir arada

goriilmektedir.
sertlik
sertlik BAC teorik sertligi
(Vickers)
T
—-—un—.—-—_.______ SiC teorik sertligi
e
3000 & — K"-.
A - ~—
gy - -
Wy
2500 5 »
L ~ + 2100
— .
2000 u N _a m 2200

A 2250

1500 =

= \
N
e .\
1000 _"'""--..__ ,
i (]
\
500

0 20 40 60 a0 100
SiC %

Sekil 4.9: SiC-B4C kompozitlerinde farkl sicakliklarda sertlik - %SiC (hacim)
iliskisi
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Goriildiigii tizere yapidaki B4C miktan arttikca kompozitin sertlik degerinde de artig
meydana gelmektedir. Hacimce % 5-15 B4C ilavesinde, sistemdeki B4C orani,
sertlik gelisiminde ¢ok etkili bir parametre iken, bu oran %70 lere ulastiginda
meydana gelen bir degisim sertlige etki etmemektedir. Sicaklik ise her iki ¢alisma

icin sertligin artmasinda dnemli bir parametre olarak géze ¢carpmaktadir.

4.6 B4C ilavesinin egme mukavemetine etkisi

Sirasiyla 2100 °C, 2200 °C ve 2250 °C sicakliklarda sicak preste, vakum altinda,
25°C/dak 1sitma hiziyla 50 MPa. basing altinda 1 saat siireyle tutulmus olan
hacimce % 100 SiC, % 95 SiC, % 90 SiC ve % 85 SiC iceren bilesimlere yapilmis
olan deneyler sonucunda elde edilmis olan degerler tablo 4.3’de verilmistir. Sekil
4.10’da her bir sicaklik i¢in, egme mukavemeti degerlerinin toz karistmindaki B4C

oraninin hacimce artmasi ile degisimini gosteren grafik goriilmektedir.

160 %B4C oraninin egme mukavemetine etkisi
140 -
g p— —e
o
_?_,1 20—
@
IS
(5]
=100
X
=}
=
(0]
)g) 80
| e=$==2100 0C
60 e=fll==2200 0C
2250 0C
40 T ‘ ‘
0% 5% 10% 15% 20%
% B4C(hacim)

Sekil 4.10: Farkli sicakliklar i¢in SiC — B4C kompozitindeki % B4C (hacim)

miktarinin egme mukavemetine etkisi
Elde edilen egme mukavemeti degerlerine bakildiginda B4C ilavesinin, sonuglari
olumlu etkiledigi goriilmektedir. B4C’nin gevrek bir malzeme oldugu
diisiiniildiigiinde, egme mukavemetindeki bu artisin, B4C’nin sinterlemeye olan

olumlu etkisinden kaynaklandigi ve yapinin toklugunun bu sebeple arttigi sonucu

cikarilabilir.
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Deney  sonuglari, Sekil 4.11°‘de, E.Turan’in  c¢alismasiyla  beraber
degerlendirildiginde her iki c¢alisma icin de teorik degerlere ulasilamadigi
goriilmektedir [6]. Bunun baslica sebebi, yapidaki porozitenin malzemenin

mukavemetini olumsuz yonde etkilemesidir.

Egme Muk. (MPa)

650 T— - il e

! — T Teanik nokta

i s (8
450 — g

':‘“"-Tem-il-: nokta (BLC)
400 Lol
350 - -

»2100°C
o
300 T w2200 C)
42250°C
250 = =
*
200 B tepiim
L 4
150 TR
100 L Bt
0 AN
D T b o, T T
0 20 40 80 100

SiC-B4C kompozitindeki hacimee %% SiC miktan

Sekil 4.11: SiC-B4C kompozitlerinde farkl: sicakliklarda egme mukavemeti - %SiC

(hacim) iligkisi
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4.7 Mikroyapilara ait SEM fotograflarinin incelenmesi

Sekil 4.12: 2100 °C’de yapilan deneye Sekil 4.13: 2200 °C’de yapilan
ait % 100 SiC iceren numunenin deneye ait % 100 SiC iceren
basma yiizeyinin SEM fotografi numunenin basma yiizeyinin SEM

(X 1500) fotograf1 (X 3500)

Sekil 4.14: 2250 °C’de yapilan deneye ait % 100 SiC i¢eren numunenin basma
yiizeyinin SEM fotografi (X 3500)
2100 °C’de sinterlenen %100 SiC’de (Sekil 4.12) tam sinterlenme saglanamamistir.
2200°C ve 2250°©’de yapilan deneyde, SiC tanelerinin birbirlerine difiize olarak
boyun vermeye basladigi ve porozitede azalma oldugu goézlemlenmistir (Sekil 4.13-

14).
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Sekil 4.15: 2200 °C’de yapilan deneye Sekil 4.16: 2250 °C’de yapilan deneye
ait % 95 SiC iceren numunenin basma ait % 95 SiC iceren numunenin basma
yiizeyinin SEM fotografi (X 3500) yiizeyinin SEM fotografi (X 3500)

Sekil 4.17: 2100 °C’de yapilan deneye ait % 95 SiC iceren numunenin basma
yiizeyinin SEM fotografi (X3500)

Sekil 4.18: 2200 °C’de yapilan deneye Sekil 4.19: 2250 °C’de yapilan deneye
ait % 90 SiC iceren numunenin basma ait % 90 SiC iceren numunenin basma
yiizeyinin SEM fotografi (X 1500) yiizeyinin SEM fotograf1 (X 50000)

60



Sekil 4.20: 2100 °C’de yapilan deneye ait % 90 SiC iceren numunenin basma
yiizeyinin SEM fotografi (X 3500)

% 5 ve % 10 B4C igeren SiC kompozitlerinde ise malzemenin, saf SiC ile
kiyaslandiginda daha kompakt bir yap1 olusturdugu goriilmektedir. Resim iizerinde
koyu siyah bolgeler iizerinde yapilan EDS analizinde, bu alanlarda B4C iin
yogunlastig1 anlasilmistir. Gri renkli bolgeler ise SiC fazinin bulundugu alanlardir.
Sekil 4.15 ve Sekil 4.16 incelendiginde, sicaklik arttikca partikiiller arasindaki

baglarin arttig1 goriilebilir.

Sekil 4.21: 2200 °C’de yapilan deneye Sekil 4.22: 2250 °C’de yapilan deneye
ait % 85 SiC iceren numunenin basma ait % 85 SiC iceren numunenin basma
yiizeyinin SEM fotografi (X 3500) yiizeyinin SEM fotografi (X3500)
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Sekil 4.23: 2100 °C’de yapilan deneye ait % 85 SiC iceren numunenin basma
yiizeyinin SEM fotografi (X1500)

% 85 B4C iceren numune, en yiikksek yogunluk ve mekanik degerlere ulasilan
numunedir. Sekil 4.22 incelendiginde, malzemenin porozitesinde gozle goriiliir bir
azalma oldugu, ayrica B4C’iin yap1 i¢inde daha homojen dagildigi goriilmektedir.
Bor karbiir, silisyum Kkarbiiriin sinterlenmesi esnasinda hacimsel difiizyonu

hizlandirmis ve ortaya daha yogun bir yap1 ¢cikmustir.

4.8 Numunelerin X-Ismlar1 Analizi

Numunelerin Rigaku marka X-Isinlar1 cihazinda, x-1sinlar analizi yapilmistir. Elde
edilen sonuclarda kompozit i¢indeki B4C oram arttik¢a, gozlenen B4C piklerinin
siddetinde de artig goriilmektedir. Sekil 4.24’te 2250°C sicaklikta sicak preslenen
dort adet numunenin x-iginlart analiz sonuglan karsilastirilmistir. B4C’nin karigim

icindeki hacimsel yiizdesi arttik¢a, verdigi pikin siddeti de artmaktadir.
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Sekil 4.24: 2250 °C’de sinterlenen numune grubunun x-1ginlar1 analizi sonuglari

4.9 EDS Analizi

S85B2250 numunesi iizerindeki farkli noktalar iizerinde yapilan EDS analizlerinde,
SiC ve B4C iin sistemdeki dagilimi incelenmistir. Elde edilen sonuglar 1s18inda acik
renkli bolgelerde SiC iin yogun olarak bulundugu, koyu olan bolgelerde ise B4C
miktarinda artma oldugu gozlemlenmistir. Bu bilgiler 1s181inda 2250°C’de SiC ve
B4C iin birbirinin i¢inde kismen c¢oziildiigii sonucuna varilmistir. SiC-B4C ikili
denge diyagrami incelendiginde SiC ve B4C nin kendi aralarinda ¢6ziinebildikleri

goriilmektedir (Sekil 2.12).
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Sekil 4.28: 5 nolu bolgenin EDS analizi
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4.10 Termal Genlesme Katsayis1 Analizi

S100B2250 ve S85B2250 numunelerinin dilatometrede termal genlesme
davraniglart incelenmistir. Bunun i¢in numuneler, termal genlesme deneyine uygun
boyutlarda hazirlanarak, dilatometrede 5°C/dak hizla 15400C’ye kadar 1sitilmis, bu
sicaklikta 1 saat beklenmis ve ayni hizla sogumaya birakilmistir. Deney sonucu elde

edilen uzama-sicaklik egrileri Sekil 4.29 ve Sekil 4.30’da verilmistir.

Genlesme(%0)
0.720 ﬂ‘l
%
ﬁf
0.340 X/
-0.040
1] 320.00 640.00 960.00 1280.00 1600.00

Sicaldike (°C)

Sekil 4.29: S100B2250 numunesinin uzama-sicaklik egrisi
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Sekil 4.30: S85B2250 numunesinin uzama-sicaklik egrisi

S100B2250 numunesinde elde edilen uzama-sicaklik grafigine bakildiginda
numunenin deney sonrasinda orijinal boyunu korudugu goriilmektedir (Sekil 4.29).

S85B2250 numunesinde ise, 1540°C’de 1 saat bekleme sirasinda numunede
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biiziilme gozlenmistir (Sekil 4.30). Buradan S85B2250 numunesinde sinterleme
mekanizmasinin heniiz tam olarak tamamlanmadigi sonucu cikarilabilir. Bu
bekleme esnasinda malzemede sinterleme devam etmis ve boyda biiziillme meydana
gelmistir.

Elde edilen degerler formiil 3.4’te yerine yazildiginda S100B2250 numunesinin
termal genlesme katsayisi(a), 4,73x10%/K bulunmustur. Elde edilen deger
literatiirdeki degerlere gore yiiksektir. S85B2250 numunesinin termal genlesme
katsayis1(a) ise 4,08x10™*/K olarak bulunmustur. Bu numunede elde edilen a degeri

literatiirle uyumludur.

4.11 SiC-B4C ve B4C- SiC kompozitlerinin mikroyapilarinin karsilastirilmasi

Daha once yapilmis olan “B4C matriksli B4C — SiC kompozitlerinin sicak pres ile
iiretimi” konulu calismanin mikro yapi c¢alismalar ile bu ¢alismadaki mikroyapi
sonuglart karsilastirildiginda, B4C matriksli kompozitlerde, sistemin sahip oldugu
otektik noktadan dolay1, 2250°C’de yapilan deneylerde sinterleme esnasinda ergimis
bir faz olustugu ve porozitenin de azaldigi goriilmektedir (Sekil 4.31-32),[6]. SiC
matriksli kompozitlerde ise SiC’iin ¢ok zor sinterlenebilen bir malzeme olmasindan
dolayr daha pordz bir yap1 elde edilebilmistir. Ayrica SiC matriksli kompozitlerde

sinterleme mekanizmasi heniiz boyun olusumu asamasindadir (Sekil 4.33-34).

4233 15KV “X3.588

Sekil 4.31: 2250 °C’de sicak pres ile iiretilen, %80 B4C - % 20 SiC igeren
numunenin basma yiizeyinin SEM fotografi (X 3500)
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Sekil 4.32: 2250 °C>de sicak pres ile tiretilen, %85 SiC - % 15 B4C igeren
numunenin basma yiizeyinin SEM fotografi (X 3500)

Sekil 4.33: 2100 °C’de sicak pres ile iiretilen, %90 B4C - % 10 SiC igeren
numunenin basma yiizeyinin SEM fotografi (X 5000)
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»3500%

Sekil 4.34: 2100 °C’de sicak pres ile iiretilen, %85 SiC - % 15 B4C igeren
numunenin basma yiizeyinin SEM fotografi (X 3500)
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5. SONUCLAR

1. Bu calismada Alman H.C.Starck firmasindan temin edilen SiC tozlarina, Tiirk
BMBT firmasindan temin edilen, %10 serbest C barindiran B4C tozundan hacimce
%5, %10 ve %15 oranlarinda katilmis, elde edilen toz kKarisimlarina ilaveten % 100
SiC, 2100, 2200 ve 2250°C’de, 50 MPa basing altinda 1 saat siireyle sicak

preslenerek tiretilmistir.

2. Sicakligin, sinterleme proseslerinde ¢ok Onemli bir etkisi oldugu literatiirle
uyumlu olarak bu calismada da goriilmiistiir. Sicaklik arttikca, kompozitin
sinterlenme kabiliyeti, dolayisiyla da yogunlugu artmaktadir. 2250°C’de, 50 MPa
altinda, 1 saat siireyle sinterlenen %85 SiC-%B4C numunesinde % 93 yogunluk

degerine ulasilmistir.

3. Bor Karbiir katkisi, silisyum karbiiriin sinterlenme 6zelligini olumlu y&nde
etkilemektedir. Kompozit i¢indeki B4C oram arttikca, elde edilen rolatif yogunluk

degerleri artmistir.

4. Kompozit i¢indeki bor karbiir miktar1 arttikca, malzemenin sertliginde artig
goriilmiistir. Cok sert bir malzeme olan B4C’nin sisteme katkisi, SiC — B4C
kompozitinin sertligini de yiiksek degerlere tagimistir. 2250°C’de, 50 MPa altinda, 1
saat siireyle sinterlenen %85 SiC - %15 B4C numunesinde 2036 Vickers ortalama

sertlik degerine ulasilmistir.

5. Kompozit i¢indeki bor karbiir miktan arttikga, malzemenin egme mukavemetinde
artis gorilmiistiir. B4C gevrek bir malzeme olmasina ragmen, SiC matriksin

sinterlenebilirligini arttirdigindan ortaya daha tok bir yap1 ¢ikmustir.

6. Sicakligin artisiyla, sinterleme esnasinda olusan kati1 bag sayisi artmis, porozite

azalmis ve bu da malzemenin mekanik 6zelliklerine olumlu yonde etki etmistir.
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7. Mikroyap1 ¢calismalarinda artan sicaklikla diigen porozite gozlemlenmistir.

8. Literatiirdeki diger calismalarda, diisiik sicakliklarda elde edilen yiiksek mekanik
ozelliklerin, bu caligmalarda tane boyutu daha diisiik tozlar kullanilmis olmasiyla

iliskilendirilebilinir [21,22].

9. Evren Turan’in ¢aligmasinda, yine sicak pres yontemiyle iiretilen B4C matriksli
B4C-SiC kompozitlerinde daha yogun yapilara ulasilmasinin nedeni sistemin
2250°C olusturdugu o6tektik noktadir. Bu sicaklikta meydana gelen sivi faz
dolayisiyla yapidaki porozitede azalma goriilmiistiir [6]. Ayrica Evren Turan’in
calismasinda kullanilan B4C tozu H. Starck firmasindan temin edilmisken, bu

calismada kullanilan B4C tozu BMBT firmasindan saglanmistir.
10. B4C ile kiyaslandiginda daha az sert bir malzeme olan SiC, B4C matriks igine

ilave edildiginde sertlik degerinde 6nemli bir degisiklik yaratmazken, SiC i¢ine B4C

ilavesi sertlik degerlerinde ¢ok olumlu gelismelere yok agmistir.
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