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SiC-B4C-TiB2 KOMPOZITININ URETIMIi VE KARAKTERIZASYONU

Burak AFSAR

Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dal1
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Danisman: Prof. Dr. Servet TURAN

Silisyum Karbiir, sahip oldugu istiin mekanik Ozellikler sayesinde havacilik,
savunma sanayi, otomativ ve asindirici sektorleri 6n plana ¢ikmak iizere bir¢ok alanda
kullanilir. Yiiksek sertlige sahip B4C ve yiiksek kirilma tokluguna sahip TiB: ilavesi
yapilan SiC, balistik zirh malzemesi olarak kullanilmak {izere {retilmistir. Bu
calismada, farkli sinterleme parametrelerinin tretilen SiC-B4C-TiB2 kompozitinin
mekanik 6zelliklerini nasil etkiledigi ve baslangi¢ malzemesi olarak TiC kullanmakla
TiB2 kullanmak arasindaki mekanik farklarin ne oldugu incelenmistir. Birlikte 6giitiilen
tozlar SPS yontemiyle farkli sicaklik, basing, sinterleme siiresi parametreleriyle
sinterlenmis, sinterlenen iirlinlerin karakterizasyon g¢alismalart yapilmistir. Sinterleme
sonrast olusan numunelerin Arsimet yontemiyle yogunluk ve relatif yogunluk degerleri
bulunmus, indentasyon yontemi ile Vickers mikrosertlik ve kirilma toklugu degerleri
Olclilmiistiir.  Sinterleme sonrast olusan fazlarin karakterizasyonu X-isinlari
Difraksiyonu (XRD) ve Taramali Elektron Mikroskopu (SEM) kullanarak yapilmstir.
Sonuglara bakilarak en 1yi mekanik 6zelliklerin yiiksek sinterleme sicakliklari ve ytliksek
sinterleme basin¢larinda elde edildigi gozlemlenmistir. Baslangic tozu olarak TiB:
kullanilan tozlar, baglangi¢ tozu olarak TiC kullanan tozlara gore daha iyi sonuglar elde

edilmesini saglamistir.

Anahtar Sozciikler: Silisyum Karbiir, Bor Karbiir, Titanyum Diboriir, Balistik

uygulama, Seramik Kompozit Zirh
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ABSTRACT
PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF SIC-B4C-TiB2 COMPOSITE

Burak AFSAR

Department of Materials Science and Engineering Eskisehir Technical University,

Institute of Graduate Programs, January 2022 Supervisor: Prof. Dr. Servet TURAN

Due to superior mechanical properties, Silicon Carbide can be used in aerospace,
military defence, automative and abrasive applications. SiC with addition of high-
toughness B4C and high-fracture toughness TiB> is produced to be used as balistic
armor material. This study investigates how different sintering parameters change the
mechanical properties of SiC-B4C-TiB> composite. Also, how using TiC and TiB>
powders as starting material changes the mechanical properties of final product is
observed. The powders which grinded together are sintered with different sintering
temperature, sintering pressure and sintering time and characterized after sintering. The
density and relative density of samples are obtained with Archimedes principle, and the
Vickers microtoughness and fracture toughness of samples are obtained with indentation
methods. The phases formed after sintering are investigated via X-ray Diffraction
(XRD) and Scanning Electron Microscopy (SEM). The results showed that the best
mechanical properties obtained with high sintering temperatures and high sintering
pressures. Using TiB» as starting material gives better results than using TiC as starting

material.

Keywords: Silicon Carbide, Boron Carbide, Titanium Diboride, Ballistic Applications,

Ceramic Composite Armor
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1. GIRIS

Silisyum karbiir, sertligi ¢ok yiiksek olan (31 GPa), asindirict bir malzemedir.
Silisyum karbiirlin yiiksek asinma direnci, diislik siirtinme katsayisi, yiiksek 1s1l
iletkenlik katsayis1 (114 W/m°K) ve uygun 1s1l genlesme katsayisi (5x10'6/°C) gibi
Ozellikleri gaz triblinlerinde, asinmaya maruz birakilan otomobil pargalarinda ve
zimpara tas1 gibi asinma islemine yonelik uygulamalarda kullanilmasini saglar. Siliyum
karbiir bunlara ek olarak 40,1 g molekiil agirligina, 3.2g/cm3 yogunluga, 3,1 MPa.m'/?
kirilma tokluguna ve 415 GPa elastik modiiliine sahiptir. [1]

Bilinen en sert dglinci malzeme olan bor karbiir, yiiksek miihendislik
uygulamalarinda kullanilan bir seramik malzemedir. Cok yiiksek sertligi (38 GPa),
disiik yogunlugu (2,52 g/cm3), yiiksek elastik modiilii (460 GPa) ve yiiksek nétron
absorblama kesit alan1 (600 barn) sayesinde hafif zirhlar gibi balistik uygulamalarda,
asindirict uygulamalarda ve radyasyon absorblama uygulamalarinda kullanilmaktadir.
Yiiksek ergime sicakligr (2450 °C), disiik difiizyon katsayisi, kovalent yapisi, tane

siirinda gosterdigi yiiksek direng ve diisiik ylizey gerilmesi gibi 6zellikleri, bor karbiirii

tek basina sinterlenmesi oldukga gii¢ bir malzeme yapmaktadir. Yiiksek sertligine karsin
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gosterdigi diisiik kirilma toklugu degeri (2,7-3,7 MPa.m '7), bor karbiiriin en biiyiik

dezavantajini olugturmaktadir. [2]

Titanyum diboriir (TiB2), kovalent bagh bir ge¢is metali boriiriidiir. TiB sistemine
ait, agirlikca %31,1 bor igeren bir titanyum boriir olan TiB2, Ti-B sistemindeki en

kararl bilesiktir. [3]

Titanyum boriiriin sahip oldugu yiiksek sertlik (25,5 GPa), yiiksek kirilma toklugu
(6,4 MPa.m"/ 2), yiiksek elektriksel iletkenlik, termal kararlilik ve yiiksek asinma direnci

gibi Ozellikler, titanyum diboriirii miihendislik uygulamalarinda oldukga aranan bir
malzeme yapmaktadir. Bu 6zelliklerin yani sira yiiksek elastik modiilii (541 GPa) ve
yiiksek ergime sicakligina (2920 °C) sahip olan titanyum diboriir, ergimis metallere

kars1 kimyasal olarak inert bir malzemedir. [4]

Oldukga ytiksek bir Vickers mikrosertlik degerine (28-35 GPa) sahip olan titanyum

karbiir, genellikle kesme takimlarinda ve asinmaya karsi direng gosteren miihendislik

uygulamalarinda kullanilan bir seramik malzemedir. Diisiik yogunlugu (4,92 g/ Cm3), yiiksek

ergime noktasi (3160 °C), yiiksek elastik modiilii (460-494 GPa) ve yiiksek termal



iletkenligi (33 W/m°K), titanyum karbiirii genis bir kullanim yelpazesine sokan

Ozelliklerden birkagidir. Titanyum karbiiriin baglica dezavantajlar ise diisiik termal sok
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direnci ve diisiik kirilma toklugu (2,8 MPa.m ') degerleridir. [5]

Bu calismanin amaci, balistik uygulamalarda zirh uygulamasi olarak kullanilmak
iizere bir SiC-B4C-TiB2 kompoziti olusturmak, olusturulan bu kompoziti ¢esitli
karakterizasyon yontemleriyle incelemek ve bu incelemelerin sonucunda optimum mekanik
degerlerdeki SiC-B4C-TiB2 kompoziti eldesi igin gereken sinterleme parametrelerini
bulmaktir. Calismalardaki bir diger amag, sinterleme sonucu olusacak TiB2 fazinin sisteme
toz halinde eklenmesi ile TiC tozu eklenerek sinterleme siirecinde 2TiC + B4C — 2TiB2 +
3C doniisiimiiniin saglanmasi arasindaki farklart mekanik 6zellikler bakimindan incelemek
ve hangi uygulamanin daha verimli sonug verecegini incelemektir. Incelenecek bir diger
parametre ise tozlarin karistirildigi ortamdir. Hazirlanan toz karisimlar saf su ve 2-propanol
ortamlarinda 6giitiilmiis ve bu 6glitme ortaminin son iiriine etkileri aragtirllmistir. SiC
matrise ilave edilen B4C sayesinde istenilen sertlikte ve sinterlenmesi kolay bir sistem
hazirlanmis, TiC ve TiB2 ilavesiyle son iiriinde olusacak TiB2 fazi1 sayesinde kirilma toklugu

degeri artirilmasi planlanmustir.

Daha o6nce SiC-B4C-TiB2 kompozitinin iiretimi ve karakterizasyonu ile ilgili
caligmalar i¢in literatiir incelendiginde, SiC-B4C-TiB2 kompozitinin sicak pres (HP) [52,
12, 13] ve spark plasma sinterleme (SPS) [14] yontemleriyle tiretildigi goriilmiistiir.

Literatiir taramasinda bunlara ek olarak SiC’iin tek basina sinterlendigi [6], SiC-
B4C kompozitinin spark plasma sinterleme yontemi ile elde edildigi [7], SiC’e katki

malzemesi olarak TiC ve TiB2 eklendigi [8-10] goriilmiistiir.

Silisyum karbiir katki1 malzemesi olmadan sinterlenmesi zor bir malzeme olmasina
ragmen, Hayun ve arkadaslar1 bu calismayr gerceklestirmistir. Yogunlastirilmis SiC
eldesi saglanan bu calismada SiC tozu 2050 °C sinterlenme sicakligi ve 69 MPa

sinterlenme basinciyla beraber 400 °C/dk sicaklik hiziyla sinterlenmistir. Bu ¢aligmalar
sonucunda 32 GPa sertlik ve 6,8 MPa.m 2 kirilma tokluguna sahip, yogun bir SiC elde
edilmistir. [6]

B4C ve SiC tozunun spark plasma sinterleme yontemi ile yogunlastirildigi bir

calisma, Sahin ve arkadaslari tarafindan yapilmistir. B4C-SiC kompoziti hem reaktif

olarak B4C-SiO2-C tozlarmin karisimindan hem de direkt olarak B4C-SiC tozlariin



karisimindan elde edilmistir. Elde edilen B4C-SiC kompoziti 1750 °C sinterleme
sicaklig1 ve 40 MPa sinterleme basinciyla yogunlastirilmistir. B4C matrisine ilave edilen
SiC katkisinin agirlikca yiizde degisiminin son {iriiniin yogunluk ve sertlik degerine
etkisi arastirilmistir. %98 relatif yogunluk ve 34.4 GPa sertlik, B4C’e agirlik¢a %10 SiC
eklemesiyle elde edilmistir. [7]

Khodaei ve arkadaslari, tek basina sinterlenmesi giic olan SiC’e hem sinterlenmeyi
kolaylastirmak hem de son tirliniin kirilma toklugunu artirmak tizere TiC ve TiB:2 katkilarini
ayr1 ayr1 yapmislardir. TiC ve TiB2 katkisinin farkli sinterleme metotlariyla beraber yaptigi
etkiyi arastiran bu ¢alismada TiC ve TiB2 fazlarinin agirlikga yiizdesi arttikga hem kirilma
toklugu degerlerinin hem de yogunluk degerlerinin arttig1 gézlemlenmistir. Arastirma
sonucu elde edilen bir diger bilgi ise, SiC-TiC ve SiC-TiB2 kompoziti olustururken spark
plasma sinterleme yoOntemi, sicak pres, sicak izostatik pres ve basingsiz sinterleme

yontemlerine gore daha verimli oldugudur. [8]

Luo ve arkadaglari, SiC-TiC kompozitini spark plasma sinterleme yontemiyle
tretmiglerdir. SiC’e katki malzemesi olarak eklenen TiC fazimin agirlik¢a yiizdesinin
son lrliniin yogunluk, sertlik ve kirilma tokluguna olan etkilerini arastirmiglardir. Bu
arastirmalar sonucunda SiC-TiC arasinda iyi bir kimyasal uyumluluk oldugunu,
agirlikca %30 TiC igeren kompozitin teorik yogunluga yakin bir degerde oldugunu

gozlemlemislerdir. Yapilan karakterizasyon c¢alismalari sonucunda 1800 °C sinterleme
sicakliginda %97 teorik yogunluga, 28 GPa sertlige ve 6,3 MPa.m 12 kiriima tokluguna

ulagmislardir. [9]

Singlard ve arkadaslar1, SiC-TiB2 kompozitini degisen sinterleme parametreleri ve
degisen TiB2 miktarina gore incelemis ve bu incelemeler sonucunda optimum
sinterleme parametre ve TiB2 miktar1 degerlerine ulasmislardir. Spark plasma
sinterleme metodu kullanilan bu ¢alismalarda uygulanan basincin siirecin en basindan
beri mevcut olmasinin, son iirliniin yogunluguna dogrudan pozitif bir etkisi oldugu
gozlemlenmistir. SiC matrisine agirlikga %5 TiB2 katkisimin  sertligi 23 GPa

seviyelerine ¢ikardigi anlasilmigtir. [10]

Wen ve arkadaslari, sicak pres kullanarak diisiik sicaklikta sinterlenen B4+C-SiC-

TiB2 kompozitlerini iiretmis ve karakterizasyon ¢aligmalarin1 yapmislardir. Matris



malzemesi olarak B4C kullanilan ¢alismalarda artan SiC-TiB2 oraninin son iiriine olan
mekanik etkileri aragtinnlmistir. SiC ve TiB2 kaynagi olarak TizSiC2 kullanilan
caligmada sinterleme sicakligi 1200 °C’nin istiine ¢iktiginda Esitlik 1.1°de gosterilen
reaksiyonun gergeklestigi gozlemlenmistir.

3B,C + 2Ti5SiC, — 2SiC + 5C (1.1)

Olusturulan bu sistem sicak pres metoduyla 1850 °C’de 10 °C/dk sinterleme hiz1
ve 30 dakika bekleme siiresiyle sinterlenmistir. Hacimce %30 TizSiC2 igeren
kompozitin bu sinterleme parametrelerinde 31,6 GPa sertlige ve 8 MPa.m 2 kirilma

tokluguna sahip oldugu karakterizasyon ¢aligmalar1 sonucunda gozlemlenmistir. [11]

Zhang ve arkadaglari, reaktif sicak pres yontemiyle iiretilen B4C-SiC-TiB2
kompozitinin mekanik davraniglarinin, toz karakterleri ve tane boyutlariyla olan
iligkisini aragtirmistir. Baslangi¢ tozu olarak B4C, Si ve TiC kullanilan bu ¢aligmalarda,
sinterleme siiresince Esitlik 1.2°de verilen reaksiyon ger¢eklesmistir.

(1 + x)B,C + 2xTiC + 3xSi - 2xTiB, + 3xSiC (1.2)

Bu calisma, tek tip B4C tozunun farkli tane boyutlarindaki ii¢ farkli TiC ve Si
tozlariyla sinterlenmesiyle olusturulan sistemlerin karsilagtirilmasini kapsamaktadir.
Sicak pres yontemiyle 1950 °C sinterleme sicakligi, 60 MPa sinterleme basinct ve 60
dakika bekleme siiresi parametreleri kullanilmistir. Matris malzemesi olarak BaC
tozunun kullanildig1 bu ¢alismalarda TiC tozlarinin tane boyutu biiylidiikce, sinterleme
sirasinda olusan TiB2-SiC aglomeralarinin olustugu ve bu aglomeralarin kirilma toklugu
tizerinde pozitif bir etkisi oldugu gozlemlenmistir. Yapilan mekanik testler sonucunda

numunelerin sertlik degerinin 34,8-35,6 GPa araliginda, kirilma toklugu degerinin ise

5,11-6,38 MPa.m 12 araliginda oldugu saptanmigstir. [12]

He ve arkadagslari, sicak preste sinterlenen B4C-SiC-TiB2 kompozitinin mekanik
Ozelliklerinin tozlar1 Oglitme asamasiyla olan baglantisin1  arastirmigtir.  Tozlarin
inceltilmesi ve oksit safsizliklarin sistemden uzaklastirilmasimin mekanik 6zellikler ve
yogunluk tizerinde pozitif bir etkisinin oldugu anlagilmistir. Hacimce %60 B4C %30
TiB2 ve %10 SiC kullanilan bu kompozit artan 6giitme siirelerinde karistirilmis ve 1950
°C sinterleme sicakligi, 30 MPa sinterleme basinci ve 20 °C/dk sinterleme siiresi

parametreleriyle sicak pres metoduyla sinterlenmistir. En iyi sonuglar1 24 saat 6giitme



siiresinde elde edilmis bu calismada 32,84 GPa sertlik ve 821 MPa.m 2 1rima
toklugu degerlerine ulagilmigtir. [13]

Liu ve arkadaslar1 B4C-SiC-TiB2 kompozitini spark plasma sinterleme metoduyla
elde etmis ve degisen SiC miktarinin kompozitin mekanik O6zelliklerine etkisini
arastirmistir. B4C matrisine hacimce %15 TiB2 ilavesiyle baslatilan calismalarda artan
SiC miktarmin sertlik degerini korurken kirilma toklugu degerini de artirdigi
gbzlemlenmistir. Spark plasma sinterleme metodu 2000 °C sinterleme sicakligi, 50 MPa

sinterleme basinci ve 100 °C/dk 1sitma hizi parametreleri ile kullanilmistir. Kiitlece %15

SiC igeren kompozit %98,43 relatif yogunluga, 30,07 GPa sertlige ve 4,17 MPa.m 172

kirilma tokluguna sahip olmustur. [14]
Udalov ve arkadaslari, B4C-SiC-TiB2 sistemini termodinamik olarak incelemis ve

ticli faz diyagramini olusturmuslardir. Bu sistemin izotermal diyagrami Sekil 1.1.°de

verilmistir. [15]

Mole fraction, %

Sekil 0.1. B+C-SiC-TiB: sisteminin izotermal diyagrami [15]

Yapilan literatiir caligmalar1 15181nda, SiC-B4C-TiB2 kompozitinin hem TiB2 tozuyla
baslanarak hem de TiC tozuyla baslanarak elde edilebilir oldugu gozlemlenmistir. Ayrica

SiC-B4C-TiB2 kompoziti iiretimi i¢in sicak pres ve sicak izostatik pres gibi



islemlerin uzun sinterleme siirelerine ihtiyag duydugu anlasilmigtir. Spark plasma
sinterleme yontemi ile daha disiik siirelerde daha yiiksek yogunlagsma oranlarina
ulagilabilecegi gozlemlenmistir. Spark plasma sinterleme yontemi, hizli 1sitma, diisiik
sinterleme siiresi ve diisiik sinterleme sicakligi gibi avantajlar1 saglayacagi i¢in bu

calisma i¢in tercih edilmistir.

Yapilan literatiir arastirmalar1 sonucunda SiC-B4C-TiB2 kompozitlerinde matris
malzemesi olarak SiC kullanilan ¢alismalara rastlanmamistir. Bu calisma ile bu
eksikligin giderilecegi diisiiniilmiistiir. Bu sebeple SiC-B4C-TiB2 seramik kompozitinin
iiretimi icin Eskisehir Teknik Universitesi biinyesinde bulunan FCT Systeme GmbH

HPD 25 Spark Plasma Sinterleme cihazi kullanilmistir.

Deneysel g¢aligmalarda SiC (0,8 pm ortalama tane boyutu, %98 saflik) ve B4C
(1,2um tane boyutu, %95 saflik) tozlari, TiC (1pum ortalama tane boyutu, %99,5 saflik)
ve TiB2 tozlariyla su ve alkol ortamlarinda karistirilip Spark Plasma Sintering
yontemiyle ilk defa tiretilmistir. Kiitlece %92 SiC-B4C karisimina ayr1 kompozitlerde
ilave edilen TiC ve TiB2 tozlar1 katki malzemesi olarak kullanilmistir. Spark plasma
sinterleme metoduyla iiretilen numuneler 2030 °C’den baglayarak artan sicaklikta ve 5

kN — 12 kN arasi sinterleme basinglarinda yogunlastirilmistir.

Uretilen SiC-B4C-TiB2 kompoziti karakterize edilerek TiC ve TiB2 baslangic
tozunun ve sinterleme parametrelerinin tirlinliin yogunluguna, mekanik 6zelliklerine ve
mikroyapisal o6zelliklerine etkileri incelenmistir. Uretilen numunelerin; Arsimet
metoduyla yogunlasma davranislari, indentasyon yontemi ile Vickers mikrosertlik ve
kirilma toklugu degerleri, X-1sinlar1 difraksiyon (XRD) metoduyla sinterleme sonrasi

faz davranislar1 ve taramali elektron mikroskopu (SEM) ile mikroyapilar1 incelenmistir.



2. ILERI TEKNOLOJI SERAMIKLERI VE SINTERLEME
Bu boliimde calismada kullanilan seramik hammaddelerin 6zellikleri incelenmistir.
Bu seramik malzemelerin tiretilmesini saglayan yontem olan sinterleme ve sinterleme

yontemleri incelenmistir.

2.1. Silisyum Karbiir (SiC)

Silisyum karbiir, sertligi ¢ok yiiksek olan (31 GPa), asindirici bir malzemedir.
Silisyum karbiiriin yiiksek asinma direnci, diisiik siirtiinme katsayisi, yiiksek 1sil
iletkenlik katsayisi (114 W/m°K) ve uygun 1sil genlesme katsayisi (5X10'6/°C) gibi
Ozellikleri gaz triblinlerinde, asmmmaya maruz birakilan otomobil pargalarinda ve
zimpara tas1 gibi asinma islemine yonelik uygulamalarda kullanilmasini saglar. Siliyum
karbiir bunlara ek olarak 40,1 g molekiil agirligina, 3.2g/cm3 yogunluga, 3,1 MPa.m/?
kirilma tokluguna ve 415 GPa elastik modiiliine sahiptir. [1]

Silisyum karbiiriin ilk kesfi, 1891 yilinda Edward Acheson tarafindan yapilmustir.
Acheson, silisyum karbiirii yiiksek elektrik akimina sahip bir firinda kil- petrol koku
karisimina elektrik akimi uygulayarak elde etmigtir. “Carborundum” adim1 verdigi bu
bilesigi ticarilestiren Acheson, bu ismi karbon- aliiminyum oksit karisimindan elde ettigi
icin vermistir. Daha sonrasinda silisyum karbiir adin1 alacak olan {iriin, asindirict bir
malzeme olarak ticari bir bagar1 kazanmustir. [16]

Silisyum karbiir, kullanim alanlart ve 06zellikleri agisindan olduke¢a ¢esitlilige
sahip bir yapisal seramik malzemedir. 1970’11 yillardan beri birgok yeni miihendislik ve
teknolojik uygulama alanlarinda kullanilmaktadir. Asinmaya kars1 gosterdigi yiiksek
direng, bazi miihendislik uygulamalarinda tungsten karbiir yerine kullanilmasini
saglamistir. Oksit olmayan seramik malzemelere gore iiretim maliyetinin daha diisiik
olmasi, silisyum karbiiriin rekabet¢i olabilmesi i¢in baska bir avantajidir. [17]

Silisyum karbiir, yiiksek kovalent bag oOzellikleri ve yiiksek ergime sicakligi
sebebiyle tek basmna sinterlenmesi olduk¢a zor bir malzemedir. Arzu edilen yiiksek
mekanik 6zellikler, silisyum karbiiriin yogun bir sekilde sinterlenmesiyle elde edilebilir.
Bu sebeple silisyum karbiir, genellikle katki malzemeleriyle beraber yiiksek
sicakliklarda sinterlenir. [17]

2.1.1. Siliyum Karbiir’iin Kkristal yapisi

Kristal yapisi bakimindan izotropik bir malzeme olan silisyum karbiir, biitiin
dogrultularinda ayn1 mekanik Ozelliklere sahiptir. Bu izotropik o6zellikler, silisyum
karbiiriin incelenmesini de kolay bir hale getirmektedir.

Silisyum karbiiriin kristal yapisi incelendiginde, temel birim hiicresinde her bir
atom, diger elemente ait dort atom iceren tetrahedron tarafindan sarmalanmistir ve her

bir element, bir digeriyle elektron ¢ifti paylagsmaktadir. (Karbonun 4 2sp3 orbitali ile
silisyumun 4 3sp> orbitali) [18]

Dogada bulunmayan bir malzeme olan silisyum karbiir, sentetik bir malzemedir.
1400-1800°C’de “B” formundaki kiibik yapiya sahipken, 2000°C’de olusan “o” formunda

ise hegzagonal kristal yapiya sahiptir. § kiibik yapiya sahipken, sinterleme sirasinda



2000°C sicakliklara ¢ikildiginda hegzagonal o yapiya donmektedir. [19] Siliyum

karbiiriin birim hiicresi ve a, B yapilari, Sekil 2.1.’de verilmistir.
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Sekil 2.1. 5-SiC ve a-SiC yapilarinin sematik gésterimi. [20]

2.1.2. Silisyum Karbiir’iin kimyasal, fiziksel ve mekanik o6zellikleri

Silisyum Karbiir, alkali ¢ozeltilere ve birgok aside dayaniklidir. Dayanimi diisiik
oldugu kimyasallar ise sicak NaOH ve KOH c¢ozeltileridir. Silisyum karbiiriin bir diger
kimyasal avantaji ise {istiin oksitlenme direncidir. Oksit olmayan bir seramik malzeme

olmasina karsin yiiksek sicakliklarda olusturdugu SiO2 kabugu, silisyum karbiir



malzemeye milkkemmele yakin bir oksitlenme direnci verir. Silisyum karbiir bu
Ozelliklerin yan1 sira yliksek 1s1l sok dayanimina da sahiptir. Isil sok dayanimi, kristal
yapida ¢Oziinen safsizliklarin varligindan etkilenmektedir. Bu 6zelligin Oniindeki en
bliyiik engel, silisyum karbiiriin sinterlenmesi i¢in eklenen katki malzemeleri sebebiyle

safsizligin azalmasidir. [21]

Silisyum karbiiriin en 6nem tasiyan 6zelliklerinden biri oldukga sert bir malzeme
olmasidir. ilk kez iiretilmeye baslamasindan beri ticari olarak bu kadar revagta bir
malzeme olmasinin en 6nemli sebebi sertlik degeridir. Sertligin yani sira ¢ok yiiksek
asinma direnci ve siirinme mukavemetine de sahip olan silisyum karbiiriin en ¢ok goze

carpan dezavantaji, diislik kirilma toklugu degeridir. [17]

Silisyum karbiiriin fiziksel ve mekanik 6zellikleri, Tablo 2.1°de verilmistir.

Tablo 2.1. Silisyum Karbiiriin fiziksel ve mekanik ézellikleri [18]

Ozellik Deger
Yogunluk (g/cm?®) 3,2
Ergime Sicakhigi (°C) 2545
Vickers Mikrosertlik (GPa) 31
Kirilma Toklugu (MPa.m'?) 4.6
Elastik Modiilii (GPa) 410
Kayma Modiilii (GPa) 192
Poisson Oram 0,142

2.1.3. Silisyum Karbiir’iin kullanim alanlar:

Bir¢cok miihendislik uygulamasi, yiiksek mekanik dayanim, korozyon, asinma,
termal sok dayanimi gibi Ozelliklere sahip malzeme gerekliligini de beraberinde
getirmigtir. Silisyum karbiiriin miikemmel asinma ve korozyon direnci, mekanik
salmastralar, pompa bilesenleri ve valfler gibi kritik asmmma uygulamalarinda
kullanilmasini saglayan 6zelliklerden biri olmustur. Bunlarin yaninda silisyum karbiir,

puskiirtme nozillar1 ve rulman bilesenleri {iretimi i¢in de kullanilmaktadir. [22]

Savas teknolojilerindeki ilerleme ve gelismeyle beraber, viicut zirhlari ve arag
zirhlarinda iyilestirme ve gelistirme ihtiyac1 da her gegen giin artmaktadir. Silisyum
karbiirtin yiiksek sertlik, yliksek elastik modiil ve yiiksek basma dayanimi gibi
ozellikleri, takviye malzemeleriyle birlikte kullanildiginda yliksek patlama ve tahribat
giiciine sahip mermilere kars1 miikemmel direng gosteren kompozitler elde edilmesine

olanak saglamaktadir. [23]



2.2.Bor Karbiir (B4C)

Bilinen en sert Uglincii malzeme olan bor karbiir, yiiksek miihendislik

uygulamalarinda kullanilan bir seramik malzemedir. Cok yiiksek sertligi (38 GPa),

diisiik yogunlugu (2,52 g/cm3), yiiksek elastik modiilii (460 GPa) ve yiiksek nétron
absorblama kesit alan1 (600 barn) sayesinde hafif zirhlar gibi balistik uygulamalarda,
asindirict uygulamalarda ve radyasyon absorblama uygulamalarinda kullanilmaktadir.
Yiiksek ergime sicakligr (2450 °C), diisiik difiizyon katsayisi, kovalent yapisi, tane
sinirinda gosterdigi yiiksek direng ve diisiik ylizey gerilmesi gibi 6zellikleri, bor karbiirti

tek basina sinterlenmesi oldukga gii¢ bir malzeme yapmaktadir. Yiiksek sertligine karsin

172

gosterdigi diisiik kirilma toklugu degeri (2,7-3,7 MPa.m '7), bor karbiiriin en biiyiik

dezavantajini olusturmaktadir. [2]

2.2.1. Bor Karbiir’iin kristal yapisi
Bor Karbiiriin kristal yapisini rombohedral birim hiicreler olusturur. Koselerde 12
atomdan olusan ikozahedralar bulunur. Bu ikozahedra yapilarinda on bir adet bor, bir
adet karbon atomu yer almaktadir. Bor karbiiriin birim hiicresinin sematik gosterimi,

sekil 2.2°de verilmistir.

Birim Hiicre Kosegeni Ikozahedra

Sekil 2.2. Bor karbiir birim hiicresinin sematik gosterimi [24]
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2.2.2. Bor Karbiir’iin kimyasal, fiziksel ve mekanik o6zellikleri

Bor karbiir, seramik malzemeler arasinda kimyasal olarak en dengeli
bilesimlerden birisidir. Bunun sebebi diisiik standart olusum entalpisidir (-39,8/-71,5
kj/mol). Yiiksek sicakliklara g¢ikarildiginda HNO3, H2SOs4 ve HClO4 gibi asitler ile
oksitlenmektedir. Oksijen atmosferi olan bir ortamda, 600 °C sicakliklarin {istiine

cikarildiginda oksitlenmekte ve yiizeyinde ince bir B203 tabakas1 olugmaktadir.

Sahip oldugu miikemmel sertlik sayesinde asinma direnci de oldukga yiiksek olan
bor karbiir, aginma direnci olarak elmas ve silisyum karbiir arasinda bir degere sahiptir.
Bu miikemmel mekanik 6zelliklerin yaninda, oldukg¢a diisiik olan kirilma toklugu, bor

karbiiriin en biiylik dezavantajidir. [2]

Bor karbiiriin fiziksel ve mekanik 6zellikleri, Tablo 2.2°de verilmistir.

Tablo 2.2. Bor Karbiiriin fiziksel ve mekanik ézellikleri [2]

Ozellik Deger
Yogunluk (g/cm?®) 2,52
Ergime Sicakhgi (°C) 2450
Vickers Mikrosertlik (GPa) 38
Kirilma Toklugu (MPa.m'?) 2,9-3,7
Elastik Modiilii (GPa) 460
Kayma Modiilii (GPa) 188
Poisson Oram 0,17

2.2.3. Bor Karbiir’iin kullanim alanlar

Yiiksek sertlik, yiiksek aginma degeri ve elmastan ucuz bir malzeme olmasi, bor
karbiiriin ¢cogu mekanik uygulamada kullanilan popiiler bir malzeme olmasindaki en
bliylik etkendir. Sert malzemelerin kaplanmasinda, zimparalanmasinda ve
parlatilmasinda kullanildig1 gibi kumlama ve su jeti noziillerinde de kullanilmaktadir.
Yiiksek sertliginin yani sira diisiik bir yogunluga da sahip olmasi, bor karbiiriin hafif
zirhlar basta olmak iizere ¢esitli balistik uygulamalarda da kullanilmasina olanak saglar.

[25]

Yiiksek ergime sicakligi, bor karbiiriin refrakter {irlinlerin iiretiminde de

kullanilmasina olanak saglamaktadir. [26]
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2.3. Titanyum Diboriir (TiB2)
Titanyum diboriir (TiB2), kovalent bagl bir geg¢is metali boriiriidiir. TiB sistemine

ait, agirlikca %31,1 bor igeren bir titanyum boriir olan TiB2, Ti-B sistemindeki en

kararh bilesiktir. [27]

Titanyum boriiriin sahip oldugu yiiksek sertlik (25,5 GPa), yiiksek kirilma toklugu

(6,4 MPa.m "2

), yiiksek elektriksel iletkenlik, termal kararlilik ve yiiksek asinma direnci
gibi Ozellikler, titanyum diboriirii mithendislik uygulamalarinda olduk¢a aranan bir
malzeme yapmaktadir. Bu 6zelliklerin yani sira yiiksek elastik modiilii (541 GPa) ve
yiiksek ergime sicakligina (2920 °C) sahip olan titanyum diboriir, ergimis metallere

kars1 kimyasal olarak inert bir malzemedir. [4]

2.3.1. Titanyum Diboriir’iin kristal yapisi
Birim hiicresi hegzagonal yapida olan titanyum diboriirde, titanyum atomu birim
hiicrelerin merkezinde yer alirken iki adet bor atomu birim hiicrenin yiizeylerinde yer

almaktadir. [28]

Birbirlerine paralel olacak sekilde istiflenmis bor tabakalari ve bu tabakalarla i¢
ice gecmis olan hegzagonal simetriye sahip titanyum atom tabakalari, titanyum
diboriiriin yapisim1 olusturmaktadir. Titanyum atomunun yer aldigi her bir diizlemde
kendine esit uzaklikta alt1 adet komsu titanyum atomu ve on iki adet esit uzaklikta bor

atomu yer almaktadir. [29]

Titanyum diboriir’iin birim hiicresi ve hegzagonal titanyum diboriir’iin tabakali

yapist, Sekil 2.3 te gosterilmistir.

Ti

(a) (b)

Sekil 2.3. TiB: birim hiicresi (a) ve hegzagonal tabakali TiB: yapisi [30]
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2.3.2. Titanyum Diboriir’iin kimyasal, fiziksel ve mekanik ozellikleri

Kimyasal kararlilig1 oldukca yiiksek bir malzeme olan titanyum diboriir, H2SO4 ve
HNOs3 ortamlarinda oksitlenmektedir. Bunun yani sira bakir, ¢inko, aliminyum gibi

ergimis metaller ile reaksiyona girmemektedir. [31]

Titanyum diboriir, boriir malzemeler arasinda elektriksel iletkenlik 6zelligi en
yiiksek olan malzemedir. Elektriksel iletkenliginin yani sira termal iletkenlik degerinin
de yiiksek olmasi (24-26,3 W/m°K), titanyum diboriiriin kullanim alanlarini
artirmaktadir. [32]

Titanyum dibortiir, yliksek sertlige, diisiik yogunluga, yiiksek elastik modiilii
degerine sahip bir malzemedir. Yiiksek asinma direnci, titanyum diboriirii yiiksek
sicakliklarda asinmaya karsi direng gosterilmesi gereken uygulamalarda kullaniminda

oldukga popiiler hale getirmistir. [33]
Titanyum diboriiriin fiziksel ve mekanik 6zellikleri, Tablo 2.3’te verilmistir.

Tablo 2.3. Titanyum diboriiriin fiziksel ve mekanik ozellikleri [34]

Ozellik Deger
Yogunluk (g/cm®) 4,52
Ergime Sicakhig (°C) 2920
Vickers Mikrosertlik (GPa) 25,5
Kirilma Toklugu (MPa.m'?) 6,4
Elastik Modiilii (GPa) 541
Kayma Modiilii (GPa) 185
Poisson Oram 0,11

2.3.3. Titanyum Diboriir’iin kullanim alanlar

Monolitik  TiB2, Hall-Héroult hiicrelerinde  aliiminyum elektrolizinde
kullanilmaktadir. Yiiksek elektriksel iletkenlik 6zelligi ve ergimis metallere karsi inert
olma durumu, titanyum diboriiriin aliminyum metaliirjisinde katot, elektrot ve

termokapil kilift olarak kullaniminin 6niinii agmaktadir. [35]

TiB2, seramik-metal matriks kompozitlerinde dispersan olarak kullanilmaktadir.

Fiber optik kablolarin koruma kismi, kesici takimlar, asinma pargalari, noziiller ve
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refrakter malzemesi gibi alanlarda da kullanmilmaktadir. Ustiin mekanik &zellikleri,
balistik uygulamalarinda kullanilmasina sebep olmaktadir. Sinterlenmesi tek basina zor
olan SiC sistemlerinde katki malzemesi olarak da kullanilan titanyum karbiir, bu

sistemlerin mekanik mukavemetlerinin de artirilmasina yardimer olmaktadir. [36]

2.4. Titanyum Karbiir (TiC)

Olduk¢a yiiksek bir Vickers mikrosertlik degerine (28-35 GPa) sahip olan
titanyum karbiir, genellikle kesme takimlarinda ve asinmaya karsi direng gosteren
mithendislik uygulamalarinda kullanilan bir seramik malzemedir. Diisiik yogunlugu
(4,92 g/cm3), yiiksek ergime noktasi (3160 °C), yiiksek elastik modiilii (460-494 GPa)
ve yiiksek termal iletkenligi (33 W/m°K), titanyum karbiirii genis bir kullanim

yelpazesine sokan 6zelliklerden birkac¢idir. Titanyum karbiirlin baslica dezavantajlari ise

diisiik termal sok direnci ve diistik kirilma toklugu (2,8 MPa.ml/z) degerleridir. [37]

2.4.1. Titanyum Karbiir’iin kristal yapisi

Titanyum Karbiir bilesigi genel olarak Fm-3m (225) uzay grubuna sahip Yiizey
Merkezli Kiibik (YMK) yapida bulunur. Sekil 5.1°de goriilebilecegi iizere, titanyum
atomlar1 her bir kdsenin ve her yiiziin merkezinde bulunurlar. Karbon atomlari ise her
kosenin merkez noktasinda yer alir. Yiizey merkezli kiibik yapisinda hakim olan diisiik
indeksli diizlemler genelde (100) ve (111) diizlemleridir. (100) ve (111) diizlemleri,
yiizey merkezli kiibik yapilardaki en kararli diizlemlerdir. [38]

TiC Kristal Yapist [100] Diizleminden bakas [111] Diizleminden bakas
11

iistten
SIS ®
goriinis

#  Tiatom

® Catom

Sekil 2.4. TiC kristal yapist [39]
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2.4.2. Titanyum Karbiir’iin kimyasal, fiziksel ve mekanik ozellikleri
Cogu aside kars1 kimyasal direnci yiliksek olan titanyum karbiir, HNO3 ve HF
ortamlarinda oksitlenmektedir. Hava atmosferinde ise 800 °C sicakligin iizerinde

oksitlenmeye baglar. Titanyum karbiir, yiiksek kimyasal kararliliga sahiptir.

Titanyum karbiir yiiksek bir ergime noktasina sahiptir. Diigiik yogunlugu, sert ve
rijit bir malzeme olmasi, yiiksek termal ve elektriksel iletkenligi gibi 6zelliklere sahiptir.
Bu avantajlar titanyum karbiirli yakin tarihte yapilan ¢alismalarda oldukga popiiler hale

getirmistir.

TiC, yiiksek ergime noktasi, diisiik yogunlugu, sert ve rijit olmasi, iyi termal ve
elektrik iletkenligi gibi cazip fiziksel Ozelliklerinden dolayr son zamanlarda sikg¢a

calismalar1 yapilan bir malzeme olmustur. [2]

Titanyum karbiiriin fiziksel ve mekanik 6zellikleri, Tablo 2.4’te verilmistir.

Tablo 2.4. Titanyum Karbiiriin fiziksel ve mekanik ozellikleri [40]

Ozellik Deger
Yogunluk (g/cm®) 4,92
Ergime Sicakhig (°C) 3160
Vickers Mikrosertlik (GPa) 28-35
Kirilma Toklugu (MPa.m'?) 2,8
Elastik Modiilii (GPa) 460-494
Kayma Modiilii (GPa) 186
Poisson Orani 0,191

2.4.3. Titanyum Karbiir’iin Kullanim Alanlar:

Titanyum karbiir yiiksek sertligi ve diisiik yogunlugu sayesinde besleme vidasi,
kenar destek roleleri asinma direnci isteyen uygulamalarda ve endiistriyel bicak ve
kesme aleti uygulamalarinda kullanilir. Yiiksek mekanik 6zellikleri titanyum karbiiriin

balistik uygulamalarda da kullanilmasinin 6niinii agmustir. [34-41]
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2.5. SINTERLEME

Sinterleme, toz metaliirjisinde ve seramiklerde kullanilan baglica iiretim
yontemlerinden biridir. Toz partikiillerinin ergime sicakliginin altinda bir sicakliga
(yaklasik 2/3°1) ¢ikartilarak aralarinda yeni baglar olusturma islemine sinterleme adi
verilmektedir. Sinterleme siireci boyunca seramik partikiillerinin yiizey alanlar kiig¢tliir,
birbirleriyle temas ettikleri bolgeler artar ve tanecikler arasi bosluklar azalir veya yok
olur. Sinterleme, sadece kati partikiillerle (kati1 hal sinterlemesi) veya sivi bir fazin

varligiyla (s1v1 hal sinterlemesi) gerceklesir. [42]

Sinterlemenin amaci, yogunlastirilmak istenen partikiillerin, sinterleme
degiskenleriyle istenilen mikroyapilarda {iretilmesini saglamaktir. Sinterleme
degiskenleri, kullanilan malzemeye ve sinterleme kosullarina gore ikiye ayrilabilir.
Kullanilan malzemeye gore sinterleme degiskenleri tozlarin tane sekilleri, tane boyutu,
tane boyutu dagilimi ve sinterleme 6ncesi tozlarin karigtirilmasini kapsarken sinterleme
kosullarina bagli degiskenler sinterleme sicakligi, sinterleme basinci, sinterleme siiresi

gibi parametreleri kapsar. [43]

Sinterleme i¢in gerekli itici kuvvet, yiiksek enerjili kati-buhar ara yliiziiniin
eliminasyonu ve diisiik enerjili kati-kat1 ara yiizii olusumudur. Kati-buhar arayiizii, kati-
kat1 ara yliziine gore daha yiiksek ylizey enerjisine sahip oldugu i¢in, sinterlemenin itici

kuvveti i¢in, toplam ara yiiz enerjisinin azaltilmasi denilebilir. [42]

Toplam ara yiiz enerjisi YA olarak ifade edilir. y ara yiiz enerjisi ve A toplam

yiizey alanini belirtir. Sistemdeki toplam enerjideki azalma, Esitlik 6.1°de verilmistir.
A(yA) = AyA+ yAA (6.1)

Esitlik xx’e gbre ara yiizey enerjisindeki degisim yogunlasma sebebiyle
olmaktayken, ara yilizey alanindaki degisim ise tane tane irilesmesi sebebiyle

olmaktadir. [42]

Sinterleme ile birlikte ara yiiz enerjisinin azalmasi, Sekil 2.5’te gosterilmistir.
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Sekil 2.5. Sinterleme icin itici kuvvetin sematik gosterimi [42]

2.5.1. Sinterleme asamalari

Sinterleme, temelde {i¢ asamada gergeklesir. Bu kisimda bu asamalara
deginilmistir.
2.5.1.1. Baslangi¢ asamasi

Sinterlemenin birinci asamasi olan baslangic asamasinda, sinterlenen biinyedeki
toz tanelerinin birbirlerine temas ettikleri bolgede madde tasinimi gerceklesmeye baslar.
Temas bolgelerindeki yliksek yilizey enerjisi, madde tasiniminin kolay gergeklesmesini
saglar. Taneler arasinda bir boyun bdlgesi olugmaya baglar ve bu boyun bdlgesi madde
tasinimi devam ettikge biiyiir. Taneler baslangi¢ asamasinda noktasal temas bolgeleri

olusturdugu i¢in taneler arasinda olugan poroziteler genelde kdseli yapidadirlar.

Sinterlemenin  birinci  asamasi, taneler arasindaki boyun bdlgelerinin
yarigaplarinin, tanelerin yarigaplarinin %40-%50’si boyutuna ulagana kadar devam
etmektedir. Bu durum, teorik yogunlugun %65 seviyelerine ulagsmasi anlamina
gelmektedir. Baslangi¢ asamasinin sematik gosterimi, Sekil 2.6’da verilmistir.

Boyun

i
|

L
b Tane
S

Sekil 2.6. Baslangi¢ asamasinin sematik gosterimi [44]
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2.5.1.2. Ara asama

Sinterlemenin ikinci asamasit olan ara asamada madde tasinmasi boyun
bolgelerine dogru devam eder. Kdseli yapida olan tane arasi bosluklar, kesitleri kiigiilme
egiliminde olan kanallar seklini alir. Bu asamanin sonuna gelindiginde bu kanallarin

kendi aralarindaki baglantilar tamamen kesilmis olur. [45]

Yogunlagsma davranigindaki en Onemli gelismeler bu asamada olusmaktadir.
Malzeme biinyesinde bulunan poroziteler tane kenarlarinda kdseli yapilarda, uzun ve
dar geometrilerde bulunurken bu asama sirasinda poroziteler kiiresel geometriye gelir.
Sinterlemenin ara agamasmin sonlarma dogru kararsiz hale gelen porozitelerin

birbirlerinden ayrilarak kapali porozite haline gelirler. [43]

Sinterlemenin en uzun siliren asamasi olan ara asamada teorik yogunluk %90’a
kadar ulagsmaktadir. Tane sinir1 ve hacim difiizyonlarinin etkili oldugu bu asamada tane
siirlarinda bulunan poroziteler kaybolur, tane biiyiimesi gergeklesir. Tane sinirlarinda
olmayan porozitelerin varligini siirdiirdiigii bu asamadan sonra {igiincii asama olan son

asamaya gegilir.

Baslangic Ara
Asamasi Asama

Porlar

Tane
Sinirlari

Sekil 2.7. Taneler aras: porozitelerin baslangi¢c asamasi ve ara asamada degisimlerinin sematik
gosterimi [46]
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2.5.1.3. Final asamast

Ara agsamada kiigiilmekte olan poroziteler, final asamasiyla beraber tamamen
kaybolmakta ve teorik yogunluga ulagsmaktadirlar. Bu asamada kapali poroziteler, tane
bliylimesi sirasinda tane sinirlar1 ile birlikte hareket ederek sinterlemenin devam
etmesini saglar. Sinterlemenin final adim1 diger adimlara gére daha yavas devam eder,
bunun sebebi azalan ylizey alamidir. Azalan yiizey alani, yilizey enerjisinin de

azalmasina sebep olur. [43]

Final asamasiyla birlikte kiiresel bir sekil alan poroziteler, birbirlerinden ve tane
sinirlarindan ayrilip tamamen kapali porozite haline gelirler. Sinterlemenin son
adimlarinda poroziteler kiiresel yapiya sahip olurlar. Hizlanan tane biiylimesiyle beraber

teorik yogunluk %99’lara kadar ulasir. [43]

2.5.2. Sinterleme mekanizmalar:

Sinterleme, temas halinde olan partikiillerin, uygulanan enerji sayesinde
birbirleriyle birlesmesi ve aralarindaki porozitelerin kapanmasi ile saglanmaktadir.
Birlesme iglemi iki tanecik arasinda koprii gorevi goren boyun isimli kisimlarda, yiiksek
181 enerjisinin itici giic oldugu bir sistemde, taneler aras1t malzeme tasinim hareketleri ve
kiitle tasimim mekanizmalariyla saglanir. Tane sinirlarinda bulunan porozitelerin
kiiciilmesine de sebep olan bu kiitle tasinimlari, alti tanedir ve malzemenin icerdigi
kimyasal baglara, ortamda sivi faz olup olmamasina, sinterlemenin o an bulundugu
asamaya baglidir. Sinterlemede etkin rol oynayan mekanizmalarin sematik gosterimi,

Sekil 2.8’de verilmistir.
Sinterleme mekanizmalar alt1 tanedir. Bunlar;

1) Yiizeyden Boyun Bélgesine Difiizyon

2) Yiizeyden Boyun Boélgesine Hacim Diflizyonu

3) Buharlagma-Yogunlasma ile Boyun Boélgesine Difiizyon
4) Tane Siirin1 Diflizyonu

5) Latis Diflizyonu

6) Dislokasyonlar Boyunca Difiizyon

Yiizey difiizyonu, yiizeyden hacim diflizyonu ve buharlagsma-yogunlagma ile hacim
diflizyonu mekanizmalar1 tanecikler arasi boyun olusumunu saglar, tane biiylimesi ve

taneler arasi porozitelerin kiiclilmesinde etken rol oynar, fakat tanelerin yogunlagmalarini
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saglamaz. Bunun sebebi bu li¢ diflizyonun yiizey tasinimi saglarken kiitle taginiminda

rol almamasidir.

Tane simir1 difiizyonu, latis diflizyonu ve dislokasyonlar boyunca difiizyon
mekanizmalar ilk {i¢ difiizyon mekanizmasi gibi taneler arasi boyun olusumunu ve

porozitelerin eliminasyonunu saglarken, kiitle tasiniminda da etkili olduklar1 igin

yogunlasmay1 saglarlar. [47]

, Pargacik

Yuzey /
Difazyonu

Hacim
Difozyonu

|

!

\
\

Buhariagma

Yogunlagma \_\ Tane Sinin

Difozyonu

Plastik Sekil
degigtirme

Gozenek kghimesi

/ \ Tane Sinin
R e

Sekil 2.8. Sinterleme mekanizmalarimin sematik gésterimi [48]

Sinterleme mekanizmalari, malzeme tasinim yontemi ve sinterleme itici giligleri

farklarindan dolay1 temel olarak kati hal sinterlemesi ve sivi faz sinterlemesi olarak iki

grupta incelenmektedir.

Tablo 2.5. Sinterleme Mekanizmalar [49]

Sinterleme Tiirii Tasimim Mekanizmasi Sinterleme icin Itici Gii¢

Kat1 Hal Sinterlemesi Difiizyon Serbest Enerji, Kimyasal
potansiyeldeki degisim

Siv1 Faz Sinterlemesi Vizkoz akisi, Difiizyon Kapilar Basing, Yiizey Gerilimi

2.5.2.1. Kati hal sinterlemesi

Hem difiizyon hem de yogunlasmanin kat1 halde gergeklestigi, sinterleme sirasinda
blinyede sivi faz olusmayan sinterleme tiirline Kati Hal Sinterlemesi denir. Kati hal
sinterlemesinin itici giicii sistemdeki serbest enerjinin azalmasidir. Bu itici gii¢ sistemdeki

yiiksek enerjili kati-gaz arayiizlerinin eliminasyonu ve diisiik enerjili kati-kat1

20



araylizlerinin olusturulmasiyla saglanir. Sistemdeki serbest enerjinin azalmasi spesifik
ylizey alanmin azalmasina, porozitelerin boyutlarinin kiicliliip sekillerinin giderek
kiiresellesmelerine ve son olarak sinterleme ortaminda bulunan malzemelerdeki atom
bosluklar1 ve dislokasyonlar gibi yap1 hataralarinin ortadan kaldirilmasina sebep olur.

[49]

Kat1 hal sinterleme sirasinda, temas halinde olan iki parcanin temas ettikleri
yiizeylerde boyun bolgeleri olusmaya baslar. Sinterleme ilerledik¢e bu temas noktalar
biiyiir ve birlesmeye baslar. Birlesme Oncesi tanelerin yiizeylerinde bulunan kati-gaz ara
yiizleri yerlerini yeni bir tane sinirina birakirlar. Sinterleme siirdiikge, birbirleriyle temas
halinde olan iki tane birlesir ve teorik olarak baslangi¢ caplarinin 1,26 kat1 biiytikliikte,

kiire geometrisinde yeni bir tane olusur. [47]

Kati hal sinterlemesinde iki tanenin boyun olusturma ve sonrasinda birlesme

stireci, Sekil 2.9°da gosterilmistir.

ilk temas
noktasi

D: kiire seklindeki

~ tamenin ¢ap1
Boyun olusumunun

baslama evresi

Boyun olusumunun
sonug evresi

Sinterleme sonrasi tam
olarak birlesmis kiire

Sekil 2.9. Kati hal sinterlemesinde taneler arasi temas sonucu boyun olusumu ve kiiresellesmenin sematik
gosterimi [47]




2.5.2.2. S faz sinterlemesi

Iki veya daha fazla bilesenli sistemlerde kullanilabilen bir yogunlastirma yontemi
olan Sivi Faz Sinterlemesi, sinterleme sirasinda bilesiklerden ergime sicakliklar1 daha
diisiik olanin sinterleme sirasinda sivi faza geg¢mesiyle kapilar kuvveti artirmasi,
dolayisiyla yogunlagsmay1 artirmasini saglar. Sivi faz sinterlemesi, ergime noktalari

birbirlerine yakin olmayan bilesiklere uygulanmaktadir.

Sinterleme sirasinda kat1 tanelerinin olusan sivi fazda ¢ozlinmesi, kat1 tanelerinin
1slanmasiyla taneleri bir arada tutan etki olan kapilar kuvvetin olusmasinmi saglar. Sivi
faz sinterlemesinde olusan sivi fazin, kat1 tanelerini iyi bir sekilde 1slatmasi
gerekmektedir. Sivi taneleri arasindaki kohezyon kuvvetinin, sivi faz ve kati taneler
arasinda olusan adezyon kuvvetinden fazla olmasi, bu sistemde iyi bir 1slanma
olmayacagii gosterir. Sivi faz sinterlemesi icin iyl ve kotii islatmalara 6rnek, sekil
2.10°da verilmistir. Stvinin katiyla temas agisi, 1slatmanin iyi ya da koti olacagini
belirler. Diisiik ylizey gerilimine sahip sivilar iyi 1slatma gosterirken, yiiksek yiizey

gerilimine sahip sivilarda iyi 1slatmaya rastlamak miimkiin degildir.

iyi 1slatma kati kotii islatma

Sekil 2.10. Sivi faz-kati taneleri arasindaki temas agisina gore iyi islatma- kotii
islatmanin sematik gosterimi [50]

Olusan siv1 faz sayesinde yiiksek diflizyon hizi, hizli sinterleme ve diisiik

sinterleme sicaklig1 gibi sonuglar elde etmek miimkiindiir. [50]

Sivi faz sinterlemesi uygulanan kompozit ve bilesiklerde, 1sitma evresinde kati

taneler kat1 hal sinterlemesine maruz kalirlar. Verimli bir siv1 faz sinterlemesi uygulamasi
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icin gerekli olan sart, olusan siv1 fazin kati tanelerini 1slatmasidir. Olusan bu siv1 faz, kati
tanelerinin arasina girerek baglarin ¢6ziilmesine ve kati tanelerin tekrardan diizenlenmesine
sebep olur. Kati taneler olusan sivida ¢oziinebildigi i¢in, siv1 faz diflizyon mekanizmalarini
hizlandirir. Boylelikle hem tane biiylimesi hem de yogunlagsma hizlanmis olur. Sivi fazin
sinterlenecek kati tanelerin arasina niifuz edebilmesi, siv1 faz sinterlemesi i¢in hayati 6nem
tagimaktadir. Sinterleme i¢in eklenen katki maddeleri, kat1 tanelerin boyutu, dagilimi ve
sekilleri, 1sitma hizi, sinterleme sicakligi, sinterleme siiresi ve sogutma hizi sivi faz

sinterlemeyi etkileyen diger baslica parametrelerdir. [51]

Siv1 faz sinterlemesi, ii¢c adimda meydana gelmektedir. Bu adimlar sirasiyla
baslangig, yeniden diizenleme ve ¢ozelti-¢okelti biiylimesi olarak isimlendirilebilir. Stvi
faz sinterlemesinin adimlarinin birim sekil degistirme egrisinde gosterimi, Sekil 2.11°de

verilmistir.

Cozelti-cokelti buyilimesi

Yeniden dizenlenme

Katki

Birim Sekil Degistime , AL/L

Kati

Baslangic kompakt

Zaman

Sekil 2.11. Sivi faz sinterlemesi asamalarinin sematik gésterimi. [51]

Sinterlemenin ilk asamalarinda yiiksek sicaklik evresinde sivi faz, biinyede
yogunlugun artmasina ve tanelerin biiylimesine sebep olur. Kat1 tanelerin arasina giren
ve kati taneleri 1slatan sivi faz, kati1 tanelere uygulanan kapilar kuvvetin artmasiyla
birlikte taneleri yeniden diizenler ve bu sekilde yogunlugun artmasina sebep olur.
Yeniden diizenleme evresi sayesinde olan yogunluk artisi, olusan sivi faz miktarina, kati

tanelerin boyutuna ve bu tanelerin olusan sivi faz i¢cindeki ¢oziiniirliigline baghdir.
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Sinterleme ilerledik¢e, biinyede bulunan poroziteler azalmaya ve kiigiilmeye baslar.
Porozite miktarmnin ve boyutlarinin kiigiilmesi, sivi fazin kati taneleri arasina girmesini
zorlastirir. S1vi fazin kati taneleri arasina girme hizi yavasladigi i¢in, yogunlasma hizinda da
diisiis gorilir. Bu yavaslama sonrasi difiizyon daha etkili hale gelir ve ¢oziinme-tekrar
¢Okelme asamasina gegilir. Coziinme — ¢okelme asamasinda tane biiyiimesine yardim eden

Ostwald biiylimesi ve yogunlagma, difiizyon kontroliinde olan siireclerdir.

Sivi faz sinterlemesinde olusan yogunlasma basamaklari, Sekil 2.12°de

gosterilmistir.

Baslangic agamasi
Karigik toz

Tanelerin yeniden

=

LS

Sonug yogunlasma

Kati hal

Katki

Gozenek

Cozelti - cokelmesi

Sekil 2.12. Stv1 faz sinterlemesindeki yogunlasma basamaklar: [50]
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2.5.3. Basing yardimu ile sinterleme yontemleri

Sinterleme uygulamalarinda basing, zor yogunlasan veya yiiksek performans
beklentisi olan sistemlerde kullanilir. Tane boyutu kiiciik olan toz sistemlerinde
sinterleme kolay bir sekilde yapilabilmektedir, ¢iinkii ylizey alaninin fazla olmasi
sinterleme icin itici bir gli¢ olusturmaktadir. Bu tiir sistemlerde basing yardimi ile

sinterleme yapmaya gerek duyulmamaktadir.

Ote yandan tane boyutu biiyiik veya birden fazla bilesen igeren kat1 hal sinterleme
sistemlerinde poroziteler, son iriinin yogunlugu ve buna bagli olarak mekanik
ozellikleri lizerinde olumsuz etkiler yaratmaktadir. Basing uygulanmayan sistemlerde
sinterleme siiresinin uzun olmasi, biinyede bulunan porozitelerin yapi i¢inde kararli hale

geemesini saglar ve porozitelerin eliminasyonu oldukca zorlasir. [50]

Biinyede bulunan porozitelerin eliminasyonu, dolayisiyla biinyenin yogunlasmasi,
sinterleme sirasinda basing uygulanarak saglanir. Basing kullanilan sinterleme
uygulamalarinda, daha diisiik sicaklik ve sinterleme siirelerinde daha yiiksek yogunlasma
elde edilir. Sinterleme uygulanan basing, tane biiyiime hizinm1 degistirmeden kati1 taneleri

arasindaki temas noktalarini artiracagi i¢in yogunlasmaya itici giic uygular. [45]

Basing yardimu ile sinterleme uygulamasini1 yapabilmek i¢in, yiiksek sicakliklara
dayanikli ekipmanlara ek olarak basin¢ uygulama kapasitesi olan ekipmanlara sahip

cihazlarin varligi hayati 6nem tasimaktadir. [47]

2.5.3.1.81cak Presleme (HP)

Seramik iiretiminde yaygin bir iglem olan sicak presleme, sabit bir kalip igerisinde
sinterleme yapilan, basincin tek eksende uygulandigi bir islemdir. Kalip malzemesi
olarak genellikle grafit kullanilir. Grafit kalip, yiliksek sicaklik ve basing altinda yiiksek
mukavemet gosterir. Uygulanan basing genelde {ist pangtan hidrolik bir sekilde sisteme
aktarilmaktadir. Sicak preslemede eksenel bir basing uygulaniyor olsa da kalip
yiizeylerinde olusan siirtiinme sebebiyle kuvvet, merkez noktasindan kenarlara geldikce

degisen bir dagilim gosterir.

Sicak preslemede kalip, dnceden soguk sekillendirme ile sekillendirilmis veya toz
malzeme ile doldurulur. Doldurulan kaliba arzu edilen degerlerde sicaklik ve basing

uygulanir. Sicak presin azami sicaklik ve basing degerleri sirasiyla 2200 °C ve 50-60
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MPa’dir. Sinterleme sirasinda etkili olan mekanizmalar tane biiylimesi ve hacim

difiizyondur. [52]

Sicak presleme isleminde kullanilacak tozun kii¢iik tane boyutuna sahip olmasi
gerekmemektedir. Yogunlagma, geleneksel basingsiz sinterleme yontemlerine gore daha
diisiik sicakliklarda gergeklesmektedir. Sinterleme islemi, vakum altinda yapilmaktadir.
Vakum uygulanmasi, firin i¢i ekipmanlarin ve sinterlenecek malzemenin korunmasinda
etkilidir. Vakum uygulamasinin bir diger amaci ise sinterlenen biinyedeki porozitelerin
ortadan kaldirilmasidir. Sicak pres uygulamasi, kullanilan malzeme ve arzu edilen son

liriine gore azot, argon gibi farkl inert atmosferlerde yapilabilmektedir. [53]

Olusacak son iriinlin kisith geometrilerde olmasi, sinterleme isleminin uzun

stirmesi ve maliyetli olmasi, sicak presleme isleminin baslica dezavantajlaridir.

Sicak pres, kalip cevresine yerlestirilmis 1sitict elemanlar, basinci sinterlenecek
biinyeye ileten hidrolik sistemler ve bunlara yardimci olan ekipmanlardan olugmaktadir.

Sicak pres isleminin sematik gosterimi, Sekil 2.13’te verilmistir.

F
Hazne
o] (]
Isitic1 (o] (o]
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Alt Pancg

Sekil 2.13. Sicak presleme yonteminin sematik gésterimi [54]
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2.5.3.2. Sicak Izostatik Presleme (HIP)

Sicak izostatik preslemenin sicak presleme ve Spark Plasma Sinterlemeden en
biiyiik farki, sinterlenecek biinyeye uygulanan basing kuvvetinin tek bir yonden degil,
her yonden ayni anda uygulanmasidir. Sinterlenecek biinyenin i¢inde bulundugu kaba
lic eksenden gaz basinci uygulanir. Basing uygulanirken sinterlenecek biinye, kalibin
icinde bulundugu 1sitmali hazne ile 1sitilir ve sinterleme islemi bu sekilde gerceklesir.
Argon ve helyum gazi, sinterlenecek biinyeye uygulanan basinci saglamaktadir. Sicak
izostatik preslemede toz, genelde cam veya metalik malzemelerden iiretilmis bir kaliba
koyulur. Sinterleme islemi devam ederken bu cam kalip, viskoz akma gostererek

sinterlenecek biinye ile birlikte deforme olur.

Sinterleme sonras1 olusan biinyelerin tane biiylimesi maruz kalmadan yogun bir
sekilde olusmalari, sicak izostatik presin en onemli avantajlarindan biridir. Yiiksek
maliyet ise bu yoOntemin yaygin olarak kullanilmasi oniindeki en biiylik engeli

olusturmaktadir. [55]

Sicak izostatik pres isleminin sematik gosterimi, sekil 2.14’te verilmistir.

Uc Parcasi

e Isitici Bobinler

Yiiksek Basing
" Tiipii

Yahtim

4

™ Islenecek Biinye

=~ Uc Parcasi

~—— Gaz Girisi

Sekil 2.14. Sicak izostatik presin sematik gosterimi [54]
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2.5.3.3. Spark Plasma Sinterleme (SPS)

Diger basingh sinterleme metotlarina gore daha giincel ve yenilik¢i bir metot olan
spark plasma sinterleme, sinterlenecek bilinyeye belli araliklarla elektrik enerjisinin
verilmesi ve anlik yiiksek sicaklik spark plasma olusturma ile yapilan bir sinterleme
islemidir. Spark plasma sinterleme yontemi, sicak presleme ve sicak izostatik preslemeye
gore daha iistiin 6zelliklere sahiptir. Yontemin diger sinterleme yontemlerine gére daha
kolay bir islem olmasi, sinterleme parametrelerinin ve hizinin daha kolay kontrol
edilebilmesi, yiiksek {iretilebilirlik, giivenlik ve glivenilirlik spark plasma sinterlemeyi sicak

presleme ve sicak izostatik preslemenin Oniine koyan 6zelliklerden bir kagidir. [56]

Spark plasma sinterleme ile iiretilebilen malzemeler genis bir yelpazeye sahiptir.
fleri teknoloji seramikler, amorf ve nano malzemeler, seramik-metal kompozitleri,
seramik-seramik kompozitleri, termoelektrik malzemeler spark plasma sinterleme

yontemiyle liretilen baslica malzemelerdir. [57]

Spark plasma sinterleme yontemi ile, neredeyse teorik yogunlukta, ince taneli
malzemeler tiretilir. Diger sinterleme yontemlerine gore diisiik sicalik ve kisa sinterleme
stireleri, tozlarin tane biiyiimesini engeller ve teorik yogunluga yakin degerlerde
sinterlenmelerine imkan olusturur. Yiiksek 1sitma ve sogutma hizi, islem siiresinin kisa
olmasi, atmosfer kontrolii gibi avantajlar, yeni malzemelerin {iretilmesi ve
gelistirilmesinde, ayni zamanda iretilen malzemenin mikroyapt kontroliinde ciddi

avantajlar saglamaktadir. [58]

Spark plasma sinterleme yontemiyle iiretilebilen malzemeler, Sekil 2.15°te

verilmistir.

KOMPOZITLER
-Fiber Kompozitler
-Fonksiyonu Degistirilmis
Malzemeler
-Farkl Malzemelerin Birlestirilmesi

A

Oksitli/Cksitsiz S ki HEEE, POPIOFLA:ERLEER'
-Oksitli/Oksitsiz Seramikler ' i ecineleri
-Sermetler PLASMA -Naylon

SINTERLEME -Polietilen

METALLER
Sert Metal Alasimlari
-Amorf Malzemeler

-Manyetik Malzemeler
-Intermetalik Bilesikler

Sekil 2.15. Spark plasma sinterleme yontemi ile tiretilebilen malzemeler [56]
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2.5.4. Spark Plasma Sinterleme ¢alisma mekanizmasi

Elektrik akiminin ve basincin beraber uygunlanmasi ile tozlarin sinterlenmesi
gerceklesir. Sinterlenecek biinye, yiiksek sicaklik ve basing altinda yiiksek mukavemet
gosterme Ozelligine sahip oldugu icin grafit kalibin igine yerlestirilir. Aralikli olarak
blinyeye gonderilen dogru akim ile elektrik enerjisi hem kalibin hem de sinterlenecek
biinyenin i¢inden geger. Elektrik akimiyla beraber kalip, 1sitic1 kaynagi olarak da gorev
almaya baglar. Kalibin bu davranisi sayesinde sinterlenecek blinye hem igerden hem de
disardan 1sinmaya baslar. Bu 1s1 transferi, difiizyon hizin1 da etkiler ve islem, hizli bir
sekilde gelisir. Bu esnada sinterlenecek bilinyeye basing, tek eksenden hidrolik presler

sayesinde uygulanir. [57]

Darbeli spark akimi ile dogrudan isitilan grafit kalip ve toz, yiiksek termal
verimlilige sahip olur. Fazlarin homojen dagildigi ve mekanik, termal 6zelliklerin
yiikksek oldugu son iiriinler elde edilir. Homojen 1sitma, ylizey saflasmasi ve spark

dagilmasi ile olusturulan aktivasyon enerjisi bu yiiksek degerlerin sebebidir.

Sicak pres ve sicak izostatik pres gibi sinterleme yontemlerinde goriilen tane
bliylimesi, olusacak son irlinlin mikroyapt o6zelliklerini olumsuz bir yonde
etkilemektedir. Ote yandan spark plasma sinterleme ydntemi ile iiretilen iiriinlerde tane
biiyiimesi goriilmeden, daha kisa siirede daha yiiksek mekanik 6zelliklere sahip {irtinler

elde etmek miimkiindiir. [59]

Spark plasma sinterleme cihazi, bircok farkli bilesenden olugmaktadir. Spark

plasma sinterleme cihazinin sematik gosterimi, Sekil 2.16°da verilmistir.

+P
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Ust Elektrot
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Yer Degistirme
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Sekil 2.16. Spark plasma sinterleme cihazinin sematik gosterimi [60]
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2.6. Problem Tanimi ve Amag

Seramik zirhlar, balistik uygulamalarda mermilerin gévdeye niifuz etmesini
engellemek ve patlama sonucu olusacak pargalarin tutulmasini saglamak amaciyla
kullanilir. Metal zirh malzemelerine gore en biiyiik avantajlari, diisiik yogunluklar
sayesinde hafif olmalaridir. Bu hafiflik seramik zirhlarin mobilitesi yiliksek

uygulamalarda kullanilmasini saglar.

Bu ¢alismanin amaci, seramik zirh malzemesi olarak kullanilmak iizere yeni bir
kompozit gelistirmek ve bu kompozitin karakterizasyon c¢alismalarin1 yapmaktir. Bu yeni
malzemeyi gelistirirken SiC-B4C matrisine ayr1 ayr ilave edilen TiC ve TiB2 fazlarinin son
tiriiniin mekanik 6zelliklerine etkisi arastirilmistir. Toz karisimlar: sinterleme 6ncesi 6giitme
asamasinda 2 farkli ortam (su ve 2-propanol) kullanilmig, ortam farkinin son iirline etkisi
arastirilmistir. Sinterleme parametrelerindeki degisikliklerin kompozite etkisi arastirilmistr.
Sertlik ve kirilma toklugu degerleri yiiksek, yiiksek relatif yogunluga sahip SiC-B4+C-TiB2

kompozitini olusturmak bu ¢alismanin ana amacidir.
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3. DENEYSEL CALISMALAR

Deneysel caligmalarin iiretim ve karakterizasyon kisimlari, Eskisehir Teknik

Universitesi Malzeme Bilimi ve Miihendisligi laboratuvarlarinda gerceklestirilmistir.

Deneysel ¢alismalarda SiC (0,8 pm ortalama tane boyutu, %98 saflik) ve B4C (1,2um
tane boyutu, %95 saflik) tozlari, TiC (1pm ortalama tane boyutu, %99,5 saflik) ve TiB2
tozlariyla su ve alkol ortamlarinda karnistirilip Spark Plasma Sintering yontemiyle ilk defa

iiretilmistir. Uretilen kompozitin kiitlece oranlar1 Tablo 3.1°de verilmistir.

Tablo 3.1. Kompoziti olusturan tozlarin kiitlece oranlari

Ismi Kiitlece Yiizdesi (%)
SiC 75

B4C 17

TiC 8

Ismi Kiitlece Yiizdesi (%)
SiC 75

B4C 17

TiB: 8

Uretilen SiC-B4C-TiC ve SiC-B4C-TiB2 kompozitinin XRD ile sinterleme sonrasi
olusan faz donilisiimii davranislari, indentasyon yontemi ile Vickers sertlik ve kirilma
toklugu degerleri, SEM ile mikroyapilar1 ve catlak ilerlemeleri, Arsimet Yontemi ile

yogunlagsma davraniglar1 6zellikleri degerlendirilmistir.

Kompozitin iiretilmesi i¢in, Eskisehir Teknik Universitesi Malzeme Bilimi ve
Miihendisligi boliimiinde bulunan FCT Systeme GmbH HPD 25 Spark Plasma
Sinterleme cihazi kullanilmigtir. Kompozitin iiretimi i¢in 100 °C/dk 1sitma hizi, tepe

noktasinda 10 dakika bekleme ve degisen sicaklik ve basing degerleri kullanilmistir.
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3.1. SiC-B4C-TiB2 Kompozitinin Uretimi
Bu calismalarda Saint-Gobain firmasindan temin edilen ArmTec 15H SiC tozu,
CRS Chemicals firmasindan temin edilen F2000 B4C tozu, HC Starck firmasindan

temin edilen TiC tozu ve TiB2 tozu kullanilmistir.

Caligmalar boyunca izlenen yol haritasi, Sekil 3.1’de akim semasi halinde

verilmisgtir.

Sekil 3.1. Calismalarin akim semasi
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ortaminda toplam 2 saat boyunca 300 rpm’de kanstirilmistir. Baslangic
tozlarindan B4C-TiC ve B4C-TiB2 ilk olarak tek basina 1 saat 300 rpm’de karistirilmas,
daha sonra SiC tozu eklenerek 1 saat 300 rpm’de tekrar karistirlmistir. Ilk olarak TiC-
B4C ve TiB2-B4C tozlarinin birbiri igerisinde dagilmalar1 saglanmig, SiC tozlar1 diizenli
dagilmalari i¢in sonraki asamada eklenmistir. Daha sonra su ortaminda iiretilen karigim
manyetik karigtiricilarda 150 rpm, 300 °C’de kuruyana kadar karigtirilmis, 24 saat
boyunca 80 °C’lik etiivde bekletilmistir. 24 saatin ardindan kuru havanda 15 dakika
boyunca 6giitiilen karisim 100 pm’lik elekten gecirilmis ve graniilize edilerek kullanima
hazir hale getirilmistir. Alkol ortaminda hazirlanan numuneler ise karistirma isleminden
sonra evaporator yardimiyla alkolden arindirilmis ve kuru havanda 15 dakika boyunca
ogiutiildiikten sonra 100 um’lik elekten gegirilmis ve graniilize edilerek kullanima hazir

hale getirilmistir.

Sekil 3.2. FCT Systeme GmbH HPD 25 Spark Plasma Sinterleme cihazi
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3.2. SiC-B4C-TiB2 Kompozitlerinin Isimlendirilmesi

Spark Plasma Sinterleme yoOntemiyle iiretilen kompozitler, birbirleriyle
karistirllmamasi i¢in farkli sekilde isimlendirilmistir. Baslangi¢ tozu, karistirilma ortami
ve sinterleme parametrelerinin yer aldigi isimlendirmenin agiklamalart Sekil 3.3°te
verilmistir. Numunelerin tiimii 10 dakika sinterlenme siiresi ile iiretildigi i¢cin zaman

parametresi isimlendirme yontemine eklenmemistir.

SBoTiC - - 2100
3 i i 3

Baslngic olarak SCB4C,TIC— Torlarm Kantanldi - Sintrlenme Basiner  Sinterlenme Seakli
folan kullaman kompozit orfam, Alkol (KN (')

SIBOTIB - - 2070

1 ii 1

Baslangie olarak SICB4C,TiB)  Torlarm Kartldy ~ Siterleame Basir  Sntelenme Sieakl
fozam Kullamlan Komporit ortam, SafSu (KN (')

Sekil 3.3. Numunelerin isimlendirme yontemi
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Tablo 3.2. Spark Plasma Sinterleme parametreleri

Bilesim Sinterleme Basin¢ (MPa) Sinterleme Isitma Hizi
Sicakhigi (°C) Siiresi (dk) (°C/dk)

2075
SiBoTiC-S 16

SiBoTiB-S 2100

2070
100

2100

2130 28

2030 10

SiBoTiC-A
2070

2115

2120

2050
38

2090

Numunelerin tiretimi i¢in, Sekil 3.4’te goriilen grafit silindir kalip ve 20 mm i¢
cap boyutlarina sahip grafit panglar kullanilmistir. Numunelerdeki 1s1 kaybim
minimalize etmek icin grafit kalip, grafit battaniye ile sarilmistir. Numunelerin kalip
duvarina yapismasini engellemek amaciyla grafit kagit, numune ve kalip arasinda
eklenmistir. Caligmanin amaci ayn1 sinterleme parametrelerinde TiC ve TiB: tozlartyla
olusturulan kompozitlerin davranisini incelemek oldugu icin, TiC ve TiB> igeren
karigimlar aynmi kaliba, aralarinda grafit kagit sinir olusturacak sekilde yerlestirilmistir.
Sirasiyla alt pang ve grafik kagidi, aralarinda grafit kagit olacak sekilde ayarlanan tozlar
ve Ust punch kaliba yerlestirildikten sonra, kaliba el presi yardimiyla 1 saniye boyunca
18 MPa basing uygulanmis ve sikistirilmistir. Kalip daha sonra SPS cihazina

yerlestirilmistir.
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Sekil 3.4. Kalip ve panglar

Alkol ve saf su ortaminda iiretilen toz karisimlari, 100 °C/dk 1sitma hizi sabit
tutularak, degisen sicaklik, basing ve sinterleme siiresi parametreleriyle sinterlenmistir.

Kullanilan tozlar, sicaklik degerleri, basing, sinterleme siiresi ve 1sitma hizi degerleri
Tablo 3.2’de verilmistir.

Spark Plasma Sintering yontemiyle {iretilen 6rnek numune Sekil 3.5°te
goriilmektedir. Cikan numuneler {ist ve alt tarafi TiC ve TiB: igeren 2 farkli tozdan
olustugu i¢in, SPS sonras1 Struers Labotom-5 kesme cihazi ile iki numune birbirinden

ayrilmistir. Ayrilan numuneler daha sonra karakterizasyon islemleri igin bakalit ile sicak

kaliba alinmig, daha sonra parlatma islemleri yapilmistir.

R

Sekil 3.5. Spark plasma sinterleme yontemiyle iiretilen numune
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3.3. Numunelerin Parlatilmasi ve Karakterizasyon Tekniklerine Hazirhgi

Numuneler sinterlendikten sonra, Mikroyapi, sertlik ve kirilma toklugu
analizlerinin diizgiin yapilabilmesi i¢in parlatilmistir. Bu islem, numunelerin
yiizeylerinin piirlizsiiz ve diiz olmalarin1 saglar. Parlatma islemi i¢in STRUERS
TegraPol-25 otomatik parlatma cihazi kullanilmistir. Numunelerin yiizeylerinin diizgiin
ve piirilizsiiz sekilde parlatilabilmesi icin kabadan inceye giden parlatma keceleri, ve bu
matlara uygun yaglayicilar kullanilmistir. Tablo 7.3’te otomatik parlatmada kullanilan
keceler, ¢ozeltiler ve diger parametreler verilmistir. Kullanilan parlatma cihazi, Sekil

3.6’da verilmistir.

Sekil 3.6. STRUERS TegraPol-25 otomatik parlatma cihazi
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Otomatik parlatma isleminden sonra numuneler karakterizasyon testlerine uygun

hale getirilmistir.

Tablo 3.3. Otomatik parlatma parametreleri

Kullanilan Kege Kullanilan Cozelti Siire (dk) Dénme Hiz1 (devir/dk) Kuvvet
Piano 220 Su 5 -
Piano 1200 Su 4

Largo 9um'lik elmas ¢dzelti 6 150 10
Ultrapad 6um'lik elmas ¢ozelti 6

Dac 3um'lik elmas ¢ozelti 6

Nap 1um'lik elmas ¢ozelti 5

Sekil 3.7. Kaliba alinmis numune
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3.4. SiC-B4C-TiB2 Kompozitinin Karakterizasyonu
Numunelerin gerekli karakterizasyon tekniklerine uygun hale gelmesi igin,
numunelere sirasiyla kaba kesme, bakalite alma ve parlatma islemleri uygulanmistir.
Sinterleme sonrasi mekanik davraniglarinm1 belirlemek iizere yogunluk Ol¢iimi ve
porozite tayini yapilmis, numunelerin sertlik ve kirilma toklugu 6l¢ililmiis, sinterleme
sonrast olusan fazlari gozlemlemek tizere XRD testleri yapilmis, son olarak da
sinterleme sonrasi olusan taneleri, tane boyutlarini, dagilimlarim1 ve catlaklarin nasil

ilerledigini saptamak {lizere SEM testleri yapilmustir.

3.4.1. Yogunluk ve relatif yogunluk 6lciimleri
Sinterlenmis numunelere, ilk olarak birbirlerinden ayrilmalar1 i¢in kaba kesme
uygulanmis, daha sonra kesilen parcalara Arsimet Prensibi uygulanarak Radwag
AS220-R2 marka analitik yogunluk 6l¢lim cihaziyla yogunluklar1 dl¢lilmiis ve relatif
yogunluklar1 hesaplanmistir. Yogunluk degerleri, Esitlik 3.1, Esitlik 3.2 ve Esitlik 3.3

ile 6l¢iilmistiir.

Fret =mp.g — B (3.1)
B = pVrg (3.2)
R =V¢/V, (3.3)

Frei= Efektif Yer Cekimi

mb= Numune Kiitlesi

g= Yer ¢ekimi ivmesi

B= Sividaki Kaldirma Kuvveti

p= S1vi Yogunlugu

Vi= Yer Degistiren Sivinin Hacmi
Vb= Numune Hacmi

R= S1v1 Ustiinde Kalan Kismin Oran1
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Relatif yogunluk degerleri, numunelerin Ol¢iilen yogunluk degerlerinin teorik

yogunluk degerlerine oranlanmasiyla hesaplanmaistir.

3.4.2. Sertlik dl¢iimleri

Sinterlenmis ve daha sonrasinda parlatma uygulanmis kompozit numunelerin
sertlik dl¢iimleri, marka model marka model cihaziyla yapilmistir. Olgiimler, Vickers
mikrosertlik standartlariyla yapilmistir. Sertlik Slgiimiinde kullanilan g¢entik agic1 ug
parlatilmis, ucu sivri, tabani kare olan ve 136° agiya sahip olan elmas bir uctur. Elmas
u¢ numunenin ylizeyine 12 saniye bekleme siiresi ile 10N kuvvetle bir yiik uygulamistir.
Bu ylik sonrasinda, numunelerin yiizeyinde olusan kare seklindeki c¢entigin boyutlari,
Vickers Sertlik Degerini (Hv) bulmamizi saglar. Her bir numuneye 5 farkli bolgeden
sertlik testi uygulanmis, ¢ikan sonuglarin ortalama degerleri ve standart sapmalari

alinmistir.

Numunelerin mikrosertlik degeri bulunurken, Esitlik 3.4’ten yararlanilir

1,854) .F
H, = ( )
dldz

(3.4)

Hv= Vickers Mikrosertlik Deger1
F= Uygulanan Yiik
di= Olusan Centigin Bir Kdsegen Uzunlugu

d2>= Olusan Centigin Bir Késegen Uzunlugu

I = |

136° petween
opposite faces

\ /
v
A
S S

Sekil 3.8. Vickers mikrosertlik 6l¢iimiiniin sematik gosterimi. [61]
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3.4.3. Kirllma Toklugu

Sinterleme sonrasi iiretilen numunelerin kirilma toklugu testleri, indentasyon
teknigi kullanilarak yapilmistir. Kirllma toklugu degerleri, Esitlik 3.5’te yer alan
Palmgqvist yaklasimi ile elde edilmistir. Vickers mikrosertlik Ol¢iimii yapilirken
olusturulan ¢atlaklarin her bir ucunda olusan ve ylizey boyunca devam eden catlaklarin

uzunlugu, kirilma toklugu degerleri bulunurken kullanilan parametrelerden biridir.

K. = 0,0264(H,a)(£)%*105 (3.5)

Kc: Kirilma Toklugu

Hv: Vickers Sertligi

a: Kosegen Uzunlugunun
Yaris1 E: Elastik Modiil

1: Palmqvist Catlak Uzunlugu

3.4.4. X Isinlan Difraksiyon (XRD) analizleri
Sinterlenme sonrast numunlerin faz analizleri Rigaku Miniflex 600 cihazi
yardimiyla Cu-Kalfa iginlari kullanilarak, 20°-70° arasinda, 1dk/° tarama hiziyla
gerceklestirilmistir. X-1smlart difraksiyonu (XRD), x-1sinlarini kullanarak malzemenin
kristal yapilarini incelemeye, icerdigi fazlar belirlemeye yarar. Bu ¢alismada sinterleme

sonrasi olusan yeni fazlar1 gozlemlemek {izere uygulanmstir.

Sekil 3.9. Rigaku Miniflex 600 XRD cihazi
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3.4.5. Mikroyap analizleri

Spark Plasma Sintering yontemiyle iiretilen ve parlatma islemi uygulanan
numunelerin mikroyap1 incelemeleri, Eskisehir Teknik Universitesi Malzeme Bilimi ve
Miihendisligi boliimii laboratuvarlarinda bulunan Zeiss Supra 50VP Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) cihaziyla gergeklestirilmistir. Numunelere mikroyap1 analizi
yapilarak kompozitteki fazlarin dagilimlari, yogunluklari, tane boyutlar1 ve porozitelerin
yiizeydeki dagilimlar incelenmis, sertlik ve kirilma toklugu testlerinde olusan catlaklar
ve bu catlaklarin tane sinirlar1 ve tane igerlerinde nasil yayildiklar1 gézlemlenmistir.
SEM analizinde Geri Yansiyan Elektron (Back Scattered Electron) ve In Lens

yontemleri kullanilmistir.

Sekil 3.10. Zeiss Supra 50VP Taramali Elektron Mikroskobu
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4. SONUCLAR
Spark Plasma Sinterleme metoduyla iiretilen SiBoTiC ve SiBoTiB kompozitleri
lizerine yapilan deneysel calismalar ve bu calismalarin sonuglart bu boliimde

degerlendirilmistir.

Bu calismalardaki ana amag, balistik uygulamalarda kullanilmak iizere tasarlanan
ve sertlik, kirilma toklugu gibi mekanik 6zelliklerin, daha dnceki ¢aligmalarda iiretilmis
olan kompozitlerden daha yiiksek olan bir kompozit iiretmek ve bu kompozitin
karakterizasyon incelemelerini yapmaktir. Spark Plasma Sintering sonrast olusan TiB2
fazi, iki farkli sekilde elde edilebilmektedir. Bunlardan birincisi, baslangi¢ tozu olarak
TiB2 kullanmak, ikincisi ise TiC tozu ile baslayip spark plasma sinterleme sirasinda
1800° C’de 2TiC + B4C — 2TiB2 + 3C doniisiimiinii saglamaktir. Bu iki yontemden

hangisinin mekanik 6zellikleri daha cok iyilestirdigi ¢alismalarda incelenmistir.

Spark Plasma Sintering metoduyla iiretilmek iizere kaliba koyulan SiC-B4C-TiC
ve SiC-B4C-TiB:2 tozlari, aym1 kosullarda sinterlenmek istendigi i¢in sicaklik, basing,
sinterleme siiresi gibi {liretim parametrelerinin esit olmast gerekmektedir. Bu esitligi
saglamak tlizere SiC-B4C-TiC ve SiC-B4C-TiB2 tozlari, ayn1 kalip i¢inde aralarina grafit

kagit koyularak sinterlenmistir.

Spark Plasma Sintering metotuyla iiretilen SiC-B4C-TiC kompozitleri, ¢esitli

karakterizasyon testlerine tabi tutulmugtur.

4.1. Numunelerin Yogunlasma Karakterleri

Farkli sinterlenme rejimlerinde  yogunlastirilan kompozit numunelerin
yogunlagma davranislart ve relatif yogunluklari, Arsimet prensibi kullanilarak
Ol¢iilmiistiir. Sinterleme sonrasi birbirine yapisik olan SiBoTiC ve SiBoTiB numuneleri
ilk olarak Struers Labotom-5 kesme cihazi ile birbirlerinden ayrilmis, daha sonra saf su
icinde 2 saat boyunca 350 °C ile sitilip igerlerindeki gazlarin ¢ikis1 saglanmistir. Bu
asamanin ardindan Radwag AS220-R2 marka analitik terazi ile suyun i¢indeki ve su
disindaki agirliklar1 6l¢iilmistiir. Bu Ol¢imlerden sonra 80 °C’lik etiivlerde 24 saat
bekletilen numunelerin kuru agirliklar: 6l¢iilmiistiir. Saf su veya 2-propanol ortaminda
uretilen, baslangic tozlar1 TiC veya TiB2 igeren, sinterleme rejimleri farkli olan

numunelerin 6zkiitle ve relatif yogunluk degerleri, Tabo 4.1°de verilmistir.
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Tablo 4.1. Numunelerin yogunluk ve relatif yogunluk degerleri

Sicaklik (°C) Basin¢ (MPa) Yogunluk Relatif Yogunluk
Numune Adi (g/em’) (%)
SiBoTiC-A-9-2030 2030 3,11 98,48
SiBoTiB-A-9-2030 3,10 98,12
16 3,12
SiBoTiC-A-9-2070 2070 98,75
SiBoTiB-A-9-2070 3,08 97.48
3,10
SiBoTiC-A-9-2100 2100 98,12
SiBoTiB-A-9-2100 3,10 98.12
3,02
SiBoTiC-A-12-2050 2050 95,58
28 3,10
SiBoTiB-A-12-2050 98,12
3,09
SiBoTiC-A-12-2090 2090 97,79
SiBoTiB-A-12-2090 3,12 98,75
3,12
SiBoTiC-A-9-2115 2115 98,75
3,09
SiBoTiB-A-9-2115 28 97,79
3,12
SiBoTiC-A-9-2120 2120 98,75
SiBoTiB-A-9-2120 3,07 97,16
3,12
SiBoTiC-S-5-2100 2100 98,75
3,06
SiBoTiB-S-5-2100 16 96,85
SiBoTiC-S-5-2070 2070 3,05 96,53
SiBoTiB-S-5-2070 3,11 98,48
3,14
SiBoTiC-S-9-2130 2130 99,38
SiBoTiB-S-9-2130 3,09 97,79
28 3,12
SiBoTiC-S-9-2100 2100 98,75
SiBoTiB-S-9-2100 3,07 97,16
3,11
SiBoTiC-S-9-2070 2070 98,48
SiBoTiB-S-9-2070 3,04 96,22
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Tiim numunelere ait yogunluk ve relatif yogunluk grafikleri, Sekil 4.1 ve Sekil

4.2’de verilmistir.
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Sekil 4.1. Tiim numunelerin yogunluk degerleri
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Sekil 4.2. Tiim numunelerin relatif yogunluk degerleri
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4.2. Numunelerin Mekanik Ozellikleri

Bu boéliimde, farkli sivi ortamlarinda {iretilen, farkli sinterleme parametlerine
(sinterleme sicakligi, sinterleme basinci, sinterleme siiresi) sahip SiBoTiC ve SiBoTiB
numunelerinin mekanik 6zellikleri, Vickers mikrosertlik ve kirilma toklugu degerleri

olmak tizere iki farkli baglikta incelenmistir.

4.2.1. Numunelerin sertlik degerleri ve ozellikleri

Bu caligsmalarda karakterizasyon incelemeleri yapilan numuneler, temelde saf su
veya 2-propanol ortaminda iiretilmelerine gore iki ayr1 kategoride incelenmistir. Saf su
ortaminda Tretilen numunelerin kod adlart “S” harfiyle baglarken, 2- propanol
ortaminda iiretilen numunelerin kod adlari “A” harfiyle baslamaktadir. Uretim
ortammin mekanik Ozelliklere etkisi incelendikten sonra, numunelerin sinterleme
sonrast performanslari sicaklik artist ve basing artist olmak tizere degisen iki
parametreyle incelenmistir. Bu incelemelerin ardindan, TiC ve TiB2 tozlar1 kullanarak

iiretilen numunelerin mekanik 6zellikleri karsilastirilmistir.

4.2.1.1. Sicakligin Vickers mikrosertlik iizerine etkisi
Saf su ortaminda {iretilen tim numunelerin sicaklik artisina gore Vickers

mikrosertlik degerleri, Tablo 4.2°de gdsterilmistir.

Tablo 4.2. Saf su ortaminda tiretilen numunelerin Vickers mikrosertlik degerleri

Numune Adi Sicaklik (°C) Basin¢ (MPa) Sertlik (GPa)
SiBoTiC-S-5-2070 24,62 +0,6
SiBoTiB-S-5-2070 16 25,73 £0,2
SiBoTiC-S-9-2070 25,17 0,4
SiBoTiB-S-9-2070 2070 28 25,14 +0,5

23,46 £1,2
SiBoTiC-S-5-2100 ) 16

24,84 +0,7
SiBoTiB-S-5-2100 2100

24,38 +0,7
SiBoTiC-S-9-2100

28 26,49 £0,4

SiBoTiB-S-9-2100

27,18 £0,4
SiBoTiC-S-9-2130 2130

26,11 £0,6
SiBoTiB-S-9-2130
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Saf su ortaminda hazirlanan numunelerin Vickers mikrosertlik degerlerine ait

grafik, Sekil 4.3’te gosterilmistir.
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Sekil 4.3. Saf su ortaminda iiretilen numunelerin Vickers mikrosertlik degerleri karsilastirmasi

SiBoTiC-S-9-2070
SiBoTiB-S-9-2070
SiBoTiB-S-5-2100
SiBoTiC-S-9-2100
SiBoTiB-S-9-2100
SiBoTiC-S-9-2130
SiBoTiB-S-9-2130

SiBoTiC-S-5-2100

Grafikten de gorildiigii lizere, Vickers mikrosertlik degerleri artan sicaklikla
beraber artmaktadir. Bunun sebebi sinterleme sicakligi artikca yogunlasmanin da
artmasi, porozitelerin azalmasidir. Sinterleme sicaklig sabit tutulup sinterleme basinct

artirtldiginda, Vickers mikrosertlik degerlerinin de arttigi gozlemlenmistir.

Saf su ortaminda {iretilen, ayn1 kosullarda sinterlenen SiBoTiC ve SiBoTiB
numunelerin sicaklik artisina gére Vickers mikrosertlik degerlerinin karsilastirilmast,

Sekil 4.4’te verilmistir.
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Bl SiBoTiC
B SiBoTiB

28 -

26 -

24 -

Vickers Mikrosertlik (GPa)

22 -

2070C-5kN
2070C-9kN
2100C-5kN
2100C-9kN
2130C-9kN

Sekil 4.4. Saf su ortaminda iiretilen SiBoTiC ve SiBoTiB numunelerin Vickers mikrosertlik degerleri
karsilagtirmas

Saf su ortaminda {retilen kompozitlerde, SiBoTiC numunelerinin en yiiksek
Vickers mikrosertlik degeri 2130 °C 28 MPa’da 27,18 MPa, en diisiik ise 2100 °C 16
MPa’da 23,46 MPa iken, SiBoTiV numunelerindeki en yiiksek Vickers mikrosertlik
degeri 2100 °C 28 MPa’da 26,49 MPa, en diisiik ise 2100 °C 16 MPa’da 24,84 MPa
oldugu goézlemlenmistir. Sicaklik artikca Vickers mikrosertlik degerlerinin de arttig
gozlemlenmistir. Buradaki tek istisna, 2100 °C sinterleme sicakligi ve 16 MPa
sinterleme basinct ile iretilen numunelerdedir, bunun sebebi azalan basincin
yogunlagsma davranisini yeterince artiramamasidir. Ayni kosullarda {iretilen numuneler
ele alindiginda, TiB2 iceren baslangic tozlarinin, diisiik sicakliklarda TiC igeren
baslangi¢ tozlarma gore daha yiiksek sertlik degerlerine ulastigi gdzlemlenmistir. Ancak
sinterleme sicaklig arttiginda, SiBoTiC numunesinin daha yiiksek Vickers mikrosertlik

degerine ulastig1 gdzlemlenmistir.

48



2-propanol ortaminda iiretilen tiim numunelerin sicaklik artisina gore Vickers

mikrosertlik degerleri, Tablo 4.3’te gOsterilmistir.

Tablo 4.3. 2-propanol ortaminda iiretilmis numunelerin Vickers mikrosertlik degerleri

Numune Adi Sicaklik (°C) Basing¢ (MPa) Sertlik (GPa)
SiBoTiC-A-9-2030 2030 2245412
SiBoTiB-A-9-2030 28 2424 0,6
SiBoTiC-A-12-2050 2050 25,15 0,7
SiBoTiB-A-12-2050 38 26,6 £0,6
SiBoTiC-A-9-2070 2070 23,38 0,6
SiBoTiB-A-9-2070 28 23.94 0.8
SiBoTiC-A-12-2090 2090 25,57 20,7
SiBoTiB-A-12-2090 38 26.99 £1.1
SiBoTiC-A-9-2100 2100 2535408
SiBoTiB-A-9-2100 26,38 0,7
SiBoTiC-A-9-2115 2115 B 26.83 £1,1
SiBoTiB-A-9-2115 2832409
SiBoTiC-A-9-2120 2120 27,77 +0,8
SiBoTiB-A-9-2120 27.89 40,9
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Sekil 4.5. 2-propanol ortaminda iiretilen numunelerin Vickers mikrosertlik degerleri karsilastirmasi
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2-propanol ortaminda hazirlanan numunelerde, sicaklik artigiyla beraber Vickers
mikrosertlik degerlerinde artis oldugu gézlemlenmistir. Sinterleme basincinin sinterleme

sicakligi kadar etkili oldugu gozlemlenen bir diger durumdur.

2-propanol ortaminda {iiretilen, ayni kosullarda sinterlenen, baslangic tozlar1 TiC
ve TiB2 olan numunelerin sicaklik artisina goére Vickers mikrosertlik degerlerinin

karsilastirilmasi, Sekil 4.6°da verilmistir.

Bl SiBoTiC
I SiBoTiB

28 4

N
D
1

Vickers Mikrosertlik (GPa)
N
HSN

22 4

2030C-9kN
2050C-12kN
2070C-9kN
2090C-12kN
2100C-9kN
2115C-9kN
2120C-9kN

Sekil 4.6. 2-propanol ortaminda tiretilen SiBoTiC ve SiBoTiB numunelerin Vickers mikrosertlik degerleri
karsilagtirmas

2-propanol ortaminda lretilen kompozitlerde, SiBoTiC numunelerin en yliksek
Vickers mikrosertlik degeri sinterleme sicakligi olan 2130 °C 28 MPa’da 27,77 GPa, en
diisiik 1se 2030°C 9kN’da 22,45 GPa iken, SiBoTiB numunelerdeki en yiiksek Vickers
mikrosertlik degeri 2115 °C 28 MPa’da 28,32 GPa, en diisiik ise 2070 °C 28 MPa’da
23,94 GPa oldugu gozlemlenmistir. Ayn1 kosullarda tiretilen numuneler ele alindiginda,
TiB2 igeren baslangi¢ tozlariin, diisiik sicakliklarda TiC igeren baslangi¢ tozlarina gore

daha yiiksek sertlik degerlerine ulastig1 gozlemlenmistir.
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Uretilen tiim numunelerin sicaklik artisina gére Vickers mikrosertlik degerleri,

Tablo 4.4’te verilmistir.

Tablo 4.4. Tiim numunelerin sicaklik artisina gore Vickers mikrosertlik degerleri

Numune Adi Sicaklik (°C) Basing (MPa) Sertlik (Gpa)
iBoTiC-A-9-2 22,45 +£1,2
SiBoTiC-A-9-2030 2030 )8 A5 +1,
SiBoTiB-A-9-2030 24,24 £0,6
iBoTiC-A-12-205 25,15+
SiBoTiC 050 2050 18 5,15 +0,7
SiBoTiB-A-12-2050 26,6 £0,6
SiBoTiC-S-5-2070 16 24,62 £0,6
SiBoTiB-S-5-2070 25,73 £0,2
SiBoTiC-S-9-2070 25,17 +0,4
2070
SiBoTiB-S-9-2070 28 25,14 0,5
SiBoTiC-A-9-2070 23,38 0,6
SiBoTiB-A-9-2070 23,94 +0,8
iBoTiC-A-12-2 2 +
SiBoTiC 090 2090 18 5,57 £0,7
SiBoTiB-A-12-2090 26,99 +1,1
SiBoTiC-S-5-2100 16 23,46 £1,2
SiBoTiB-S-5-2100 24,84 +0,7
SiBoTiC-S-9-2100 2100 24,38 £0,7
SiBoTiB-S-9-2100 26,49 £0,4
SiBoTiC-A-9-2100 . 25,35 +0,8
SiBoTiB-A-9-2100 26,38 £0,7
SiBoTiC-A-9-2115 26,83 1,1
2115 38
SiBoTiB-A-9-2115 28,32 +0,9
SiBoTiC-A-9-2120 2120 27,77 £0,8
SiBoTiB-A-9-2120 27,89 +0,9
SiBoTiC-S-9-2130 2130 27,18 +0,4
SiBoTiB-S-9-2130 26,11 +0,6
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2-propanol ve saf suda iiretilen numuneler ele alindiginda, 2-propanol ortaminda

tiretilen numunelerin saf su ortaminda tiretilen numunelere gore daha yiiksek Vickers

mikrosertlik degerlerine ulastig1 gozlemlenmistir.

Tiim numunelerin sicaklik artisina bagli olarak Vickers mikrosertlik degerleri,

Sekil 4.7°de verilmistir.

Vickers Mikrosertlik (GPa)

C-8-5-2070
iB-S-5-2070
iC-S-9-2070
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SiBoTiB-A-12-2090
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Sekil 4.7. Tiim numunelerin sicaklik artisina gore Vickers mikrosertlik degerleri karsilastirmasi

SiBoTiC-A-12-2050
SiBoTiB-A-12-2050

S
S
S
S
S
S

C-8-5-2100
iB-S-5-2100
iC-S-9-2100
iB-S-9-2100

C-A-9-2100
iB-A-9-2100
iC-A-9-2115
iB-A-9-2115
iC-A-9-2120
iB-A-9-2120
iC-S-9-2130
iB-S-9-2130
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Tiim numuneler ele alindiginda, SiBoTiC numuneleri arasinda en yiiksek Vickers

mikrosertlik degeri 2-propanol ortaminda tretilmis 2130 °C 9kN’da 27,77 GPa, en

diisiik Vickers mikrosertlik degeri ise 2-propanol ortaminda iiretilmis, 2030°C 28

MPa’da 22,45 GPa oldugu gozlemlenmistir. SiBoTiB numuneleri arasinda en yiiksek

Vickers mikrosertlik degeri 2-propanol ortaminda tiretilmis 2115 °C 28 MPa’da 28,32

GPa, en diisiik Vickers mikrosertlik degeri ise 2-propanol ortaminda tiretilmis 2070 °C

28 MPa’da 23,94 GPa oldugu goézlemlenmistir.
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Saf su ve 2-propanol ortamlarinda iiretilen, ayni1 kosullarda sinterlenen, baslangic
tozlart TiC ve TiB2 olan tim numunelerin Vickers mikrosertlik degerlerinin

karsilastirilmasi, Sekil 4.8°de verilmistir.

B SiBoTiC
BN SiBoTiB ‘
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Sekil 4.8. Ayn: kosullarda sinterlenen tiim numunelerin Vickers mikrosertlik degerleri karsilastirmasi

SiBoTiB numunelerinde gozlemlenen Vickers mikrosertlik degerlerinin, SiBoTiC
numunelerine oranla daha yiiksek oldugu gozlemlenmistir. Calismada ulagilmak istenen
mekanik Ozellikler i¢cin TiB, fazinin iiretim asamasinin en basinda eklenmesi, TiC
tozuyla basglayan ve sinterleme esnasinda 2TiC + B4C — 2TiB> + 3C doniisiimiine
ugrayan kompozite gore daha olumlu mekanik degerler vermektedir. Artan sinterleme
sicakligl ve sinterleme basinglari, olusan kompozitteki Vickers mikrosertlik degerlerini

artirmaktadir.
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4.2.1.2. Basincin vickers mikrosertlik iizerine etkisi
Saf su ortaminda {retilen tiim numunelerin basing artisina gore Vickers

mikrosertlik degerleri, Tablo 4.5’te gosterilmistir.

Tablo 4.5. Saf'su ortaminda tiretilmis numunelerin basing artisina gorve Vickers mikrosertlik degerleri

Numune Adi Sicaklik (°C) Basing (MPa) Sertlik (Gpa)
SiBoTiC-S-5-2070 24,62 0,6
SiBoTiB-S-5-2070 2070 6 25.73 102
SiBoTiC-S-5-2100 2100 23,46 1,2
SiBoTiB-S-5-2100 24,84 0,7
SiBoTiC-S-9-2070 2070 25,17 +0,4
SiBoTiB-S-9-2070 25,14 £0,5
SiBoTiC-S-9-2100 2100 28 24,38 £0,7
SiBoTiB-S-9-2100 26,49 £0,4
SiBoTiC-S-9-2130 2130 27,18 £0,4
SiBoTiB-S-9-2130 26,11 £0,6

Saf su ortaminda {retilen tiim numunelerin basing artisina goére Vickers

mikrosertlik degerlerinin karsilagtirilmasi, Sekil 4.9°da gosterilmistir.
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SiBoTiC-5-5-2070
SiBoTiB-5-5-2070
SiBoTiC-8-9-2070
SiBoTiB-5-8-2070
SiBoTiB-5-8-2130

SiBoTiC-5-5-2100
SiBoTiB-S-5-2100
SiBoTiC-5-8-2100
SiBoTiB-S-9-2100
SiBoTiC-5-9-2130

Sekil 4.9. Saf su ortaminda iiretilen numunelerin basing artisina gore Vickers mikrosertlik degerleri
karsilagtirmasi

Grafikten de goriilebilecegi lizere, Sinterleme basinci arttikca numunelerin
Vickers mikrosertlik degerleri de artmaktadir. Bunun sebebi basing artikca

yogunlagmanin da artmasi, porozitelerin kapanmasidir.

Saf su ortaminda iretilen kompozitlerde, SiBoTiC numunelerinin en yiiksek
Vickers mikrosertlik degeri 2130 °C 28 MPa’da 27,18 GPa, en diisiik ise 2100 °C 16
MPa’da 23,46 GPa iken, SiBoTiB numunelerindeki en yiiksek Vickers mikrosertlik
degeri 2100 °C 28 MPa’da 26,49 GPa, en diisiik ise 2100 °C 16 MPa’da 24,84 GPa

oldugu gozlemlenmistir.

2-propanol ortaminda iiretilen tiim numunelerin basing artisina gore Vickers

mikrosertlik degerleri, Tablo 4.6’da gosterilmistir.
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Tablo 4.6. 2-propanol ortaminda iiretilmis numunelerin basing artisina gére Vickers mikrosertlik degerleri

Numune Ad1 Sicakhik (°C) Basing (kN) Sertlik (GPa)

22,45+12
SiBoTiC-A-9-2030 2030

2424 +0,6
SiBoTiB-A-9-2030

23,38 +0,6
SiBoTiC-A-9-2070 2070

28 23,94 0,8

SiBoTiB-A-9-2070

25,35 +0,8
SiBoTiC-A-9-2100 2100

26,38 +0,7
SiBoTiB-A-9-2100

26,83 +1,1
SiBoTiC-A-9-2115 2115

28,32 +0,9
SiBoTiB-A-9-2115

27,77 £0.8
SiBoTiC-A-9-2120 2120

27,89 +0,9
SiBoTiB-A-9-2120

25,15 +0,7
SiBoTiC-A-12-2050 2050 38

26,6 +0,6
SiBoTiB-A-12-2050

25,57 £0,7
SiBoTiC-A-12-2090 2090

26,99 +1,1
SiBoTiB-A-12-2090

2-propanol ortaminda iiretilen tiim numunelerin basing artigina gore Vickers

mikrosertlik degerlerinin karsilastirilmasi, Sekil 4.10°da gosterilmistir.
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SiBoTiC-A-12-2090
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Sekil 4.10. 2-propanol ortaminda iiretilen numunelerin basing artisina gore
Vickers mikrosertlik degerleri karsilastirmasi

28 MPa sinterleme basinci ile ¢alisilan denemelerde, sicaklik artisiyla beraber
Vickers mikrosertlik degerlerinin de artig1 goriilmektedir. 38 MPa sinterleme basincina
cikildiginda, disiik sicakliklarda yiiksek Vickers mikrosertlik degerlerine c¢ikildig:

gbzlemlenmistir.

2-propanol ortaminda iiretilen kompozitlerde, SiBoTiC numunelerinin en yliksek
Vickers mikrosertlik degeri sinterleme sicakligi olan 2130 °C 28 MPa’da 27,77 GPa, en
diisiik ise 2030°C 28 MPa’da 22,45 GPa iken, SiBoTiB numunelerindeki en yiiksek
Vickers mikrosertlik degeri 2115 °C 28 MPa’da 28,32 GPa, en diisiik ise 2070 °C 28
MPa’da 23,94 GPa oldugu gozlemlenmistir.

Uretilen tiim numunelerin basing artisma gore Vickers mikrosertlik degerleri,

Tablo 4.7’de verilmistir.
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Tablo 4.7. Tiim numunelerin basing artisina gore Vickers mikrosertlik degerleri

Numune Adi Sieaklik (°C) Basing (MPa) Sertlik (Gpa)

) ) 24,62 +0,6
SiBoTiC-S-5-2070 2070 2573 202
SiBoTiB-S-5-2070 6 : ’

) ‘ 23,46 +1,2
SiBoTiC-S-5-2100 2100 24 84 207
SiBoTiB-S-5-2100 : ’

. ' 22,45 +1,2
SiBoTiC-A-9-2030 2030 2424406
SiBoTiB-A-9-2030 : ’

25,17 £0,4
SiBoTiC-S-9-2070

25,14 40,5
SiBoTiB-S-9-2070 2070

23,38 +0,6
SiBoTiC-A-9-2070 28

23,94 +£0,8
SiBoTiB-A-9-2070

24,38 £0,7
SiBoTiC-S-9-2100

26,49 £0,4
SiBoTiB-S-9-2100 Pty

25,35 +0,8
SiBoTiC-A-9-2100

26,38 +0,7
SiBoTiB-A-9-2100

. . 26,83 +1,1
SiBoTiC-A-9-2115 2115 2832 209
SiBoTiB-A-9-2115 : ’

. - 27,77 £0,8
SiBoTiC-A-9-2120 2120

27,89 +0,9
SiBoTiB-A-9-2120

o 27,18 £0,4

SiBoTiC-S-9-2130 2130
26,11 +0,6
SiBoTiB-S-9-2130

. . 25,15 0,7
SiBoTiC-A-12-2050 2050 6.6 20.6
SiBoTiB-A-12-2050 3% , ’

. ‘ 25,57 £0,7
SiBoTiC-A-12-2090 2090 26.99 £1.1

+
SiBoTiB-A-12-2090 : ’

2-propanol ve saf suda iiretilen numuneler ele alindiginda, 2-propanol ortaminda
tiretilen numunelerin saf su ortaminda iiretilen numunelere gére daha yiiksek Vickers

mikrosertlik degerlerine ulagtig1 gézlemlenmistir.

Tiim numunelerin basing artisina bagli olarak Vickers mikrosertlik degerleri Sekil

4.11°de verilmistir.
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Sekil 4.11. Tiim numunelerin basing artisina gore Vickers mikrosertlik degerleri karsilastirmasi

Uretilen tiim numunelere bakildiginda, sinterleme sicaklifi ve sinterleme
basincindaki artig sinterleme sirasinda yogunlasmayi artirdigindan Vickers mikrosertlik
degerini de artirmaktadir, ancak bu yiikselis lineer olmadig1 gibi sicakligin yiiksek,
basincin diisiik oldugu veya sicakligin diisiik, basincin yiliksek oldugu ¢alismalarda daha
diisiik Vickers mikrosertlik degerlerine ulagilmistir. Hem basincin hem de sicakligin
yiiksek oldugu denemelerde daha yiliksek Vickers mikrosertlik degerlerine ulagilmistir.
Sinterleme basinct 28 MPa’dan 38 MPa’a ciktigi denemelerde diisiik sicakliklarda

yiiksek Vickers mikrosertlik degerlerinin elde edildigi gézlemlenmistir.

Tiim numuneler ele alindiginda, SiBoTiC numuneleri arasinda en yiiksek Vickers
mikrosertlik degeri 2-propanol ortaminda iiretilmis 2130 °C 28 MPa’da 27,77 GPa, en
diisiik Vickers mikrosertlik degeri ise 2-propanol ortaminda iiretilmig, 2030°C 28
MPa’da 22,45 GPa oldugu gozlemlenmistir. SiBoTiB numuneleri arasinda en yiiksek
Vickers mikrosertlik degeri 2-propanol ortaminda iiretilmis 2115 °C 28 MPa’da 28,32
GPa, en diisiik Vickers mikrosertlik degeri ise 2-propanol ortaminda iiretilmis 2070 °C
28 MPa’da 23,94 GPa oldugu gézlemlenmistir.

59



4.2.2. Numunelerin kirilma toklugu degerleri ve 6zellikleri

Spark Plasma Sintering metoduyla iiretilen tiim numunelerin Vickers mikrosertligi
ile beraber kirilma tokluklar1 da 6lglilmiis ve karsilastirilmigtir. Balistik uygulamalarda
kullanilma amaciyla tretilen bu kompozitin kirilma toklugu degerleri uygulama

acisindan hayati onem tagimaktadir.

4.2.2.1. Sicaklhigin kirilma toklugu iizerine etkisi
Saf su ortaminda iiretilen tim numunelerin sicaklik artisina gore kirilma toklugu

degerleri, Tablo 4.8’de gosterilmistir.

Tablo 4.8. Saf su ortaminda tiretilen numunelerin sicaklik artisina gore Vickers mikrosertlik degerleri

Sicaklik (°C) Basin¢ (MPa) Kirilma Toklugu
Numune Ad1 (MPa.ml’Z)
SiBoTiC-S-5-2070 16 4.98+0.9
2070 28 20,
SiBoTiB-S-5-2070 44308
- 28
SiBoTiC-S-9-2070 5,08 0.9
SiBoTiB-S-9-2070 485411
471213
SiBoTiC-S-5-2100 16
5100 481 40.6
SiBoTiB-S-5-2100
459207
SiBoTiC-5-9-2100
2 408 1.1
SiBoTiB-S-9-2100
531408
SiBoTiC-S-9-2130 2130
40107
SiBoTiB-S-9-2130

Saf su ortaminda hazirlanan numunelerin kirilma toklugu degerleri, Sekil 4.12°de

gosterilmistir.
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SiBoTiC-S-9-2070
SiBoTiB-5-9-2070
SiBoTiC-S-5-2100
SiBoTiB-S-5-2100
SiBoTiC-S-9-2100
SiBoTiB-$-9-2100
SiBoTiC-S-9-2130
SiBoTiB-$-9-2130

Sekil 4.12. Saf'su ortaminda tiretilen numunelerin sicaklik artisina gore Vickers mikrosertlik degerleri
karstlastirmast

Saf su ortaminda iiretilen numunelerin kirilma toklugu degerleri incelendiginde,
ayn1 sinterleme basinci degerlerine sahip olan numuneler arasinda, sinterleme sicakligi
artik¢a kirilma toklugu degerlerinin de artig1 gézlemlenmektedir. SiBoTiC numuneleri,
ayni kosullardaki SiBoTiB numunelerine gore daha yiiksek kirilma toklugu degerlerine

sahiptir.

Saf su ortaminda {iretilen, ayni kosullarda sinterlenen, baslangi¢ tozlar1 TiC ve
TiB2 olan numunelerin sicaklik artisina  gore kirilma toklugu degerlerinin

karsilastirilmasi, Sekil 4.13’te verilmistir.
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Sekil 4.13. Saf'su ortaminda iiretilip ayni kosullarda sinterlenen SiBoTiC ve SiBoTiB numunelerinin
kirilma toklugu degerleri karsilagtirmasi

Saf su ortaminda {retilen kompozitlerde, SiBoTiC numunelerinin en yiiksek
kirlma toklugu degeri 2130 °C 28 MPa’da 5,31 MPa.m'’?, en diisiik ise 2100 °C 28
MPa’da 4,59 MPa.m!/?
degeri 2100 °C 28 MPa’da 4,98 MPa.m'’%, en diisiik ise 2075 °C 16 MPa’da 4,43
MPa.ml/2

iken, SiBoTiB numunelerindeki en yiiksek kirilma toklugu

oldugu gozlemlenmistir.

2-propanol ortaminda iiretilen tiim numunelerin sicaklik artigina goére kirilma

toklugu degerleri, Tablo 4.9’da gdsterilmistir.
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Tablo 4.9. 2-propanol ortaminda iiretilen numunelerin sicaklik artisina gére kirilma toklugu degerleri

Sicaklik (°C) Basin¢ (MPa) Kirilma Toklugu
Numune Adi (MPa.m'?)
2030 28 7,23 £1,2
SiBoTiC-A-9-2030
7,26 £0,7
SiBoTiB-A-9-2030
2050 38 7,63 £0,7
SiBoTiC-A-12-2050
7,26 £0,7
SiBoTiB-A-12-2050
2070 28 6,12 £0,9
SiBoTiC-A-9-2070
6,72 £0,2
SiBoTiB-A-9-2070
2090 38 7,79 £0,4
SiBoTiC-A-12-2090
8,02 +0,4
SiBoTiB-A-12-2090
R 2100 6,97 £0,4
SiBoTiC-A-9-2100
. . 28 7,6 :I:O,S
SiBoTiB-A-9-2100
2115 8,34 £0,6
SiBoTiC-A-9-2115
7,72 £0,3
SiBoTiB-A-9-2115
2120 7,88 £0,5
SiBoTiC-A-9-2120
7,36 1,0
SiBoTiB-A-9-2120

2-propanol ortaminda hazirlanan numunelerin sicaklik artigina gore kirtlma

toklugu degerler, Sekil 4.14’te verilmistir.
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Sekil 4.14. 2-propanol ortaminda iiretilen numunelerin sicaklik artisina gére kirilma
toklugu degerleri karsilastirmasi

SiBoTIC-A-8-2070
SiBoTiB-A-9-2070
SiBoTiB-A-9-2100
SiBoTIC-A-9-2120
SiBoTiB-A-9-2120

SiBoTIC-A-12-2050
SiBoTiB-A-12-2050
SiBoTIC-A-12-2080
SiBoTiB-A-12-2080
SiBoTIC-A-9-2100
SiBoTIC-A-8-2115
SiBoTiB-A-9-2115

2-propanol ortaminda iiretilen numuneler incelendiginde, sinterleme sicaklig ve

basinct artiginda kirilma toklugu degerlerinde lineer bir artis gozlemlenememistir.

2-propanol ortaminda iiretilen, ayn1 kosullarda sinterlenen, baslangi¢ tozlar1 TiC
TiB2 ve olan numunelerin sicaklik artisina gore kirilma toklugu degerlerinin

karsilastirilmasi, Sekil 4.15°te verilmistir.
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Sekil 4.15. 2-propanol ortaninda iiretilip ayni kosullarda sinterlenen SiBoTiC ve SiBoTiB numunelerinin
kirtlma toklugu degerleri karsilagtirmasi

2-propanol ortaminda iiretilen kompozitlerde, SiBoTiC numunelerinin en yiliksek
kirilma toklugu degeri 2115 °C 28 MPa’da 8,34 MPa.m'”?, en diisiik ise 2070 °C 28
MPa’da 6,12 MPa.m'” iken, SiBoTiB numunelerdeki en yiiksek kirilma toklugu degeri
2090 °C 12kN’da 8,02 MPa.m'?, en diisiik ise 2070 °C 28 MPa’da 6,72 MPa.m'?
oldugu gozlemlenmistir.

2-propanol ortaminda {iretilmis numunelerin kirilma toklugu degerleri hem
SiBoTiC hem de SiBoTiB numunelerinde saf su ortaminda iiretilmis numunelerden

daha yiiksek oldugu gozlemlenmistir.

Tiim numunelerin sicaklik artisina bagli olarak kirilma toklugu degerleri, Sekil

4.16°da verilmistir.
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Kirilma Toklugu (MPa.mm)
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Sekil 4.16. Tiim numunelerin sicaklik artisina gére kirilma toklugu degerleri karsilastiriimast

Tiim numuneler ele alindiginda, SiBoTiC numuneleri arasinda en yiiksek kirilma
toklugu degeri 2-propanol ortaminda iiretilmis sinterleme sicakligt olan 2115 °C’de 28
MPa’da 8,34 MPa.m'?, en diisiik kirilma degeri ise saf su ortaminda iiretilmis, 2100°C
28 MPa’da 4,59 MPa.m'? oldugu gdzlemlenmistir. SiBoTiB numuneleri arasinda en
yiiksek kirilma toklugu degeri 2-propanol ortaminda iiretilmis 2090 °C 38 MPa’da 8,02
MPa.m'?, en diisiik kirilma toklugu degeri ise saf su ortaminda iiretilmis 2075 °C 16
MPa’da 4,43 MPa.m'? oldugu gdzlemlenmistir.

Saf su ve 2-propanol ortamlarinda iiretilen, ayn1 kosullarda sinterlenen, baslangi¢
tozlar1 TiC ve TiB: olan tiim numunelerin kirilma toklugu degerlerinin karsilastiriimasi,

Sekil 4.17°de verilmistir.
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Sekil 4.17. Saf su ve 2-propanol ortamlarinda tiretilip ayni kosullarda sinterlenen
SiBoTiC ve SiBoTiB numunelerin kirtlma toklugu degerleri karsilastirmasi

Grafikteki ilk 5 deger saf su ortaminda iiretilen numuneleri, kalanlar ise 2-
propanol ortaminda iiretilmis numunelerin degerleridir. 2-propanol ortaminda iiretilen
numunelerin, saf su ortaminda iretilen numunelere gore ¢ok daha yiiksek kirilma

toklugu degerlerine sahip olduklar1 gézlemlenmistir.

Tiim numunelerin Vickers mikrosertlik degerleri incelendiginde SiBoTiB
numunelerinin SiBoTiC numuneler gore ayni kosullarda daha yiiksek sertlik degerlerine
ulastig1 gézlemlenmistir, ancak kirilma toklugu g6z oniine alindiginda yiiksek sicaklik
ve basingla iiretilen numunelerde TiC tozuyla baslayan numunelerin daha yiiksek
kirilma tokluguna sahip oldugu goriilmiistiir. Bunun sebebi 2TiC + B4C — 2TiB2 + 3C

doniisiimii sirasinda agiga ¢ikan C fazi oldugu diisiiniilmektedir.
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4.2.2.2. Basin¢ Artisina Gore Numunelerin Kirilma Toklugu Degerleri
Saf su ortaminda tiretilen tiim numunelerin basing artisina gore kirilma toklugu

degerleri, Tablo 4.10°da gosterilmistir.

Tablo 4.10. Saf su ortaminda iiretilmis numunelerin basing artisina gére kirilma toklugu degerleri

Sicaklik (°C) Basin¢ (MPa) Kirilma Toklugu
Numune Ad1 (MPa.m™?)
SiBoTiC-S-5-2070 4,98 0,9
2070 4,43 +£0,8
SiBoTiB-S-5-2070 16 ’ ’
SiBoTiC-S-5-2100 4,71 £1,3
2100 4,81 £0,6
SiBoTiB-S-5-2100 ) )
SiBoTiC-S-9-2070 5,08 0,9
2070 4,85 +1,1
SiBoTiB-S-9-2070 ) >
SiBoTiC-S-9-2100 4,59 £0,7
2100 y 4,98 +1,1
SiBoTiB-S-9-2100 ) )
SiBoTiC-S-9-2130 5,31+0,8
C 4,91 +0,7
SiBoTiB-S-9-2130 ) )

Saf su ortaminda tretilen tiim numunelerin basing artigina gore kirilma toklugu

degerlerinin karsilastirilmasi, Sekil 4.18°de gosterilmistir.
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SiBoTiC-S-5-2100
SiBoTiB-S-5-2100
SiBoTiC-S-9-2070
SiBoTiB-S-9-2070
SiBoTiC-S-9-2100
SiBoTiB-S-9-2100
SiBoTiC-S-9-2130
SiBoTiB-S-9-2130

Sekil 4.18. Saf su ortaminda iiretilmis numunelerin basing artisina gore kirilma toklugu degerleri
karsilastirmasi
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Saf su ortaminda {iretilen kompozitlerde, SiBoTiC numunelerinin en yiiksek

kirilma toklugu degeri 2130 °C 9kN’da 5,31 MPa.m'/?, en diisiik ise 2100 °C 9kN’da

4,59 MPa.m!/?

°C 9kN’da 4,98 MPa.ml/z, en diisiik ise 2075 °C 5kN’da 4,43 MPa.ml/2 oldugu

gbzlemlenmistir.

iken, SiBoTiB numunelerindeki en yiiksek kirilma toklugu degeri 2100

2-propanol ortaminda firetilen tiim numunelerin basing artisina gore kirilma

toklugu degerleri, Tablo 4.11°de gosterilmistir.

Tablo 4.11. 2-propanol ortaminda tiretilmis numunelerin basing artisina gére kirilma toklugu degerleri

Numune Adi SiealfgeLO) o Klr(ll{jlnl?ar.l;r(:ﬂ;lgu
SiBoTiC-A-9-2030 2030 723 £1,2
SiBoTiB-A-9-2030 7,26 +0,8
SiBoTiC-A-9-2070 2070 6,12 +0,9
SiBoTiB-A-9-2070 6,72 +0,2
SiBoTiC-A-9-2100 2100 ¥ 6,97 0.4
SiBoTiB-A-9-2100 7,6 £0,8
SiBoTiC-A-9-2115 2115 8,34 +0,6
SiBoTiB-A-9-2115 7,72 40,3
SiBoTiC-A-9-2120 2120 7,88 0,5
SiBoTiB-A-9-2120 7,36 £1,0
SiBoTiC-A-12-2050 2050 7,63 £0,7
SiBoTiB-A-12-2050 38 7,26 +0,7
SiBoTiC-A-12-2090 2090 7,79 £0,4
SiBoTiB-A-12-2090 8,02 +0,4
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2-propanol ortaminda iiretilen tiim numunelerin basing artigina gore kirilma

toklugu degerlerinin karsilastirilmasi, Sekil 4.19°da gosterilmistir.
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SiBoTiC-A-9-2070 :0

SiBoTiC-A-9-2030
SiBoTiB-A-9-2030
SiBoTiB-A-9-2070
SiBoTiC-A-9-2100
SiBoTiB-A-9-2100
SiBoTiC-A-9-2115
SiBoTiB-A-9-2115
SiBoTiC-A-9-2120
SiBoTiB-A-9-2120
SiBoTiC-A-12-2050
SiBoTiB-A-12-2050
SiBoTiC-A-12-2090
SiBoTiB-A-12-2090

Sekil 4.19. 2-propanol ortaminda iiretilmis numunelerin basing artisina gére kirtlma toklugu degerleri

2-propanol ortaminda iiretilen kompozitlerde, SiBoTiC numunelerinin en yiiksek

kirilma toklugu degeri 2115 °C 9kN’da 8,34 MPa.mllz, en diistik ise 2070 °C 28 MPa’da

172

6,12 MPa.m "~ iken, SiBoTiB numunelerindeki en yiiksek kirilma toklugu degeri 2090 °C

38 MPa’da 8,02 MPa.mUz, en diisiik ise 2070 °C 28 MPa’da 6,72 MPa.ml/2 oldugu

gbzlemlenmistir.

Uretilen tiim numunelerin basing artisina gore kirilma toklugu degerleri, Tablo

4.12’de verilmistir.
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Tablo 4.12. Tiim numunelerin basing artisina gére kirilma toklugu degerleri

Sicaklik (°C) Basin¢ (MPa) Kirllma Toklugu
Numune Ad1 (MPa.m'?)
2070 4,98 +0,9
SiBoTiC-S-5-2070
16 4,43 +0,8
SiBoTiB-S-5-2070
2100 4,71 £1,3
SiBoTiC-S-5-2100
4.81 0.6
SiBoTiB-S-5-2100
2030 7,23 £1,2
SiBoTiC-A-9-2030
7,26 £0,7
SiBoTiB-A-9-2030
5,08 £0.9
SiBoTiC-S-9-2070
2070 T
SiBoTiB-S-9-2070 28
6,12 20,9
SiBoTiC-A-9-2070
6,72 40,2
SiBoTiB-A-9-2070
459207
SiBoTiC-S-9-2100
2188 49809
SiBoTiB-S-9-2100
6,97 +0,4
SiBoTiC-A-9-2100
7.6+0.8
SiBoTiB-A-9-2100
2115 834 0.6
SiBoTiC-A-9-2115
7,72 0,3
SiBoTiB-A-9-2115
2120 7,88 0,5
SiBoTiC-A-9-2120
736 1,0
SiBoTiB-A-9-2120
2130 531 +0,8
SiBoTiC-S-9-2130
491 +0,7
SiBoTiB-S-9-2130
7,63 +£0,7
SiBoTiC-A-12-2050 2050
38 7.26 20,7
SiBoTiB-A-12-2050
2090 7,79 £0,4
SiBoTiC-A-12-2090
8,02 £0,4
SiBoTiB-A-12-2090
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Tiim numunelerin basing artigina bagl olarak kirilma toklugu degerleri, Sekil

4.20’de verilmistir.

Kirllma Toklugu (MPa.mm)
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Sekil 4.20. Tiim numunelerin basing artisina gore kirilma toklugu degerleri karsilastirmast
2-propanol ve saf suda iiretilen numuneler ele alindiginda, 2-propanol ortaminda
iretilen numunelerin saf su ortaminda iiretilen numunelere gore daha yiiksek kirilma

toklugu degerlerine ulagtigl gézlemlenmistir.

Uretilen tiim numunelere bakildiginda, sinterleme sicakligindaki ve sinterleme
basincindaki artiglar, numunelerin kirilma toklugu degerlerini olumlu yo6nde
etkilemektedir. Elde edilen yiiksek kirilma toklugu degerleri, baslangic tozlari 2-
propanol ortaminda karistirildiginda ve sinterleme sirasinda 28 MPa basingta
calisildiginda elde edilmistir. Sinterleme basinct 38 MPa’a ¢ikarildiginda, elde edilen
yiiksek kirilma toklugu degerleri 25 °C daha diisiik sinterleme sicakliginda da elde

edilmistir.
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38 MPa sinterleme basinci ile calisirken daha yiiksek sinterleme sicakliklari da

denenmistir, fakat grafit kaliplar bu uygulamalara uygun olmadigi i¢in kirilmistir.

Tim numuneler ele alindiginda, SiBoTiC numuneleri arasinda en yiiksek kirilma
toklugu degeri 2-propanol ortaminda iiretilmis sinterleme kosullar1 2115 °C 28 MPa’da
8,34 MPa.m'?, en diisiik kirilma toklugu degeri ise saf su ortaminda iiretilmis sinterleme
kosullart 2100 °C 28 MPa’da 4,59 MPa.m!? oldugu goézlemlenmistir. SiBoTiB
numuneleri arasinda en yliksek kirilma toklugu degeri 2-propanol ortaminda tiretilmis
sinterleme kosullar1 2090 °C 38 MPa’da 8,02 MPa.m'?, en diisiik kirilma toklugu degeri
ise saf su ortaminda iiretilmis sinterleme kosullar1 2075 °C 16 MPa’da 4,43 MPa.m'?
oldugu gozlemlenmistir.

4.3. SiC-B4C-TiB2 Kompozitlerinin Mikroyapi incelemeleri

Spark Plasma Sintering metoduyla iretilen SiC-B4C-TiB2 kompozitlerinin
mikroyapi incelemeleri Zeiss Supra S0VP taramali elektron mikroskopu ile yapilmistir.
Bu incelemelerde Geri Yansimali Elektron (Back Scattered Electron-BSE) ve In-Lens

teknikleri kullanilmistir.

4.3.1. Saf su ortaminda iiretilen numunelerin mikroyapi goriintiileri

Bu boliimde saf su ortaminda karistirilmig, daha sonra farkli sinterleme
rejimlerinde yogunlagsmasi saglanmis, baslangi¢ tozu olarak TiC ve TiB2 kullanilmig
numunelerin Geri Yansimali Elektron ve In-Lens teknikleri kullanilarak alinan

gorintiileri incelenmistir.
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Sekil 4.21°de saf su ortaminda tiretilen, baslangi¢ tozu olarak TiC kullanilan, 2070
°C 16 MPa sinterleme parametlerinde yogunlastirilan numunenin ylizey geri yansimali

elektron (A) ve In-Lens goriintiileri (B) verilmistir.

Sekil 4.21. SiBoTiC-S-5-2070 numunesinin Geri Yansimali Elektron (A) ve In-Lens (B) goriintiileri

Daha diisiik sinterleme sicakliginda yogunlasma davranisini gézlemlemek tizere
yapilan bu denemelerin Taramali Elektron Mikroskopu goriintiileri ¢atlagin ilerlemesini
de icermektedir. B4C ve TiB2 fazlarinin homojen olarak dagilmamis olmalar1 ve
goriiniir poroziteler, Vickers mikrosertlik ve kirilma toklugu degerlerinin goérece olarak

diisiik ¢ikmasina sebep olmustur.
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Sekil 4.22°de saf su ortaminda iiretilen, baslangi¢ tozu olarak TiB2 kullanilan,
2070 °C 16 MPa sinterleme parametlerinde yogunlastirilan numunenin yiizey geri

yansimali elektron (A) ve In-Lens goriintiileri (B) verilmistir.

Evicneti Technonl Unsvirsty  EMT = 2000 kY

Maten Sc1 & Eng = 51mm
Date 2 0m 2020 7] 500K X

Sekil 4.22.  SiBoTiB-S-5-2070 numunesinin Geri Yansimal Elektron (A) ve In-Lens (B) goriintiileri

TiB» baslangi¢ tozuyla baslayan numuneler, ayni sartlarda sinterlenen TiC
numunelerine yakin mekanik O6zelliklere sahiptir. Catlagin ilerlemesini engelleyen
fazlarin (B4C ve TiB2) homojen dagilmamasi ve tane boyutlarmin biiyiikk olmasi,
catlagin SiC matrisinde kolayca ilerlemesine yol agmistir.
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Sekil 4.23’te saf su ortaminda iiretilen, baslangi¢ tozu olarak TiC kullanilan, 2100
°C 16 MPa sinterleme parametlerinde yogunlastirilan numunenin yiizey geri yansimali
elektron (A) ve In-Lens goriintiileri (B) verilmistir. Goriintiideki gri bdlgeler SiC
matrisini gostermektedir. Geri Yansimali Elektron goriintiisiindeki siyah bolgeler B4C,
beyaz bolgeler ise TiB2 fazindan olugmaktadir. Geri yansimali elektron yontemiyle
goriintli alindiginda agir elementler daha agik renklerde goriintiilenirken, daha hafif

elementler ise daha koyu renklerde goriintiilenmektedir.

Sekil 4.23. SiBoTiC-S-5-2100 numunesinin Geri Yansimali Elektron (A) ve In-Lens (B) goriintiileri

SiBoTiC-S-5-2100 numunesinde sinterleme sonrasi olusmus acik poroziteler In-

Lens goriintiisiinde (B) agik bir sekilde goriilmektedir.

Vickers mikrosertlik ve kirilma toklugu Ol¢limleri icin numune {izerinde
olusturulan catlak, Sekil 4.23’te goriilmektedir. B4C ve TiB2 fazlarinin homojen bir
sekilde dagilmamis, acik poroziteler olusmus ve tane boyutlart yeteri kadar
kiictilmemistir. Bu da sertligin ve kirilma toklugunun disiikk degerlerde ¢ikmasini

saglamistir.
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Sekil 4.24’te saf su ortaminda iiretilen, baslangi¢ tozu olarak TiB2 kullanilan,
2100 °C 16 MPa sinterleme parametlerinde yogunlastirilan numunenin yiizey geri

yansimali elektron (A) ve In-Lens goriintiileri (B) verilmistir.

Sekil 4.24. SiBoTiB-S-5-2100 numunesinin Geri Yansimali Elektron (A) ve In-Lens (B) goriintiileri

Ayni kosullarda firetilen TiC numunesine benzer mekanik ozelliklere sahip
SiBoTiB-S-5-2100 numunesinde olusan poroziteler, In-Lens goriintiisiinde (B)
goriilmektedir. Catlak ilerlemesi, ayni1 kosullarda iiretilen TiC numunesine benzer
sekildedir.
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SkN sinterleme basinciyla iiretilmis numunelerin mikroyapilarinin

karsilastirilmasi, Sekil 4.25°te verilmistir.

Sekil 4.25. Saf'su ortaminda tiretilmis, 16 MPa sinterleme basincryla yogunlastirilmig numunelerin Geri
Yansimali Elektron gériintiileri. (4) =SiBoTiC-S-5-2070 (B) = SiBoTiB-S-5-2070 (C) = SiBoTiC-S-5-
2100 (D) =SiBoTiB-S-5-2100

16 MPa sinterleme basinci ile iiretilmis numuneler arasinda en yiiksek kirilma
tokluguna sahip SiBoTiC-S-5-2070 numunesi (A) incelendiginde, catlagin TiB2
fazlarinin  etrafindan  saptigt  gozlemlenmigstir.  SiBoTiC-S-5-2100  numunesi
incelendiginde (C) c¢atlagin, TiB2 fazinin iginden gectigi, bdylece enerjisinin

sogurulmadigi goriilmiistiir.
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Sekil 4.26°da saf su ortaminda {iretilen, baslangi¢ tozu olarak TiC kullanilan, 2130
°C 28 MPa sinterleme parametlerinde yogunlastirilan numunenin yilizey geri yansimali

elektron (A) ve In-Lens goriintiileri (B) verilmistir.

Sekil 4.26. SiBoTiC-S-9-2130 numunesinin Geri Yansimali Elektron (4) ve In-Lens (B) goriintiileri

Hem sinterleme sicakligi hem de sinterleme basincinin dnceki numunelere gore
daha yiiksek olmasi, SiBoTiC-S-9-2130 numunesinin Vickers mikrosertlik ve kirilma
toklugu degerlerini artirmistir. TiB2 ve B4C fazlarimin daha homojen dagildigi bu

numunede ¢atlagin enerjisi TiB2 fazlar etrafindan gecerken sogurulmustur.

Sekil 4.27°de saf su ortaminda iiretilen, baslangi¢c tozu olarak TiB2 kullanilan,
2130 °C 28 MPa sinterleme parametlerinde yogunlastirilan numunenin ylizey geri

yansimali elektron (A) ve In-Lens goriintiileri (B) verilmistir.
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Sekil 4.27. SiBoTiB-S-9-2130 numunesinin Geri Yansimali Elektron (A) ve In-Lens (B) goriintiileri

Ayni sinterleme parametrelerinde tiretilmis olan SiBoTiC-S-9-2130 ile ¢ok yakin
mekanik 6zelliklere sahip SiBoTiB-S-9-2130 numunesi daha diisiik sinterleme sicakligi
ve sinterleme basinci kullanilmis numunelere gore daha yiiksek Vickers mikrosertligi ve
kirilma toklugu degerlerine sahiptir. Catlagin ilerleme enerjisi, B4C ve TiB2 fazlan

sayesinde azaltilmistir.

Sekil 4.28°de saf su ortaminda iiretilen, baslangi¢ tozu olarak TiC kullanilan, 2100
°C 28 MPa sinterleme parametlerinde yogunlastirilan numunenin yiizey geri yansimali

elektron (A) ve In-Lens goriintiileri (B) verilmistir.
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Sekil 4.28. SiBoTiC-S-9-2100 numunesinin Geri Yansimali Elektron (A) ve In-Lens (B) goriintiileri

28 MPa basing ile 2100 °C sinterleme parametreleriyle iiretilen numunelerden
sonra, daha diisiik sinterleme basinci ile yogunlastirilmis SiBoTiC-S-9-2100 numuneleri
icin mikroyap1 incelemeri yapilmistir. Vickers mikrosertlik ve kirilma toklugu degerleri
2100 °C, 16 MPa parametreleri kullanarak iiretilen numunelerden daha yiiksek oldugu
gozlemlenmistir, ancak 2130 °C 16 MPa parametreleriyle iiretilen numunelere gore
daha diisiik mekanik 6zelliklere sahiptir. A¢ik porozitelerin belli oldugu yilizeyde catlak

ilerlemesi 6nemli Olcilide azaltilmigtir.
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Sekil 4.29°da saf su ortaminda iiretilen, baslangi¢ tozu olarak TiB2 kullanilan,
2100 °C 16 MPa sinterleme parametlerinde yogunlastirilan numunenin yiizey geri

yansimali elektron (A) ve In-Lens goriintiileri (B) verilmistir.

Pl Y. T TR "W
Esiitatr Techncn Unsessty  ENT » 2000 bV 3pm
Materisf $c1 & Eng
Diate 2 Jum 2021

Sekil 4.29. SiBoTiB-S-9-2100 numunesinin Geri Yansimali Elektron (4) ve In-Lens (B) gériintiileri
SiBoTiC-S-9-2100 numunesine benzer mekanik ozelliklere sahip SiBoTiB-S-9-
2100 numunesi, ayni sinterleme sicakligina sahip fakat 16 MPa sinterleme basinci
uygulanmis numunelere gore daha yliksek Vickers mikrosertlik ve kirilma toklugu
degerlerine sahiptir. Numunenin Geri Yansimali Elektron goriintiisiinde goriildigi

iizere, catlagin ilerlemesi TiB2 tane sinirlar1 yerine tanenin i¢inden olmustur.
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Sekil 4.30°da saf su ortaminda iiretilen, baslangi¢ tozu olarak TiC kullanilan, 2070
°C 28 MPa sinterleme parametlerinde yogunlastirilan numunenin yiizey geri yansimali

elektron (A) ve In-Lens goriintiileri (B) verilmistir.

Sekil 4.30. SiBoTiC-S-9-2070 numunesinin Geri Yansimali Elektron (4) ve In-Lens (B) goriintiileri

Saf su ortaminda hazirlanan numuneler arasinda, 28 MPa sinterleme basinciyla
yogunlastirilan SiBoTiC-S-9-2070 numunesi, bu sinterleme basinci degerinde en diisiik
sicaklik kullanilarak sinterlenen iki numuneden biridir. Sinterleme sicakligi ayni
basinca sahip diger numunelerden diisiik olsa da Vickers mikrosertlik ve kirilma
toklugu degerleri diger numunelerle yakindir. Homojen dagilmamis B4C fazlan,

catlagin ilerlemesini durdurma konusunda yeterli olmamustir.
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Sekil 4.31°de saf su ortaminda iiretilen, baslangi¢ tozu olarak TiB2 kullanilan,
2070 °C 28 MPa sinterleme parametlerinde yogunlastirilan numunenin yiizey geri

yansimali elektron (A) ve In-Lens goriintiileri (B) verilmistir.

Esiinate Techncd Unvessty  ENT = 0000 0y
Materii $c1 4 Eng WO = 50 mm H
Date 2 A 2021 Mg SO0KX

Sekil 4.31. SiBoTiB-S-9-2070 numunesinin Geri Yansimali Elektron (A) ve In-Lens (B) goriintiileri

Saf su ortaminda iiretilmis, baslangi¢ tozu TiB2 olan numuneler arasinda Vickers
mikrosertlik ve kirilma toklugu degerleri karsilagtirildiginda, SiBoTiB-S-9-2070
numunesi 16 MPa sinterleme basinciyla {iretilmis numunelerden daha yiiksek degerlere
sahipken, 28 MPa sinterleme basinciyla iiretilmis numuneler arasinda en diisiik Vickers
mikrosertlik ve kirilma toklugu degerlerine sahiptir. Bunun sebebi sinterleme
sicakliginin  daha diisiik olmasidir. Ylzeyde olusan agik poroziteler, In-Lens

goriintlisiinde (B) acikc¢a goriilmektedir.
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4.3.2. 2-Propanol ortaminda iiretilen numunelerin mikroyapi goriintiileri

Bu boélimde 2-propanol ortaminda karistirilmis, daha sonra farkli sinterleme
rejimlerinde yogunlagmasi saglanmis, baslangi¢ tozu olarak TiC ve TiB2 kullanilmig
numunelerin  Geri Yansimali FElektron ve In-Lens teknikleri kullanilarak alinan

goriintlileri incelenmistir.

Sekil 4.32°de 2-propanol ortaminda liretilen, baslangi¢ tozu olarak TiC kullanilan,
2030 °C 28 MPa sinterleme parametlerinde yogunlastirilan numunenin yiizey geri

yansimali elektron (A) ve In-Lens goriintiileri (B) verilmistir.

Esiimate Tecrncd Uneersty BN
Mater¥ S¢1 & Erg WO =
Date 13 Sep 202! Mg

Sekil 4.32. SiBoTiC-A-9-2030 numunesinin Geri Yansimall Elektron (A) ve In-Lens (B) géoriintiileri

2-Propanol ortaminda Tiretilmis numuneler arasinda en diisilk sinterleme

sicakligiyla yogunlastirilan SiBoTiC-A-9-2030 numunesi, beklendigi lizere diger
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numunelere gore daha diisiik Vickers mikrosertlik ve kirilma toklugu degerlerine
sahiptir. Saf su ortaminda iiretilmis numunelerle karsilastirildiginda, B4C ve TiB2

fazlarinin SiC matrisinde daha homojen dagildiklar1 gozlemlenmistir.

Sekil 4.33’te 2-propanol ortaminda iiretilen, baslangi¢ tozu olarak TiB2 kullanilan,
2030 °C 28 MPa sinterleme parametlerinde yogunlastirilan numunenin yiizey geri

yansimali elektron (A) ve In-Lens goriintiileri (B) verilmistir.

Esicratie Techoow Uniersty  EMT = 2000 kv
Matensl S & Eng WD = 58mm
] Date 13 5ep 2021 Magn S00MKX

Sekil 4.33. SiBoTiB-A-9-2030 numunesinin Geri Yansimalr Elektron (A) ve In-Lens (B) goriintiileri

SiBoTiC-A-9-2030 ve SiBoTiB-A-9-2030 karsilastirildiginda, TiB2 baslangic
tozu kullanilan numuneni Vickers mikrosertlik degeri, TiC baslangi¢ tozlu numuneye

gore daha yiiksek oldugu gozlemlenmistir. Geri Yansimali Elektron goriintiisiinde (A)
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gozlemlenen catlak, beyaz ok ile gosterilen B4C faz bolgesinde tane ici ilerleme

gostermistir.

Sekil 4.34’te 2-propanol ortaminda iiretilen, baslangi¢ tozu olarak TiC kullanilan,
2070 °C 28 MPa sinterleme parametlerinde yogunlagtirilan numunenin ylizey geri

yansimali elektron (A) ve In-Lens goriintiileri (B) verilmistir.

Sekil 4.34. SiBoTiC-A-9-2070 numunesinin Geri Yansimalr Elektron (A) ve In-Lens (B) goriintiileri

SiBoTiC-A-9-2070 numunesi diger numunelerle karsilastirildiginda, farkl
bulgular elde edilmistir. SiBoTiC-A-9-2070 numunesi, ayni sinterleme kosullarina
sahip fakat saf su ortaminda iiretilen SiBoTiC-S-9-2070 numunesine gore daha diisiik

Vickers mikrosertlik degerine sahipken, kirilma toklugu degeri daha yiiksektir.

Alkol ortaminda firetilen ve TiC baslangic tozu olan diger numunelerle
karsilastirildiginda daha diisiik bir kirilma tokluguna sahiptir. Geri Yansimali Elektron
goriintlisiinde (A) ok ile gosterilen bolge, Vickers mikrosertlik degeri 6l¢iiliirken
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olusturulmus c¢atlagin baslangic bdlgesidir. Bu bolgede yiizeye gore yiikselti farki
olmasi, kirilma toklugu degerinin diisiikk oldugunu gosteren bir diger gostergedir. B4C

fazinin homojen olarak dagilmamasi, bu durumu tetiklemistir.

Sekil 4.35’te 2-propanol ortaminda {iretilen, baslangic tozu olarak TiB2
kullanilan, 2070 °C 28 MPa sinterleme parametlerinde yogunlastirilan numunenin

yiizey geri yansimali elektron (A) ve In-Lens goriintiileri (B) verilmistir.

Esiisetie Techoonl Unsrsty  EMT » 000KV 4
Matena S & Eng =
Diate 13 Sep 2021

Sekil 4.35. SiBoTiB-A-9-2070 numunesinin Geri Yansimalr Elektron (A) ve In-Lens (B) goriintiileri

SiBoTiC-A-9-2070 numunesine gore daha yiiksek kirilma tokluguna sahip olan
SiBoTiB-A-9-2070 numunesi, Geri Yansimali Elektron goriintiisiindeki (A) ok ile

gosterilen ¢atlak saptirma mekanizmasi sayesinde bu 6zelligi elde etmistir. B4C fazinin
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homojen dagilmamis olmasi, Vickers mikrosertlik degerinin 2-Propanol ortaminda

hazirlanan diger numunelere gore daha diisiik olmasini saglamistir.

Sekil 4.36’da SiBoTiB-A-9-2070 numunesinin 10.000 biiylitmede Geri Yansimali

Elektron goriintiisii verilmistir.

Eskisehir Technical University EHT =2000kvV um
Material Sci & Eng WD = 52mm
Date 113 Sep 2021 Mag = 1000KX

Sekil 4.36. SiBoTiB-A-9-2070 numunesinin Geri Yansimali Elektron goriintiisii

Catlak sapmasinin TiB2 tane sinir1 boyunca olmasi, bu numunenin kirilma toklugu

degerinin yiiksek olmasinin bir sebebidir.

SiBoTiC-A-9-2100 ve SiBoTiB-A-9-2100 numunelerinin mikroyap1

karsilastirmalari, Sekil 4.37°de verilmistir.
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Sekil 4.37. SiBoTiC-A-9-2100 numunesinin Geri Yansimalr Elektron (A), In-Lens (C) ve A-SiBoTiB-A-9-
2100 numunesinin Geri Yansimali Elektron (B), In-Lens (D) goriintiileri

Ayni kalip icinde, ayni sinterleme parametreleriyle sinterlenen bu iki numuneden
baslagic tozu TiB2 olan SiBoTiB-A-9-2100 numunesi, baslangi¢ tozu TiC olan
SiBoTiC-A-9-2100 numunesine gore daha yiiksek mekanik 6zelliklere sahiptir. Iki
numune arasinda catlak ilerlemeleri karsilastirildiginda, SiBoTiB-A-9-2100
numunesindeki catlak ilerlemesi (B) TiB2 tane sinirlari etrafindan dolagmis ve enerjisini
kaybetmistir. SiBoTiC-A-9-2100 numunesinde ise g¢atlak (A) TiB2 taneleri iginden

gecerek enerjisini kaybetmemistir.

SiBoTiB-A-9-2100 numunesindeki c¢atlak ilerlemesi, Sekil 4.38’de 10.000
biiylitmede gosterilmistir.
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Sekil 4.38. SiBoTiB-A-9-2100 numunesindeki ¢atlak ilerlemesinin Geri Yansimali Elektron (A) ve In-Lens
goriintiisii

Yapilan ¢aligmalarda elde edilen en yliksek kirilma tokluguna sahip SiBoTiC-A-9-
2115 ve en yiksek Vickers mikrosertlik degerine sahip SiBoTiB-A-9-2115

numunelerine ait Geri Yansimali Elektron ve In-Lens goriintiileri, Sekil 4.39°da

verilmistir.
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Sekil 4.39. SiBoTiC-A-9-2115 numunesinin Geri Yansimalr Elektron (A), In-Lens (C) ve SiBoTiB-A-9-
2115 numunesinin Geri Yansumali Elektron (B), In-Lens (D) goriintiileri

Yapilan tim c¢alismalardaki en optimum degerler, SiBoTiC-A-9-2115 ve
SiBoTiB-A-9-2115 numunelerinde elde edilmistir. 2-propanol ortaminda iiretilmis, TiB>
baslangi¢ tozuyla baslanmis numuneler, yiiksek sinterleme sicakligi ve sinterleme
basinglarinda SiBoTiC numunelerine gore daha yliksek Vickers mikrosertlik degerlerine
sahipken, ayni kosullardaki TiC numuneleri genellikle TiB2 numunelerine gore daha
yiiksek kirilma tokluguna sahip olduklar1 gozlemlenmistir. 2TiC + B4C — 2TiB; + 3C
dontigiimii sonras1 ortaya c¢ikan serbest C fazlari, Vickers mikrosertlik degerini

distirmektedir.
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SiBoTiC-A-9-2115 ve SiBoTiB-A-9-2115 numunelerinin karakteristik o6zellikleri

ve sinterleme parametreleri, Tablo 4.13’te ve Sekil 4.40°ta verilmistir.

Tablo 4.13. SiBoTiC-A-9-2115 ve SiBoTiB-A-9-2115 numunelerinin karakteristik ozellikleri.

. Relatif . Kirilma
Numune Ad: S‘fj‘é‘;‘k ?ﬁsl‘,‘;‘)? (()gzllc‘l‘:})e Yogunluk ?glt,gl)‘ Toklugu
(%) (MPa.m'?)
SiBoTiC-A-9-2115 3,12 98,75 26,83 +1,1 8,34 +£0,6
2115 28
SiBoTiB-A-9-2115 3,09 97,79 28,32 £0,9 7,72 £0,3
B e e e A
1 2115 °C 10 Dakika |
=
= 100 C/dk (Argon 4
(© )
o ©
& e, i iy )
1 9kN
|
| Basing, I
A s e S 11600C |
1450°C5Dakikal/ / == = = —
400 C/dk (Argon)
Suire

Sekil 4.40. SiBoTiC-A-9-2115 ve SiBoTiB-A-9-2115 numunelerinin sinterleme rejimi
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Yapilan ¢aligmalardaki en yiliksek sinterleme sicakligina sahip olan SiBoTiC-A-9-
2120 ve SiBoTiB-A-9-2120 numunelerinin Geri Yansimali Elektron ve In-Lens

goriintiileri, Sekil 4.41°de verilmistir.

Sekil 4.41. SiBoTiC-A-9-2120 numunesinin Geri Yansimali Elektron (4), In-Lens (C) ve SiBoTiB-A-9-
2120 numunesinin Geri Yansimali Elektron (B), In-Lens (D) goriintiileri

SiBoTiC-A-9-2120 ve SiBoTiB-A-9-2120 numuneleri, sinterleme sirasinda 2120
°C sicakligina ¢ikarilmigtir. Diger tiim numunelerde sicaklik tepe noktasinda 10 dakika
bekleme siiresi varken, bu iki numunede bu asama es gecilmistir. Tepe sicakligindan
sonra hizli bir sekilde soguyan numunelerde tane boyutu biiylimesi evresi es gegilmis,
boylelikle diger numunelere gore daha kii¢iik tane boyutlarina ulasilmistir. TiB> ve B4C
fazlarinin kiiciik tane boyutlarinda olmasi sebebiyle yiiksek Vickers mikrosertlik ve

kirilma toklugu degerlerine ulagilmistir.

Tipki SiBoTiC-A-9-2115 ve SiBoTiB-A-9-2115 numunelerinde oldugu gibi,
baslangi¢ tozu TiC olan numune yiiksek kirilma toklugu degeri verirken, TiB: ile

baslayan numune yiiksek Vickers mikrosertlik degerine sahiptir.
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SiBoTiC-A-9-2120 ve SiBoTiB-A-9-2120 numunelerinin karakteristik o6zellikleri

ve sinterleme parametreleri, Tablo 4.14’te ve Sekil 4.42°de verilmistir.

Tablo 4.14. SiBoTiC-A-9-2120 ve SiBoTiB-A-9-2120 numunelerinin karakteristik ozellikleri.

. Relatif . Kirilma
Numune Adi Slf? glk l(;l\z/l[sll:g (()gzllc(rl:lt:)e Yogunluk S(glt)l;l)( Toklugu
(%) (MPa.m'?)
SiBoTiC-A-9-2120 3,12 98,75 27,77 £0,8 7,88 +£0,5
2120 28
SiBoTiB-A-9-2120 3,07 97,16 27,89 +£09( 7,36 1,0
A A
______________ =
2120°C: (oo scakhibnda belteme fok |
= 100 C/dk (Argon i g
S I %
A =)
_____ |
1 450 °C 5 Dakika |
400 C/dk (Argon)
>
Siire

Sekil 4.42. SiBoTiC-A-9-2120 ve SiBoTiB-A-9-2120 numunelerinin sinterleme rejimi

En yiiksek 3 Vickers mikrosertlik degerine sahip olan 3 numunenin (SiBoTiB-A-
9-2115, SiBoTiB-A-9-2120 ve SiBoTiC-A-9-2120) tane boyutu karsilastirmalari, Sekil

4.43’te verilmistir.
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Sekil 4.43. SiBoTiB-A-9-2115 (A), SiBoTiB-A-9-2120 (B) ve SiBoTiC-A-9-2120 (C) numunelerinin Geri
Yansimali Elektron gériintiileri.
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Tepe sicakliginda bekleme asamasi es gegilen SiBoTiB-A-9-2120 ve SiBoTiC-A-

9-2120 numunelerinde tane bilylimesi yeterince gergeklesmemistir.

2-propanol ortamnda iiretilen ve 38 MPa sinterleme basinciyla yogunlastirilan

numunelerin Geri Yansimali Elektron goriintiileri, Sekil 4.44°te verilmistir.

Sekil 4.44. [2kN sinterleme basinciyla yogunlastiriimis numunelerin Geri Yansimali Elektron
goriintiileri. (A) = SiBoTiC-A-12-2050 (B) = SiBoTiB-A-12-2050 (C) = SiBoTiC-A-12-2090 (D) =
SiBoTiB-A-12-2090

12kN sinterleme basinci ile yogunlastirilan numuneler incelendiginde, SiBoTiB-
A-12-2050 ve SiBoTiB-A-12-2090 numuneleri, ayn1 kosullarda sinterlenen SiBoTiC-A-
12-2050 ve SiBoTiC-A-12-2090 numunelerine gore daha yiiksek Vickers mikrosertlik
degerine sahip olduklar1 gézlemlenmistir. 2-propanol ile hazirlanan numuneler arasinda
yiiksek sertlik ve kirilma toklugu degerlerine sahip olan bu numuneler yiiksek basing
altinda yogunlastiklar1 i¢in 28 MPa ve 16 MPa sinterleme basinci kullanilan numunelere

gore daha kii¢lik tane boyutlarina sahiptirler.

38 MPa sinterleme basinciyla yogunlastirilan numunelerin  karakteristik

Ozellikleri, Tablo 4.15’te verilmistir.
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Tablo 4.15. 38 MPa sinterleme basinci ile yogunlastirilan numunelerin karakteristik ozellikleri

Numune gy | S | Basme | Onkite |y g, | Serk | g
(%) (MPa.m'?)

SiBoTiC-A-12-2050 3,02 95,58 25,15 +0,7 7,63 0,7
2050

SiBoTiB-A-12-2050 3,1 98,12 26,6 £0,6 7,26 £0,7

38

SiBoTiC-A-12-2090 3,09 97,79 25,57 £0,7 7,79 £0,4
2090

SiBoTiB-A-12-2090 3,12 98,75 26,99 +1,1 8,02 0,4
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4.4. Optimizasyon Calismalari

Balistik uygulamalarda kullanilmak iizere yiiksek kirilma toklugu ve yiiksek
Vickers mikrosertlik degerlerine sahip SiC-B4C-TiB2 kompozitlerinin Spark Plasma
Sinterleme teknigi ile iiretildigi ve ¢esitli karakterizasyon incelemelerinin yapildigi bu
caligmalarin ardindan elde edilen sonuclar degerlendirilmis ve sinterleme sicakligi,
sinterleme basinci ve sinterleme siiresi parametreleri ayr1 ayri degistirilerek optimum
degerler elde edilmeye c¢alisilmistir. Final ¢alismalar1 olarak yapilan bu denemeler,

optimizasyon ¢aligmalar1 basliginda incelenmistir.

Sinterleme sicakligi, sinterleme basinct ve sinterleme siiresi bu g¢aligmalarda
odaklanilan parametreler olmustur. Diger iki parametre sabit tutulurken degisen tek
parametrenin son urlinlerin mekanik 6zellikleri {izerine etkisi arastirilmig ve SiC-B4C-
TiB2 kompozitinin Spark Plasma Sinterleme yontemiyle {iretilirken uygulanabilecek en

uygun sinterleme kosullardi saptanmustir.

4.4.1 Sinterleme sicakhi@ina gore optimizasyon ¢alismalari

Sinterleme sicaklig1 artisinin mekanik 6zelliklere ve yogunluga etkisini arastirmak
lizere, 3 numuneden olusan bir deney grubu kullanilmistir. 2-propanol ortaminda
iretilmis, baslangi¢ tozlar1 TiC ve TiB2 igeren toz karisimlari, sinterleme basinglart ve
sinterleme siireleri sirasiyla 28 MPa ve 10 dakika degerlerinde sabitken artan sinterleme
sicakliklarinda yogunlastirilmis ve yogunluk, relatif yogunluk, Vickers mikrosertlik ve
kirilma toklugu degerleri 6l¢iilmiistiir. Taramali Elektron Mikroskopu kullanilarak Geri

Yansimal1 Elektron ve In-Lens goriintiileri alinmistir.

Sinterleme sicakliginin optimum degerini incelemek iizere tliretilen kompozitlerin

karakteristik 6zellikleri, Tablo 4.16’da verilmistir.
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Tablo 4.16. Optimum sinterleme sicakligi igin iiretilen numunelerin mekanik degerleri

Numune Adi Sicaklhik | Basin¢ | Yogunluk Relatif Sertlik (GPa) Kirilma

(°C) (MPa) | (g/em®) Yogunluk Toklugu
(%) (MPa.m'?)

SiBoTiC-A-9-2100 3,1 98,12 25,35+0,9 6,97 £0,8
2100

SiBoTiB-A-9-2100 3,1 98,12 26,38 +0,8 7,6 £0,6

SiBoTiC-A-9-2115 28 3,12 98,75 26,83 £0,65 8,34 £0,6
2115

SiBoTiB-A-9-2115 3,09 97,79 28,32 +0,7 7,72 £0,6

SiBoTiC-A-9-2130 3,08 97,48 28,74 £0,8 7,63 £0,3
2130

SiBoTiB-A-9-2130 3,1 98,12 29,03 +£0,6 8,22 £0,2

2-propanol ortaminda karistirllmis ve baslangi¢ olarak TiC ve TiB2 iceren tozlar,
sinterleme basinci ve sinterleme siireleri sabit tutulurken, 2100 °C, 2115 °C ve 2130 °C
tepe sicakliklarinda yogunlastirilmistir. Sicaklik artiginin Vickers mikrosertlik degerine

olan etkisi, Sekil 4.45’te verilmistir.
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Sekil 4.45. Final numunelerinde sinterleme sicakligr artisinin Vickers mikrosertlik iizerine etkisi

Sinterleme sicakligi artigi, tiim numunelerde Vickers mikrosertlik degerinin de
artmasina sebep olmustur. Her {i¢ sinterleme sicakliginda da SiBoTiB numuneleri,
SiBoTiC numunelerine gore daha yiiksek Vickers mikrosertlik degerlerine sahiptir. En
yiiksek Vickers mikrosertlik degeri 29,03 GPa ile SiBoTiB-A-9-2130 numunesinde elde
edilirken, en diisiik Vickers mikrosertlik degeri 25,35 GPa ile SiBoTiC-A-9-2100

numunesinde elde edilmistir.

Final numunelerinde sinterleme sicakliginin kirtlma toklugu degerine etkisi, Sekil

4.46°da verilmistir.
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Sekil 4.46. Final numunelerinde sinterleme sicakliginin kirilma toklugu iizerine etkisi

Artan sinterleme sicakliginin kirilma toklugu tizerindeki etkisi incelendiginde,
Vickers mikrosertlik degerindeki gibi bir siirekli artis olmadig goriilmiistiir. En yiiksek

kirilma toklugu deger 8,34 MPam'? ile SiBoTiC-A-9-2115 numunesinde elde

edilmisken en diisiik kirilma toklugu degerine sahip numune 6,97 MPa.m'’? ile

SiBoTiC-A-9-2100 olmustur.

En yiiksek Vickers mikrosertlik degerine sahip SiBoTiB-A-9-2130 numunesi ile
en yiiksek kirilma toklugu degerine sahip SiBoTiC-A-9-2115 numunelerinin Taramali

Elektron Mikroskopu goriintiileri Sekil 4.47°de verilmistir.
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Sekil 4.47. Sicalik artisiyla beraber en yiiksek Vickers mikrosertlik degerine sahip olan SiBoTiB-A-9-
2130 numunesinin Geri Yansimali Elektron (A) ve In-Lens (C) ve en yiiksek kirilma toklugu degerine
sahip olan SiBoTiC-A-9-2115 numunesinin Geri Yansimali Elektron (B) ve In-Lens (D) gériintiileri

Yiiksek sinterleme sicakliginin etkisiyle kiiciik tane boyutlar1 ve homojen tane

dagilimi gézlemlenen numuneler, yliksek mekanik degerlere ulagmustir.

4.4.2. Sinterleme siiresine gore optimizasyon ¢alismalari

Sinterleme siiresi artisinin mekanik 6zelliklere ve yogunluga etkisini aragtirmak
iizere, 3 numuneden olusan bir deney grubu kullanilmistir. 2-propanol ortaminda
iiretilmis, baglangi¢ tozlar1 TiC ve TiB2 i¢eren toz karisimlari, sinterleme sicakliklart ve
sinterleme basinglart sirasiyla 2130 C ve 28 MPa degerlerinde sabitken artan tepe
noktasinda bekleme siireleriyle yogunlastirilmis ve yogunluk, relatif yogunluk, Vickers
mikrosertlik ve kirilma toklugu degerleri 6l¢iilmiistiir. Taramali Elektron Mikroskopu

kullanilarak Geri Yansimali Elektron ve In-Lens goriintiileri alinmustir.

Numuneler adlandirilirken sinterlenme siiresi isimlendirme iginde yer almadigi igin,
sinterlenme siiresi ile optimizasyon ¢aligmalarinda numune isimlerinin sonlarina

sinterlenme siiresini dakika cinsinden belirten 0, 5 ve 10 degerleri eklenmistir. Sinterleme
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stiresinin optimum degerini incelemek {izere liretilen kompozitlerin karakteristik

Ozellikleri, Tablo 4.17’de verilmistir.

Tablo 4.17. Optimum sinterleme sicakligy icin tiretilen numunelerin mekanik degerleri

Numune Adi Sicakhik | Basin¢ | Sinterleme | Yogunluk | Relatif Sertlik Kirilma
(°O) (MPa) Siiresi (g/em®) | Yogunluk (GPa) Toklugu
(dk) (%) (MPa.m'?)
SiBoTiC-A-9-2130-0 0 3,12 98,75 26,43 £0,6 7,67 0,8
SiBoTiB-A-9-2130-0 0 3,07 97,16 27,17+0,6 | 7,93 £0,65
- N i + +
SiBoTiC-A-9-2130-5 2130 73 5 3,11 98,48 28,46 +0,7 7,72 £0,8
SiBoTiB-A-9-2130-5 5 3,09 97,79 28,68 +0,8 8,22 +0,6
SiBoTiC-A-9-2130- 10 3,08 97,48 28,74 +0,8 8,58 0,3
10
SiBoTiB-A-9-2130- 10 3,1 98,12 29,03 +0,6 8,96 +0,2

10

2-propanol ortaminda karistirilmis ve baglangi¢ olarak TiC ve TiB2 igeren tozlar,

sinterleme sicaklig1 ve sinterleme basinglar1 sabit tutulurken, O dakika, 5 dakika ve 10

dakika tepe sicakliginda bekleme siireleriyle yogunlastirilmistir. Sicaklik artiginin

Vickers mikrosertlik degerine olan etkisi, Sekil 4.48’de verilmistir.
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Sekil 4.48. Final numunelerinde sinterleme siiresi artisinin Vickers mikrosertlik iizerine etkisi

Sinterleme tepe sicakliginda bekleme siiresi artisi, Vickers mikrosertlik
degerlerinin de artigsina sebep olmustur. 0 dakika ile 5 dakika bekleme arasinda Vickers
mikrosertlik degerindeki artig, 5 dakika ile 10 dakika bekleme arasindaki artistan daha
yiiksek oldugu gozlemlenmistir. Her {i¢ sinterleme sicakliginda da SiBoTiB numuneleri,
SiBoTiC numunelerine gore daha yiiksek Vickers mikrosertlik degerlerine sahiptir. En
yiiksek Vickers mikrosertlik degeri 29,03 GPa ile SiBoTiB-A-9-2130-10 numunesinde
elde edilirken, en diisiik Vickers mikrosertlik degeri 26,43 GPa ile SiBoTiC-A-9-2130-0

numunesinde elde edilmistir.

Final numunelerinde sinterleme siiresinin kirilma toklugu degerine etkisi, Sekil

4.49°da verilmistir.
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Sekil 4.49. Final numunelerinde sinterleme siiresinin kirilma toklugu iizerine etkisi
Artan sinterleme siiresinin kirilma toklugu iizerindeki etkisi incelendiginde,
Vickers mikrosertlik degerindeki gibi diizenli artis oldugu gézlemlenmistir. En yiiksek

172 ile SiBoTiB-A-9-2130-10 numunesinde elde
1/2

kirilma toklugu deger 8,96 MPa.m

edilmisken en diisiik kirilma toklugu degerine sahip numune 7,67 MPa.m '~ ile

SiBoTiC-A-9-2130-0 olmustur.

Optimizasyon ¢alismalar1 bu denemeler dogrultusunda tepe sicakliginda 10 dakika

bekleme siiresiyle yapilmaya devam etmistir.

4.4.3. Sinterleme basincina gore optimizasyon ¢alismalari

Sinterleme basinci artisinin mekanik 6zelliklere ve yogunluga etkisini arastirmak
tizere, 3 numuneden olusan bir deney grubu kullanilmistir. 2-propanol ortaminda
iretilmis, baslangi¢ tozlar1 TiC ve TiB2 igeren toz karisimlari, sinterleme sicakliklart ve
sinterleme siireleri sirastyla 2130 C ve 10 dakika degerlerinde sabitken artan sinterleme

basinglarinda yogunlastirilmis ve yogunluk, relatif yogunluk, Vickers mikrosertlik ve
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kirilma toklugu degerleri dl¢lilmiistiir. Taramal1 Elektron Mikroskopu kullanilarak Geri

Yansimali Elektron ve In-Lens goriintiileri alinmistir.

Sinterleme sicakliginin optimum degerini incelemek lizere liretilen kompozitlerin

karakteristik ozellikleri, Tablo 4.18’de verilmistir.

Tablo 4.18. Optimum sinterleme sicaklig igin tiretilen numunelerin mekanik degerleri

Numune Adi Sicaklik | Basin¢ | Yogunluk Relatif Sertlik Kirilma
O (MPa) (g/em’®) Yogunluk (GPa) Toklugu
(%) (MPa.m'?)

SiBoTiC-A-5-2130 3,09 97,79 26,88 1,5 | 7,63+0,8
16

SiBoTiB-A-5-2130 3,13 99,06 26,54 1,1 | 7,79+0,4

SiBoTiC-A-9-2130 2130 3,11 98,48 28,46 £0,4 | 8,58+0,8
28

SiBoTiB-A-9-2130 3,09 97,79 28,68 £0,7 | 8,96 £0,6

SiBoTiC-A-12-2130 3,14 99,38 29,19+1,1 | 9,09+0,7
38

SiBoTiB-A-12-2130 3,16 99,98 30,32+0,5 | 9,13+0,8

2-propanol ortaminda 6giitiilmiis ve baslangi¢c olarak TiC ve TiB2 iceren tozlar,

sinterleme sicakliklar1 ve sinterleme siireleri sabit tutulurken, 16 MPa, 28 MPa ve 38

MPa basin¢larinda yogunlastirilmistir. Basing artisinin Vickers mikrosertlik degerine

olan etkisi, Sekil 4.50’de verilmistir.
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Sekil 4.50. Final numunelerinde sinterleme basinci artisimin Vickers mikrosertlik iizerine etkisi

Sinterleme basinci artisi, tim numunelerde Vickers mikrosertlik degerinin de
artmasina sebep olmustur. 16 MPa sinterleme basinci kullanilan denemelerde SiBoTiC
numunesi SiBoTiB numunesine gore daha yiiksek Vickers mikrosertlik degerine
sahipken, 28 MPa ve 38 MPa sinterleme basinglarinda SiBoTiB numunelerinin,
SiBoTiC numunelerine gore daha yliksek Vickers mikrosertlik degerine sahip olduklari
gbzlemlenmistir. En yiiksek Vickers mikrosertlik degeri 30,32 GPa ile SiBoTiB-A-12-
2130 numunesinde elde edilirken, en diisiik Vickers mikrosertlik degeri 26,54 GPa ile
SiBoTiB-A-5-2100 numunesinde elde edilmistir.

Final numunelerinde sinterleme basincinin kirilma toklugu degerine etkisi, Sekil

4.51°de verilmistir.
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Sekil 4.51. Final numunelerinde sinterleme sicakliginin kirilma toklugu iizerine etkisi

Sinterleme basinct artisi, numunelerin kirilma toklugu degerlerinin de artigina

sebep olmustur. Daha 6nceki numunelerde elde edilemeyen yiiksek kirilma tokluklarina

bu c¢alismalarda ulasilmistir. En yiliksek kirilma toklugu deger 9,13 MPa.m'’? ile
SiBoTiB-A-12-2130 numunesinde elde edilmisken en diisiik kirilma toklugu degerine

sahip numune 7,63 MPa.m'”? ile SiBoTiC-A-5-2130 olmustur.

En yiiksek Vickers mikrosertlik ve kirilma toklugu degerine sahip SiBoTiB-A-12-

2130 numunesinin Taramal1 Elektron Mikroskopu goriintiileri, Sekil 4.52’de verilmistir.
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Sekil 4.52. Basing artisiyla beraber en yiiksek Vickers mikrosertlik ve kirtlma toklugu degerlerine
sahip olan SiBoTiB-A-12-2130 numunesinin Geri Yansimali Elektron (A) ve In-Lens (B) goriintiileri
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Yapilan tim numuneler arasinda en yiiksek Vickers mikrosertlik ve kirilma

toklugu degerlerine sahip olan numune, 2130 °C sinterleme sicakligi ve 38 MPa

sinterleme basinci kullanilmis, tepe noktasinda bekleme siiresi 5 dakika olan SiBoTiB-

A-12-2130 numunesi olmustur. 2-propanol ortaminda karigtirildigi i¢in daha homojen

tane dagilimina sahip, yiiksek sinterleme sicaklig1 ve sinterleme basinci sayesinde kiiciik

tane boyutlarina sahip SiBoTiB-A-12-2130 numunesinde c¢atlak ilerlemesi, SiC

matrisinde bulunan TiB2 taneleri sayesinde soniimlenmistir.

4.4.4. Tiim optimizasyon numunelerinin karsilastirilmasi

Yapilan tiim optimizasyon numunelerinin yogunluk, relatif yogunluk, Vickers

mikrosertlik ve kirilma toklugu degerleri, Tablo 4.19°da gosterilmistir.

Tablo 4.19. Tiim optimizasyon numunelerinin karakteristik 6zellikleri

Numune Ad1 Sicakhk | Basing¢ | Yogunluk Relatif Sertlik Kirilma
cO) (MPa) (g/em’®) Yogunluk (GPa) Toklugu
(%) (MPa.m'?)
SiBoTiC-A-9-2100 3,1 98,12 25,35 40,9 6,97 £0,8
SiBoTiB-A-9-2100 2100 3,1 98,12 26,38 £0,8 7,6 £0,6
SiBoTiC-A-9-2115 3,12 98,75 26,83 £0,65 8,34 +0,6
SiBoTiB-A-9-2115 2115 3,09 97,79 28,32 +0,7 7,72 +£0,6
SiBoTiC-A-9-2130 3,08 97,48 28,74 £0,8 7,63 0,3
SiBoTiB-A-9-2130 3,1 98,12 29,03 £0,6 8,22 +0,2
SiBoTiC-A-9-2130-0 28 3,12 98,75 26,43 £0,6 7,67 0,8
SiBoTiB-A-9-2130-0 3,07 97,16 27,17 £0,6 7,93 +0,65
SiBoTiC-A-9-2130-5 3,11 98,48 28,46 £0,7 7,72 £0,8
SiBoTiB-A-9-2130-5 3,09 97,79 28,68 £0,8 8,22 +0,6
SiBoTiC-A-9-2130-10 2130 3,08 97,48 28,74 £0,8 8,58 0,3
SiBoTiB-A-9-2130-10 3,1 98,12 29,03 £0,6 8,96 £0,2
SiBoTiC-A-5-2130 3,09 97,79 26,88 1,5 7,63 +0,8
SiBoTiB-A-5-2130 o 3,13 99,06 26,54 £1,1 7,79 £0,4
SiBoTiC-A-9-2130 3,11 98,48 28,46 £0,4 8,58 £0,8
SiBoTiB-A-9-2130 28 3,09 97,79 28,68 £0,7 8,96 +0,6
SiBoTiC-A-12-2130 3,14 99,38 29,19 +1,1 9,09 +0,7
SiBoTiB-A-12-2130 3% 3,16 99,98 30,32 +0,5 9,13 +0,8
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Yapilan tiim optimizasyon numunelerinin Vickers sertlik ve kirilma toklugu

degerlerinin karsilastirilmasi, Sekil 4.53’te verilmistir.
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Sekil 4.53. Tiim optimizasyon numunelerinin Vickers mikrosertlik ve kirilma toklugu degerlerinin
karsilastirilmasi

Sekil 4.53’ten de goriilebilecegi iizere, yapilan tiim optimizasyon ¢alismalarinda
elde edilen en yiliksek Vickers mikrosertlik ve kirilma toklugu degerleri SiBoTiB-A-12-
2130 ve SiBoTiC-A-12-2130 numunelerinde elde edilmistir. SiBoTiB-A-12-2130

numunesi 30,32 GPa sertlik ve 9,13 MPa.m'’? kirilma toklugu degerlerine sahipten

SiBoTiC-A-12-2130 numunesi 29,19 GPa sertlik ve 9,09 MPa.m!? kirilma toklugu

degerlerine sahiptir.

Sinterleme sicakligi, sinterleme basinci ve sinterleme siiresi parametrelerinin
sinterlenme davranigina etkilerinin arastirildigi optimizasyon boliimiinde elde edilen
degerlere bakildiginda sinterleme basinci parametresi artisinin, sinterleme sicakligl ve
sinterleme siiresi parametreleri artislarina gére mekanik 6zellikler agisindan daha etkili

oldugu gozlemlenmistir.
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Ayni1 kosullarda sinterlenen SiBoTiC ve SiBoTiB numuneleri karsilastirildiginda,

ayn1 kosullarda TiB2 baglangi¢ tozuyla baslanan SiBoTiB numunelerinin, TiC baslangi¢

tozuyla baglayan SiBoTiC numunelerine gore daha yiiksek mekanik 6zelliklere sahip

oldugu gozlemlenmistir.

4.4.5. Optimizasyon numunelerinin x-1sinlar1 difraksiyonu ile faz analizi

2-propanol ortaminda &giitiilen, 2130 °C sinterleme sicakligt ve 38 MPa

sinterleme basinci ile yogunlastirilan SiBoTiC-A-12-2130 ve SiBoTiB-A-12-2130

numunelerinin X-1sinlar1 difraktometresi Sekil 4.54°te verilmistir.

Intensity (cps)

A B,C
@ TiB,
HmC

SiBoTiC-A-12-2130
=

SiBoTiB-A-12-2130

SiC Moissante-6H

B - N

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

Sekil 4.54. SiBoTiC-A-12-2130 ve SiBoTiB-A-12-2130 numunelerinin difraktrometreleri

SiBoTiC ve SiBoTiB numunelerinin X-isinlar1 difraktometreleri neredeyse

birbirlerinin aynisidir. iki numune arasindaki en biiyiik fark, C fazinin kompozisyondaki
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oraninin degismesidir. Tim SiBoTiC numunelerinde C piki, SiBoTiB numunelerine
gore daha giicliidiir. Bunun sebebi sinterleme esnasinda 2TiC + B4C — 2TiB2 + 3C
dontigiimiiniin  gergeklesmesidir. SiBoTiB numunelerinde TiB2 fazi sabit kalirken,

SiBoTiC numunelerinde TiB2 olusumu oldugu kanitlanmastir.

Tiim numunelerin faz analizleri Rigaku Miniflex 600 cihazi yardimiyla Cu-Kalfa

1sinlar1 kullanilarak, 20°-70° arasinda, 1dk/° tarama hiziyla gergeklestirilmistir.
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5.  GENEL SONUCLAR

Deneysel calismalar kapsaminda spark plasma sinterleme yontemi ile SiC-B4C-
TiB2 esasli kompozitler {iretilmistir. Bu numunelerin yogunlasma davranislar
incelenmis, Vickers mikrosertlik ve kirilma toklugu degerleri olgiilmiis, mikroyap1 ve

faz analizleri yapilmistir.

TiC ve TiB2, B4C ilaveli SiC matrisine kiitlece %8 oraninda eklenmistir. SiBoTiC
ve SiBoTiB numuneleri, saf su ve 2-propanol ortamlarinda ayr1 ayri1 ogiitilmistiir.
Sinterleme parametrelerinden sicaklik, basing ve sinterleme siiresi degerleri
degistirilmis, bu parametre degisikliklerine gore optimizasyon calismalar1 yapilmistir.

Tilim ¢aligmalarin sonucunda asagidaki sonuclara ulasilmistir.

1) Bu c¢aligmalarda ilk kez SiC matrisli B4C-TiB2 katkili seramik

kompozitler spark plasma sinterleme metoduyla iiretilmistir.

2) Saf su ortaminda ogiitiilen numunelerde %99,38 relatif yogunluga
SiBoTiC-S-9-2130 numunesiyle, 2-propanol ortaminda ise %98,75 relatif yogunluga
SiBoTiC-A-9-2120 numunesinde ulagilmistir.

3) Saf su ortaminda Ogiitiilmiis numuneler arasinda en yiiksek Vickers
mikrosertlik degerine sahip numune olan SiBoTiC-S-9-2130 27,18 GPa degerine
sahipken 2-propanol ortaminda §giitiilmiis numunelerden SiBoTiB-A-9-2115 28,32 GPa
degerine sahiptir. Numunelerin Vickers mikrosertlik degerleri karsilastirildiginda 2-
propanol ortaminda lretilen numunelerin saf su ortaminda iiretilen numunelere gore
daha yiiksek Vickers mikrosertlik degerlerine sahip oldugu gézlemlenmistir. Sinterleme
esnasinda sicaklik ve basing artimi, numunelerin sertlik degerlerinde artisa sebep
olmustur. Ayn1 kosullarda iiretilen numuneler ele alindiginda, SiBoTiB numunelerinin,

SiBoTiC numunelerine gore daha yiiksek sertlik degerlerine ulastig1 gozlemlenmistir.

4) Saf su ortaminda 6giitiilmiis numuneler arasinda en ytiksek kirilma toklugu
degerine sahip numune olan SiBoTiC-S-2130-9-2130 5,31 MPa.m 1/2 degerine sahipken
2-propanol ortaminda 6giitiilmiis numunelerden SiBoTiB-A-9-2115 8,34 MPa.m 1/2
degerine sahiptir. Numunelerin kirilma toklugu degerleri karsilastirildiginda 2-propanol
ortaminda iiretilen numunelerin saf su ortaminda iiretilen numunelere gére daha yiiksek
kirilma toklugu degerlerine sahip oldugu gozlemlenmistir. Sinterleme esnasinda sicaklik

ve basing artimi, numunelerin sertlik degerlerinde artisa sebep olmustur. 2-propanol
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ortaminda iiretilen numunelerin, saf su ortaminda iiretilen numunelere gore ¢cok daha
yiiksek kirilma toklugu degerlerine sahip olduklar1 gozlemlenmistir. Tiim numunelerin
Vickers mikrosertlik degerleri incelendiginde, TiB2 tozuyla baslayan numunelerin TiC
tozuyla baglayan numunelere gore ayni kosullarda daha yiiksek sertlik degerlerine
ulastig1 gézlemlenmistir, ancak kirilma toklugu géz oniine alindiginda yiiksek sicaklik
ve basingla iiretilen numunelerde TiC tozuyla baslayan numunelerin daha yiiksek
kirilma tokluguna sahip oldugu goriilmiistiir. Bunun sebebi 2TiC + B4C — 2TiB» + 3C

doniistimii sirasinda agiga c¢ikan C fazi oldugu diisiiniilmektedir.

5) Optimizasyon ¢aligmalar1 i¢in en uygun sinterleme parametreleri
kullanilmis, sicaklik, basing ve sinterleme siiresi artiglarina gére numunelerin mekanik
ozellikleri incelenmistir. Optimizasyon numunelerinin relatif yogunluk degerlerinin
%97,16 ile %99,98 arasinda oldugu goriilmiistr. Bu incelemeler sonucunda sicaklik,
basing ve sinterleme siirelerindeki artisin, numunelerin Vickers mikrosertlik ve kirilma
toklugu degerlerini artirdig1 gézlemlenmistir. Vikers mikrosertlik degeri en ytiksek olan
numune 30,32 GPa ile SiBoTiB-A-12-2130 olurken kirilma toklugu degeri en yiiksek
olan numune 9,13 MPa.m 1/2 ile yine SiBoTiB-A-12-2130 olmustur. Ulasilan en
yilksek Vickers mikrosertlik ve kirilma toklugu degerlerine optimizasyon

caligmalarinda ulasilmistir.

6) Numunelerin X-151n1  difraktometrelerine bakildigina, SiBoTiC ve
SiBoTiB numunelerinin birbirlerine ¢ok yakin difraksiyonlara sahip olduklar
gozlemlenmistir. SiC, TiB2 ve B4C fazlarinin goriildiigii bu difraktometrelerde C fazi
da yer almistir. SiBoTiC numunelerinde artan bu C fazi, 2TiC + B4C — 2TiB2 + 3C

doniisiimiinden kaynakli arttig1 diistiniilmektedir.

7 Numunelerin taramali elektron mikroskopu goriintiileri incelendiginde, 2-
propanol ortaminda tiretilmis numunelerde SiC matrisine B4C ve TiB2 fazlarinin daha
homojen bir sekilde dagildigi gozlemlenmistir. Sinterleme sirasinda sicaklik ve basing
artisinin, tane boyutlarini kiiciilttiigli gozlemlenmistir. Matriste yer alan TiB2 fazlarinin

catlak ilerleme enejisini soniimledigi ve daha tok bir yap1 olusturdugu gozlemlenmistir.
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