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OZET

Yiiksek Lisans Tezi
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Ileri Teknolojiler Anabilim Dali — Nanoteknoloji Bilim Dah

Damisman: Prof. Dr. Servet TURAN
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2010, 116 sayfa

Seramik-metal kompozitler, seramiklerin diisiik yogunluk, yiiksek elastik
modiilii, sertlik ve dayamimlari ile metallerin yiiksek siineklik ve tokluk
ozelliklerinin birlestigi ve monolitik seramiklere gore daha ucuz iiretime olanak
taniyan, bu Ozellikleri nedeniyle savunma sanayinde ve diger pek cok sanayi
dalinda yaygin kullanim alan1 bulabilecek 6zellikte malzemelerdir. Seramik-metal
kompozitlerinin balistik ve mekanik 6zellikleri icerdikleri fazlara ve bu fazlarin
yapidaki dagilimlarima baghdir. Bu c¢alismada, basingsiz tepkin emdirme
yontemiyle iiretilen seramik-metal kompozitlerdeki fazlarin tespitinin 6zellikle
Taramali Elektron Mikroskobu-Geri Saginan Elektron Kirinimi (SEM-EBSD)
teknikleri kullanilarak gerceklestirilmesi amaglanmistir. Faz analizinde uygun
olan calisma yonteminin X-151m1 Kirmmimi (XRD), SEM-EBSD ve Gegirimli
Elektron Mikroskobu (TEM) tekniklerinin birbirini destekler sekilde kullanilmasi
oldugu belirlenmistir. Cok kiiciik tane boyutuna sahip fazlarin tespitinde EBSD
teknigi yerine XRD ve/veya TEM tekniklerinin kullanilmasimnin daha uygun

oldugu sonucuna ulasilmistir.

Anahtar Kelimeler: Seramik-metal kompozitler, basingsiz tepkin emdirme
yontemi, XRD, SEM-EBSD



ABSTRACT

Master of Science Thesis

CHARACTERISATION OF CERAMIC-METAL COMPOSITES
BY SEM-EBSD TECHNIQUES

Tolun UGUZ

Anadolu University
Graduate School of Sciences
Advanced Technologies - Nanotechnology Program

Supervisor: Prof. Dr. Servet TURAN
Co-supervisor: Assoc. Prof. Dr. Giirsoy ARSLAN
2010, 116 pages

The ceramic-metal composites combine the low-density, high elastic
modulus, hardness and strength properties of ceramics and high ductility and
toughness properties of metals with lower production cost compared to monolithic
ceramics. Therefore, they can find widespread use in defense and many other
industries. Ballistic and mechanical properties of a ceramic-metal composite
depend on its phases and their distribution in microstructure. The aim of this study
was to determine the phases of ceramic-metal composites produced by
pressureless reactive melt infiltration by using Scanning Electron Microscopy-
Electron Backscatter Diffraction (SEM-EBSD) techniques. It was determined that
for phase analysis X-Ray Diffraction (XRD), SEM-EBSD and Transmission
Electron Microscopy (TEM) techniques must be used in combination. It was
concluded that XRD and/or TEM techniques are more suitable than EBSD to

determine phases with tiny particle sizes.

Keywords: Ceramic-metal composites, pressureless reactive melt infiltration
method, XRD, SEM-EBSD
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1. GIRIS

Seramik malzemeler, genel olarak yliksek mekanik dayanima ve sertlige
sahip, diisik yogunluklu malzemelerdir. Seramiklerin bu 06zelliklerinden
yararlanmak ve nispeten diisilk olan kirilma toklugu degerlerini ylikselterek
savunma, elektronik, otomotiv, havacilik ve refrakter sanayilerinde
kullanilmalarin1 saglamak amaciyla seramik-metal karma yapilar iiretilmektedir.
Karma yapilar, toz metalurjisi ve basingli emdirme yontemleriyle iiretilebildigi
gibi, yliksek seramik oranina sahip seramik-metal karma yap1 iiretimi daha ucuz
ve basit bir yontem olan basingsiz tepkin emdirme yoOntemiyle basariyla
gerceklestirilebilmektedir. Calismalarimizda Bor karbiir (B4C) ve Silisyum
Karbiir (SiC) seramik malzemeleri kullanilmistir. B4C seramikleri, hafiflikleri,
giiclii kovalent bag karakterleri ve iistiin mekanik 6zellikleri nedeniyle, aginma ve
darbe direnci gerektiren Ozellikle zirh uygulamalarinda genis kullanim alani
bulmaktadir. Ancak, kovalent bagli bir seramik malzeme olan B4C’iin diisiik
kirilma toklugu ve yiiksek iiretim maliyeti, bu malzemenin kullaniminin daha
fazla yayginlagsmasini onlemektedir. SiC gii¢lii bir kovalent karaktere, yiiksek
sertlik, miikemmel yiiksek sicaklik siirlinme direnci, yliksek 1s1l iletkenlik ve
miikemmel oksidasyon/korozyon direnci 6zelliklerine sahiptir. SiC seramiklerinin
en biiyiik olumsuz yaniysa diistik kirilma tokluguna sahip olmalaridir.

Bu calismada, seramik biinyelere basingsiz tepkin emdirme ydntemiyle
farkli Al alasimlar1 emdirilerek SisN4-Al, B4C-Al, SiC-B4C-Al ve SiC-B4C-SisNy-
Al seramik-metal kompozitler iiretilmis ve kompozitlerde olusan fazlarin tespiti
ozellikle Geri Sac¢man Elektron Kirmmimi (EBSD) teknikleri kullanilarak
gerceklestirilmistir. Elde edilen sonuglar X-Isin1 Kirmmim (XRD) ve Gegirimli
Elektron Mikroskop (TEM) analizleri ile desteklenmistir.

EBSD teknigi, genel olarak, Taramali Elektron Mikroskobunda (SEM)
incelenen bir numuneden kristalografik bilgi elde etmek amaciyla kullanilan bir
tekniktir. Bu teknik, ticari olarak ulasilabilen ilk sistemin tanitildig1 1994 yilindan
bu yana, Ozellikle son yillarda kaydedilen teknolojik gelismelerle birlikte,
malzemelerde mikroyonlenme tayini, fazlarin belirlenmesi, tane sinir1 ve
deformasyon mikroyapilarinin incelenmesi gibi malzeme biliminde Onemli

konularin incelenmesinde giin gegtikge daha da yayginlasarak kullanilmaktadir.



Teknige kars1 her gecen giin artan ilginin en biiyiik nedeni, yukarida bahsi gegen
analizleri TEM ve XRD tekniklerine gore daha kisa silirede gerceklestirmeye
olanak tanimast ve herhangi bir taramali elektron mikroskobuna kolayca
eklenebilen donanim/yazilimla elde edilebilen dolayisiyla az maliyet gerektiren

bir teknik olmasidir.



2. SERAMIK-METAL KOMPOZITLER
2.1. Seramik-Metal Kompozitlerin Genel Ozellikleri

Seramik-metal kompozitler (seramik ve metal-matris kompozitler),
monolitik seramiklerin kirilganlik kaynakli diisiik giivenilirlik problemlerinin
iistesinden gelebilmek, boylece roket ve jet motorlari, gaz tiirbinleri, uzay
araglarinin 1s1 kalkanlar1, hava araclarinin frenleri, 1s1l islem firinlar1 ve reaktorler
gibi zorlu kosullar altindaki yapisal parcalarda kullanilmalarini saglamak bakis
acistyla gelistirilen kompozit malzemelerdir [1].

Seramik-metal  kompozitlerin  dstiinliikkleri  giin ~ gectikge  ortaya
¢ikmaktadir. Ornegin ileri teknoloji {iriinii motorlarda kullaniminin motorun daha
yiiksek sicakliklarda ¢alisabilmesine izin vererek verimi arttiracagi bunun yaninda
sogutma suyu kullanimini azaltacagi diisiiniilmektedir. Siiperalagimlarin yerini
alarak, dnemli olglide agirlik avantaji saglamasi tasarlanmaktadir [1].

Bu ozellikleriyle pek ¢ok miihendislik uygulamasinda yaygin kullanim
alan1 bulmasi beklenen seramik-metal kompozitlerin uygulamada yaygin olarak
kullanilmasimin 6niindeki en biiylik engeller, uygun takviye malzemelerinin az
bulunur olmasi, tiretim zorluklari, giivenilir malzeme veri bankalarinin olmayisi,
irtin dmrii ve maliyet ile ilgili problemlerin varligidir [1].

Seramik-metal kompozitler, devamli ve kesikli takviye malzemeleri
kullanilarak {iretilirler. Halen devam etmekle birlikte, kompozitler iizerine ilk
calismalar siirekli fiber takviye malzemelerinin kullanilmasi iizerine yapilmistir.
Fakat devamli fiber malzemelerin iiretim maliyetleri, karmagik {liretim yollartyla
beraber {iiretimin smirli olmasi, istiin performans gereken uygulamalarda
kullanimlarin1  sinirlandirmistir. Bu durum  siireksiz takviye malzemeleri ile
iiretilen kompozitlerin gelistirilmesine 6n ayak olmustur. Gliniimiizde parcacik
takviyeli seramik-metal kompozitler, hafif olmalari, diisiik maliyetleri, yiiksek
elastik modiil ve dayanimlari, yiiksek asmmma direngleri ve kolay iiretilebilir
olmalari ile ticari liretim agamasina gelmis bulunmaktadirlar [2].

Parcacik takviyeli kompozitler izotropik malzeme 6zelligi gosterebilirler. Takviye
malzemesinin hacimce orani, parcaciklarin boyutu ve aralarindaki bosluk

kompozit malzemenin dayanimini etkileyen baglica 6zelliklerdir [3].



Seramik malzemeler parcacik formunda ulasilabilir malzemelerdir ve
kompozit malzemelerde takviye malzemesi olarak genis bir kullanim alanina
sahiptirler. Thtiya¢ duyulan uygulamaya bagl olarak kullanilacak {iretim ydntemi,
matris alasimi ve takviye malzemeleri secilebilir [4].

Parcacik takviyeli seramik-metal kompozitlerin {iretimi igin dokiim,

emdirme ve s1v1 faz sinterlemesi yontemleri bulunmaktadir [5].
2.2. B4C-Al, SizN4-Al ve SiC-B4C-Al Kompozitleri

B.4C, diisiik yogunlugu (2,51 g/cm3), milkemmel kimyasal dayanimi ve
sertligi ile farkli yapisal ve fonksiyonel uygulamalar i¢in ideal ve ilgi ¢ekici bir
malzemedir [6]. Yiiksek ergime sicaklig1 (2447°C), yiiksek elektriksel iletkenlik
(0,1-10 Q.cm) ve yiiksek sicaklik termoelektrik 6zellikler bu malzemeyi yiiksek
performans uygulamalari i¢in uygun bir malzeme haline getirmektedir [7-10].
Yiiksek notron sogurma Ozelligiyle de niikleer uygulamalar i¢in degerli bir
malzemedir. Bu o6zelliklerine ragmen monolitik bor karbiir seramikleri, ileri
yapisal seramikler olarak gercek potansiyelinde kullanilamamaktadir. Sok
yiiklemeler sirasinda meydana gelen yiiksek gerinme hizlarinda bolgesel
amorflagma sorunu bor karbiir seramiklerinde goriilen bir sorundur [11]. Bu sorun
kirllma toklugunu azaltmakta ve boylece malzemenin servis kosullarinda
kullanim1 smirlanmaktadir. Bu noktada, B4C ile aliminyum gibi bir metali bir
araya getirip birlestirerek diisiik kirilma toklugu sorununu azaltmak bilinen bir
yontemdir [12-16].

Metalik malzeme olarak Al’un secilmesinin bazi faydalar1 vardir ki bunlar
Al metalinin diisiik yogunluklu ve kolay bulunabilir olusu, yliksek sicakliklarda
Al'un B4C’1i 1slatmasinin iyi olmasidir. B4C ve sivi Al’un temasi ile farkli ikili ve
ticlii fazlar ortaya ¢ikar (AlsBC, AlBjo ve Al4Cs gibi) [17-19].

Bunlardan en ¢ok goriilen faz AlsBC’dir ki bu faz pek ¢ok farkli emdirme
sicakliklarinda ve siirelerinde goriliir. Bu fazlar sivi Al’'un B4C’ii 1slatmasina
yardimct olmalarina ragmen, genel olarak {iretilen kompozitin 6zelliklerini
olumsuz etkilerler. Bu nedenle bu fazlarin olusumunun miimkiin oldugunca
sinirlandiriimas1 gerekir. Ozellikle Al4Cs olusumu bu fazin havadaki nem ile

kolayca tepkimeye girmesi nedeniyle dnlenmelidir [19]. Genel olarak, sivi Al’'un



seramik pargaciklari 1slatma kabiliyeti azdir [20]. Bunun nedeni olarak, seramik
parcacik yiizeyini kaplayan kirlilik, nem ya da gaz tabakas1 gosterilir. Ornegin, Al
parcacigini saran Al,O3 tabakasi ya da SiC pargacigimi saran SiO, tabakasi sivi
metalin asil tanecikle temasini engeller [21-24].

Stvi metal ile seramik tanenin islatilmasini saglayan/destekleyen birkag
yontem vardir. Bunlar su sekilde gruplandirilabilir: (a) sivi metalin sicakligini
arttirmak [25], (b) Mg, Li, Ca, Ti veya Zr gibi yiizey aktif/pasif elementleri matris
alagimina eklemek [26,27], (c) seramik parcaciklar1 oksitlemek ya da kaplamak
[28-31], (d) On 1sitma gibi bir yontemle seramik taneciklerin yiizeylerini
temizlemek [32-34]. Tiim bu yontemler katinin yiizey enerjisini arttirmak, sivi
alasimin yilizey gerinmesini diisiirmek, kati-sivi arayiiz enerjisini diisiirmek
prensiplerine dayalidir [35].

SizN4 bazli sistemlerde pek ¢ok takviye fazi mekanik, elektriksel ve 1sil
ozellikleri gelistirmek icin kullanilir. Bu amagla degisik tiiretim ydntemleri
secilebilir. Ornegin, kompozit yaklasimu ile farkli fazlar bir araya getirilir ya da
farkli kimyasallar istenen fazlar1 olusturmak i¢in eklenebilir [36].

B4C-Al kompozitleri  &zellikle balistik uygulamalarda kullanim
potansiyeline sahip aday malzemelerdir. Kompozitin iiretimi i¢in basingsiz tepkin
emdirme gibi diisiik maliyetli tiretim tekniklerinin varligina ragmen B4C tozunun
pahali bir toz olmasi, bu kompozitlerin yaygmn kullanimini olumsuz
etkilemektedir. Diger yandan SiC, yiiksek miktarlarda iiretilen ve B4C’e nazaran
daha ¢ok uygulama alanina sahip bir seramik malzemedir. SiC tozunun maliyeti
B4C tozuna gore cok daha diisiiktiir ve bununla beraber balistik performansi
B4C’e yakindir. Bu nedenle miimkiin oldugunca az miktarda B4C tozu kullanilan
SiC-B4C-Al kompozitleri basingsiz tepkin emdirme yontemi ile iiretilmektedir. Bu
caligmalarda B4C tozunun Al sivi metalinin SiC tozunu islatabilirligini de
arttirdig1 goriilmistiir. Bu nedenle SiC tozlarinin oksitlenmesi veya kaplanmasi da
gerekmemektedir [37]. SIiC-B4C-Al sistemine SisN, ilavesi ile havadaki nem ile
kolayca reaksiyona girebilen ve kompozitin servis kosullarinda kullanimini

olumsuz etkileyen Al4C3 fazinin olusumu engellenebilir [57].



3. EBSD TEKNIiGi VE MALZEMELERDE FAZ ANALIZi
3.1. EBSD Teknigi

EBSD teknigi, malzemelerden kristallografik bilgi edinmeyi saglayan,
taramali elektron mikroskopi tekniklerinden biridir. Taramali elektron
mikroskobunda, elektron tabancasindan ¢ikan elektron demetinin, numune
haznesi igerisinde egimli bir sekilde konumlandirilmis olan hedef numuneye
garpmasi sonucu, humune ve numuneye ¢arpan elektron demeti arasinda meydana
gelen etkilesim, malzemedeki kristallerin Orgii diizlemlerinden yansiyarak,
kirinima ugramis elektronlarin elde edilmesini saglar. Bu elektronlarin EBSD
dedektdriinlin 6n yiizinde bulunan fosfor ekrana diismesi sonucu bir kirinim
deseni elde edilir. Bu desen, malzemenin elektron demeti ile etkilesime giren
bolgesindeki kristal yapist hakkinda bilgi veren karakteristik bir yapidadir ve bu
bolgedeki;

e Kristal yonlenmesi,

e Tane sinir1 yonlenmesi,

e Farkli fazlarn tespiti,

o Kiristal mikemmelliginin tespiti ve 6l¢iimiinde kullanilir.

EBSD teknigi, elektron demetinin numune yiizeyini taramasiyla, yukarida
siralanan ve malzemenin her bir noktasindan ayri ayri1 elde edilen bilgilerin
birlesimi sonucu, numune genelindeki tanelerin yonlenmesi, morfolojisi ve tane

sinirlarinin nitel ve nicel analizinde kullanilan bir teknik olarak karsimiza g¢ikar

[38].
3.1.1. Sistem bilesenleri

Aligilagelen SEM donanimina ek olarak EBSD sistem bilesenleri kisaca su

sekilde siralanabilir:
e Yatayla 70° ag1 yapacak sekilde numune konumlandirmay1 saglayacak
numune tutucu,
e Uzerinde numunenin karakteristik kirmim deseni olusacak fosfor ekran,
e Fosfor ekran {izerinde olusan kirinim desenini goriintiileyecek yiiksek

hassasiyete sahip kamera,



e EBSD dedektoriiniin kumanda edilmesine yarayan yazilim ve donanim,
e EBSD analizlerinin yapilmasi, kirinim deseninin tespit edilmesi, islenmesi

ve sonuglarin goriintiilenmesini saglayan yazilim.
3.1.2. Desen olusumu

Numune elektron etkilesimi sonucu, inelastik sagimim gergeklesir.
Meydana gelen saginim az miktarda enerji kaybina yol acar ve bu enerji kaybi ile
malzeme ylizeyine ¢ok yakin olan bolgede farkli enerjiye sahip bir elektron
kaynagi olusmasina sebep olurlar. Bu elektronlarin bir kismi1 atomik diizlemlere
Bragg acilarinda gelirler. Bragg agilarinda gelen elektronlar, kirinima ugrar ve
kirmimma ugradiklar1 diizlemlere karsilik gelen yiiksek acili konik esler
olustururlar. Kirinim sonucu olusan bu koniler arasinda olusan, elektron
siddetlerinin  birbirlerini destekledigi bdlgelerin, floresan ekran iizerine
yansimastyla Kikuchi bantlarinin olusturdugu karakteristik kirmnim deseni olusur

(Sekil 3.1 (a)).
3.1.3. Desenlerin yorumlanmasi

Kikuchi bantlarmin merkez ¢izgileri, kirmnim diizlemlerinin fosfor ekran
tizerindeki karsiligidir. Boyle olunca, Kikuchi bantlar1 kendilerini olusturan
diizlemlerin Miller indisleri olarak etiketlenebilir. Fosfor ekran {izerinde olusan
her nokta, kristal yonlerinin ekranla kesisme noktalaridir. Ozellikle Kikuchi
bantlarinin kesisimleri, kristaldeki zone eksenlerinin fosfor ekranla kesigim
noktalarina tekabiil eder. Bu noktalar zone eksenleri i¢in kristal yonleri ile
etiketlenebilir (Sekil 3.1 (b)). Kikuchi bantlarinin pozisyonlarindan yararlanilarak,
kristallerin yonlenmeleri tespit edilebilir (Sekil 3.1 (c)). Etiketleme islemleri
sistem tarafindan otomatik olarak yapilmaktadir. Bu islemde Kikuchi bantlarinin

pozisyonlart Hough doniisiimii yardimiyla otomatik olarak belirlenir.
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Sekil 3.1. (a) Nikele ait kirmim deseni, (b) kirmmim deseninin etiketlenmesi, (¢) kirmnim
desenlerindeki (2-20) ve (020) Kikuchi bantlarina tekabiil eden diizlemlerin
etiketlenmesi [38]



Faz analizi disinda, nokta analizi, kristal yonlenme ve desen kalite

haritalamalar1 diger EBSD tekniklerini olusturmaktadirlar.
3.1.4. Nokta analizi

Nokta analizi, elektron demetinin numune iizerindeki belli bir noktaya
odaklanmasi sonucu buradan kirnim deseni elde edilmesi ve bu noktanin
yonlenme hesaplamasinda kullanilir. Numune ylizeyindeki farkli bolgeler bu
sekilde incelenerek numunenin geneli hakkinda hizlica yonlenme dagilimi ve

kristalinite hakkinda bilgi edinilir.
3.1.5. Kristal yonlenme haritalamasi

Numune ylizeyinde analizi yapilacak bolgenin elektron demeti tarafindan
nokta nokta taranmasi ve ¢ok ayrmtili bir sekilde numunedeki tanelerin ve bu

tanelerin yonlerinin tespit edilmesinde kullanilan bir tekniktir.
3.1.6. Desen kalite haritalamasi

Taramali elektron mikroskobunda ikincil elektron ya da geri saginan
elektron goriintiileme teknikleriyle tespit edilemeyen, tane sinir1 ve yiizeydeki
cizik v.b. hasarlar tespit etmeyi saglayan bir tekniktir. Desen kalite haritas1 (ya da
Image Quality Map, 1Q), farkli noktalardan elde edilen geri saginan elektron
kirmim desenlerinin kalitesini tanimlayan ve farkli gerinme bdlgelerine gore
degisme gosteren bir analizdir. Miikemmel kristallerden ¢ok yiiksek desen kalitesi
elde edilirken, yiiksek gerinmeye sahip tane sinir1 gibi bolgelerden elde edilen
desen kalitesi diisiik olmaktadir. Bu analiz tipi, numunede bulunan tane ve tane
sinirlarinin nitel analizi ile diger hatalarin tespit edilmesinde kullanilir [39].

Desen kalite haritalamasi, faz analizi ile ilgili olmakla birlikte, nokta ve
kristal yonlenme analiz teknikleri ¢alismanin konusu disinda oldugundan ayrintili

bir sekilde yer verilmemistir.



3.2. EBSD Teknigi ile Faz Analizi

Faz analizi optik mikroskop, XRD, EBSD ve TEM teknikleri kullanilarak
gerceklestirilebilir [43].

EBSD teknigi ile faz tespitinde incelenen bolgedeki farkli fazlardan elde
edilen kirimim desenleri, onceden belirli (yazilimda yer alan) kirinim desenleri ile
karsilastirir ve en iyi ortiisenler “numunede bulunan faz” olarak segilir ve sonug
olarak verilir [43].

EBSD tekniginin diger faz analizi tekniklerine gore bazi avantajlart ve
dezavantajlar1 bulunmaktadir. Genel olarak teknigin faz analizindeki yeri ve
oneminin belirtilebilmesi amaciyla EBSD teknigi ve faz analizine imkéan veren
diger teknikler asagidaki gibi karsilastirilabilir:

EBSD yo6ntemi, hem yonlenme miktarinin tespitinde hem de faz analizinde
XRD yontemini tamamlayict bir yontemdir. EBSD teknigi malzemenin yapisinda
bulunan fazlarin tespiti, birbirinden ayirt edilmesi ve miktarlarinin
belirlenebilmesini saglar [43].

XRD yontemi, numunede yonlenme miktarinin fazla oldugu durumlarda
ve ayrica ¢okelti fazlarinin kiigiik oldugu durumlarda giivenilir bir teknik degildir.
Bu gibi durumlarda EBSD teknigi daha giivenilirdir [40].

Nicel metalurji agisindan, EBSD tekniginin optik mikroskoptan tstiinligi,
daha yiiksek c¢oziiniirliik, daha kesin sonuglar ve daha biitiinsel bir mikroyap1
karakterizasyonuna imkan vermesidir [41].

EBSD tekniginin gelistirilmesinden 6nce, mikron boyutundaki fazlarin
tespitinde kullanilabilen ve elektron kaynagi kullanan tek cihaz, TEM ve TEM’de
elektron kirinimi prensibine dayali Yakinsak Demet Elektron Kirinimi (CBED) ve
Se¢ilmis Alan Elektron Kirinimi (SAED) teknikleriydi. EBSD teknigiyle faz
analizi, TEM teknikleri ile elde edilen sonuglari tamamlayicidir [42].

EBSD yonteminin TEM’den iistiinliigi:

e Incelenecek malzemeden, malzemenin biitiiniinii yansitacak kadar uygun
numune hazirlamanin ¢ok zahmetli oldugu TEM’e gore, cok daha kolay
hazirlanan bir numune ile analize imkan tanimasi,

e (Cok genis alanlardan ve malzemenin genelinin mikroyapisint veren

analizler yapilmasina izin vermesi,
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e TEM’in aksine, kirinim desenlerinin ¢ok hizli bir sekilde elde edilip analiz
edilmesine ve boylece tek bir haritalama ile binlerce tanenin analizine
olanak tanimasi,

e TEM’den ¢ok daha ucuz donanim gereksinimine ihtiyag duymasi olarak
siralanabilir.

e Bunun yaninda teknigin TEM’e gore dezavantajlar1 da vardir ve bunlar;

e Dabha diisiik ¢oziiniirliik,

e Bagimsiz dislokasyon ve hatalar1 goriintiileyememe,

e Veri elde etmenin ¢ok uzun siirmesi olarak siralanabilir [41,42].

Ayrica, Enerji Sacilimli X- 151mm1 Spektroskopisi (EDX) ve Dalgaboyu
Sacilimli X- 1s1n1 Spektroskopisi (WDX) teknikleri, fazlarin igerisinde bulunan
elementleri kimyasal olarak saptamakta kullanilan teknikler olarak, faz tespitinde
EBSD teknigine yardimei teknikler olarak kullanilabilirler. Fakat EDX analizleri
ile hafif elementlerin tespitinin zorlugu goéz Oniinde bulundurulmali ve

degerlendirmeler buna gdre yapilmalidir [42].
3.3. Seramik-Metal Kompozit Malzemelerde EBSD Teknigi ile Faz Analizi

Seramik-metal kompozit malzemelerde (sermet), fazlarin
kompozisyonlarinin belirlenmesi, tanelerin boyut ve morfolojilerinin belirlenmesi,
kompozisyon farkliliklar1 gdsteren bolgelerin tespiti siklikla uygulanan mikroyap1
analizleridir [43-47].

Roebuck ve Gee [48], optik mikroskopi, XRD, SEM-BSE, Taramali
Gecirimli ~ Elektron ~ Mikroskop-Elektron  Enerji  Kayip  Spektroskopisi
(STEM-EELS), ikincil Iyon Kiitle Spektroskopisi (SIMS), Auger Elektron
Spektroskopisi (AES) ve Atom Prob Alan iyon Mikroskopi (APFIM) teknikleri
izerine yaptiklar caligmada, tane boyutu 1 um’nin altinda olan malzemelerde
kompozisyon degisimlerinin belirlenmesinin zorluklarini belirtmislerdir. Bu gibi
malzemelerde kimyasal kompozisyonun belirlenmesinde Enerji Filtreli Gegirimli
Elektron Mikroskopi (EFTEM) tekniginin uygun oldugu belirtilmektedir [49].
Fakat bu ve diger TEM tekniklerinin ¢ok kiigiik bir hacimden veri elde etmeleri ve
dolayisiyla numune geneli hakkinda gilivenilir bir bilgi veremeyecegi

vurgulanmaktadir [41,42,49].

11



Houska [50,51], yaptig1 calismalarda, tane boyutu 1 pm’nin altinda olan
malzemelerde kimyasal kompozisyon ve faz tespitinde XRD teknigini basit ve
giivenilir bir teknik olarak gdstermistir. Fakat teknigin diisiik ¢oziiniirliige sahip
oldugu vurgulanmustir.

XRD tekniginin, malzemelerde var olan fazlar1 belirlerken, bu fazlarin
bulundugu yer ve yapi i¢cinde dagilimlari ile ilgili herhangi bir bilgi vermemesi de
bu teknigin faz analizindeki yetersizliklerinden biri olarak gosterilmektedir. Bu
sebeple, XRD, SEM-EDX ve SEM-EBSD teknikleri bir arada kullanilarak
sermetlerin genel mikroyap1 analizleri ve faz analizi daha dogru ve gilivenilir bir
sekilde gerceklestirilmistir [52]. Fakat EBSD faz haritalarina yer verilmemis,
bunun yerine kristal yonlenme haritalar1 verilmistir (Sekil 3.2).

WC/Co seramik-metal kompozitleri iizerine yapilan bir ¢alismada ise,
EBSD teknigi kullanilarak, mekanik testler uygulanmis malzemedeki plastik
gerinme olusumu tespit edilmistir. Bu tespit, EBSD teknigiyle numunedeki bant
kontrast goriintiisiiniin (diger bir ifade ile desen kalite haritasinin ya da goriintii
kalite haritasinin) elde edilmesi ve genel olarak koyu renkli bir harita elde
edilmesinden yola c¢ikilarak ve bu sonucun plastik gerinme ile ilgili bir durum
oldugu agiklanarak yapilmistir [53]. Her ne kadar bu calismada faz haritalari
verilmemis olsa da, elde edilen desen kalite ve yonlenme haritalar1 géz oniine
alindiginda (Sekil 3.3), almmacak bir faz haritasinin da yiiksek bir ¢oziiniirliige
sahip olmayacag1 aciktir. Ciinkii daha O6nceden de verilen bilgilerden rahatca
anlagilacagir gibi tim EBSD analiz tekniklerinin dogru ve anlamli sonuglar
verebilmesi i¢in gerekli olan temel faktor yiiksek bant kontrasti elde edilmesi yani
yiiksek desen kalitesine sahip kirinim desenleri elde edilebilmesidir. Sekil 3.4’de
yiiksek bant kontrast1 elde edilen seramik numunenin SEM-BSE ve desen kalite
gorlntiisii verilmistir [54].

Sermetler arasinda degerlendirilmese de, faz analizi lizerine yapilan bir
diger calismada, kum kaliba dokiim yontemiyle tiretilmis Si-Al alagiminda olusan
intermetalik fazlarin tespiti amaciyla EBSD yontemi kullanilmistir [55]. Bu
calisma, olusan fazlarin seramik-metal kompozitlerde olusan arafazlarla benzerlik
gostermesi agisindan bu boliimde degerlendirilmistir. Elde edilen sonuglar

incelendiginde, faz analizinin, SEM-BSE goriintiileri ve EDX analizlerinden yola
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cikilarak gerceklestirildigi ve farkli kontrasta sahip herhangi iki bolgeden birer
nokta analizi ile elde edilen Kikuchi desenleri tizerinden yapildigi gorilmiistiir
(Sekil 3.5 ve 3.6). Diger calismalar gibi, bu calismada da genel bir faz haritasi
verilmedigi goriilmektedir.

Al-Si alagimlarinda intermetalik fazlarin tespiti ile ilgili yapilan ¢ok giincel
bir ¢alismadan elde edilen sonuglar incelendiginde (Sekil 3.7), faz haritalama
analizleri i¢in EDX ve EBSD tekniklerinin es zamanl olarak kullanilmasinin ¢ok

daha dogru sonuglar verdigi goriilmiistiir [56].

Sekil 3.2. A numunesine ait SEM/EBSD goriintiisii (Beyaz bolgeler Cu-Ni baglayici ve farkli
kontrasta sahip gri bolgeler tane veya tane smirlarindaki farkli yonlenme miktarlarini

gostermektedir) [52]

Sekil 3.3. Mekanik olarak deforme olmus WC/Co numunesine ait (a) ikincil elektron,
(b) forescatter geri sagman, (c) ters kutup figiirtdesen kalite, (d) desen Kkalite

gOrilintiisii [53]
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Sekil 3.3. Mekanik olarak deforme olmus WC/Co numunesine ait (a) ikincil elektron,
(b) forescatter geri saginan, (c) ters kutup figlirtdesen kalite, (d) desen kalite
goriintiisti [53] (devam)

Sekil 3.4. Geleneksel parlatma teknigi ile hazirlanmis aliimina numunesinin, (a) geri saginan

elektron goriintiisii, (b) desen kalite haritas1 [54]
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Sekil 3.5. Al-Si dokiim alasimda olusan intermetalik pargaciklara ait SEM-BSE goriintiisii ve EDX
spektrumu (a) a-fazi, (b) B-fazi [55]
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Sekil 3.6. HKL Channel 5 yazilimi ile indekslenen a ve [P fazlarina ait EBSD desenleri,
(@) Aljg(Fe,Mn)sSi, olarak indekslenen a, (b) Als(Fe,Mn)Si, olarak indekslenen f
fazlar1 [55]
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Sekil 3.7. Al-Si alagimina ait, (a) SEM goriintiisii, (b) orijinal EBSD faz haritasi, (¢) EDX ve

EBSD analizlerinin es zamanli yapilmasi ile elde edilen EBSD haritasi (Al, Si, AlgFeNi,
Al;,CuyNi, ) [56]

3.4. Amac ve Onem

Bu ¢aligmanin amaci, basingsiz tepkin emdirme yontemiyle lretilen farkl

kompozisyonlara sahip seramik-metal karma yapilarda olusan fazlarin, 6zellikle

EBSD teknigi kullanilarak tespit edilmesidir. Bu c¢aligma ile elde edilmesi

planlanan ¢iktilar;

Literatiirde az sayida rastlanilan, kompozitler iizerinde EBSD tekniginin
faz analizi amaciyla verimli bir sekilde kullanilip kullanilamadiginin tespit
edilmesi,

Cok ince mikroyapiya sahip malzemelerde (kompozitlerde) EBSD
tekniginin uygulanabilirliginin tespiti,

Karma yapilarda, EBSD teknigi ve diger faz analizi tekniklerinin bir arada
kullanilmasiyla faz analizinin tam ve dogru olarak yapilabilirliginin
saglanmasi,

SEM-EBSD teknikleriyle karma yapilara ait mikroyapinin analiz edilmesi
ile numunelerde meydana gelen tepkimelerin ve tepkime {iriinlerinin
gecirimli elektron mikroskopi teknikleri ile belirlenmesi ve bunlarin
termodinamik ag¢iklamalarinin yapilarak O6zelliklerinin gelistirilmesine

yardimei bir 6n ¢alisma yapilmasidir.
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Mevcut literatiir incelendiginde, seramik-metal karma yapilar {izerine bu
denli kapsamli bir ¢alismaya rastlanmamistir. Ayrica, bu calismanin yapilmasi
esnasinda karsilasilan ve ¢oziim yontemleri lizerinde calisilan bazi konularin,
literatiire dahil olan yeni ¢aligmalar ve sonuglariyla agiklanabilir duruma gelmesi,
calisilan konunun giincelliginin ve evrensel boyutta yapilan g¢aligmalarla es
zamanlt oldugunun goriilmesi bakimindan énemlidir.

Ulkemiz i¢in heniiz ¢cok yeni bir teknik olan EBSD teknigi, bu ve bunun
gibi c¢alismalarla taninip daha iyi anlasilacak ve iilkemizin bilimsel bilgi
birikimine katki yapacaktir. Ayrica, endiistriyel alanda, AR-GE ve kalite kontrol
caligmalarinda kullanilmak iizere ¢ok biiyiik bir potansiyele sahip olan bu teknigi
kullanacak kisiler icin yol gosterici olmast bakimindan ¢aligmanin 6nemi son

derece yiiksektir.
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4. DENEYSEL CALISMALAR

Basingsiz tepkin emdirme yoOntemi ile iretilen kompozit malzemeler
lizerine, numune hazirlama asamasindan baglayarak EBSD analiz sonuglarinin
elde edilmesine degin yapilan ¢alismalar asagida agiklanmustir. Sekil 4.1°de tlim
asamalari sirasi ile gosteren akim semasi yer almaktadir.

Gergeklestirilen deneysel ¢alismalarda kullanilan Al alagimlarinda yer alan

alasim elementleri ve miktarlar1 Cizelge 4.1’de sunulmaktadir.
4.1. Basingsiz Tepkin Emdirme Yontemi ile Numune Uretimi

Karma yapilarin tiretiminde SizNg4 (Silzot HQ a-SisNg), B4C (Alfa Aesar)
ve SiC (Aldrich kaba SiC ve H.C. Starck ince SiC) tozlar1 kullanilmistir. Bu
tozlarin lazer kirmim yontemiyle tane boyut 6lg¢iim cihazi (Mastersizer 2000) ile
Olciilen tane boyutlar1 Cizelge 4.2°de sunulmustur [57].

B4C-Al kompozit malzemesinin iiretiminde, B4C ile Al arasindaki tepkime
kinetigini yavaslatmak icin B4C tozlar1 izopropil alkol ile karistirildiktan sonra
yiizeyleri amorf SiO, tabakasi ile kaplanmistir. Biitiin sizdirma deneylerinde B4C
peletlerin sekillendirilmesi i¢cin 2080 soguk is ¢eliginden yapilmis olan 5x5
cm®lik kare kalip kullanilmistir. Numuneler tek yonlii pres ile 20 MPa yik
altinda sekillendirilmistir [58].

B,C-Al kompozit malzemesinin iiretimi 1035°C ile 1370°C arasinda
degisen sicakliklarda gergeklestirilmistir. Tek yonlii pres ile sekillendirilmis B4C
peletler al¢1 dokiim ile sekillendirilmis Al,O3 krozenin iizerine yerlestirilmistir. Bu
seramik peletler iizerine uygun boyutlarda kesilmis ve zimparalama ile ylizey
oksit tabakalar1 uzaklastirilmis olan 2024 Al alasim bloklar1 konulmustur
(Sekil 4.2). Uygulanacak firin egrisinin programi yiiklendikten sonra, tiip firinin
her iki ucu sizdirmazligi saglamak iizere yiiksek sicakliga dayanikli viton halkalar
ve silindir seklindeki paslanmaz celik kapaklarla kapatilmistir. Al alasiminin
emdirme siiresince oksitlenmesini Onlemek i¢in % 99,999 saflikta Ar gazi
kullanilmistir [58]. EBSD analizlerinde kullanilan, kaba B4C tozu kullanilarak
2024 Al alagimiyla iiretilen numunenin yogunluk ve acik gozenek oranlar1 Cizelge

4.3’de verilmistir.
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Sekil 4.2. Uretim deneylerinde kullanilan firin diizenegi [58]
Cizelge 4.1. Kullanilan 2024 ve 7075 Al alagimlarinin bilesimi
2024 7075
Element ag. % Element ag. %
Cu 3,80-4,90 Cu 1,30
Mn 1,20-1,80 Zn 5,30
Mg 0,30-0,90 Mg 2,30
Fe, Si, Zn 0,50 Fe 0,44
Ti,Cr 0,30 Cr 0,25

Cizelge 4.2. Baslangi¢ tozlarinin lazer kirinim yontemi ile 6lgiilen tane boyutlari [57]

Tane Boyutu | a-SizNy4 | ince B,C | Kaba B4C | ince SiC | Kaba SiC
dio, (BM) 1,6 0,6 30,4 0,5 15,0
dso, (um) 2,0 1,5 47,1 1,0 23,0
dgo, (um) 5,5 34 74,5 2,1 38,0

Cizelge 4.3. Kaba B4C tozu kullanilarak 2024 Al alagimiyla iiretilen numunenin yogunluk ve agik

gdzenek oranlari [58]

Emdirme Sicaklik ve Siiresi | Yogunluk | Acik Gozenek
(°C - dakika) (g/cm?) (%)
1225 -10 2,6 1,5
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SigN4-Al sisteminde farkli alasimlar kullanilarak,1200 ile 1350°C arasinda
degisen sicakliklarda farkli siirelerde emdirme calismalari gerceklestirilmistir.
Seramik toz ya da toz karisimlarinin tek yonlii presle sekillendirilmesi sonrasinda
elde edilen gozenekli seramik pelete, Al,Os tiip firininda ve grafit altlik igerisinde
Ar gazi ortaminda Al alasimlart herhangi bir dis basing uygulanmaksizin
emdirilmistir [57].

o-SisNg  tozuyla hazirlanan silindirik  peletlere, Al alasimlarinin
emdirilmesi sonucu iiretilen kompozitlerin yogunluk ve agik gézenek miktarlar
Cizelge 4.4°de verilmektedir. Uretilen karma yapilarin yogunluklarinin kullanilan
alasimin yogunluguna bagli olarak bir miktar degistigi (2,87 — 2,90 g/cm®) ancak
gerek 2024 gerekse 7075 Al alasimi kullanildiginda iiretilen yapilarin oldukga
yogun oldugu ve agik gdzenek miktarinin %1’in altinda oldugu belirlenmistir.

SiC-B4C-Al ve SiC-B4C-SizN4-Al sistemlerinde tasarlanan yigmlarin
bilesimleri Cizelge 4.5’de sunulmaktadir. SiC-B4C-Al ve SiC-B4C-Si3Ng-Al
sistemlerinde baslangi¢ tozlarinin karistirilmast yas siirecle gergeklestirilmistir.
Yi1gin hazirlanirken belirlenen oranlardaki baslangic malzemeleri izopropil alkol
ortaminda, 100 devir/dakika hizla 15 dakika siireyle ve 6 mm c¢apinda kiiresel
SisNg bilyalar kullanilarak eksenel degirmende (FRITSCH Pulverisette 5)
karigtirllmistir. Hazirlanan camur doner kurutucuda 55°C’de kurutularak izopropil
alkol sistemden uzaklastirilmistir [57].

Hazirlanan toz karigimlarina ag. %12 oraninda polietilen glikol baglayici
cozeltisi (PEG 4000, ag. %50’lik ¢bzelti) agat havan igerisinde karistirma yoluyla
katilmistir.

Seramik toz karisimlar1 170 MPa’lik basing altinda tek yonlii preslemeyle
sekillendirilerek ~6 mm kalinliginda ve ¢ap1 1,8 cm olan silindirik ve gozenekli

seramik peletler hazirlanmistir.
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Cizelge 4.4. a-SigN, tozu kullanilarak, 2024 ve 7075 Al alagimlariyla {iretilen numunelerin

yogunluk ve % agik gdzenek oranlari [57]

2024 Al Alasim
Emdirme Sicaklik ve Siiresi | Yogunluk | Acik Gozenek Orani
(°C - dakika) (g/cmd) (%)
1350 - 60 2,90 0,61
1300 - 120 2,90 0,50
1300 - 90 2,90 0,53
1300 - 60 2,90 0,38
1300 - 30 2,92 0,63
Ortalama 2,90+0,01 0,53+0,10
7075 Al Alagimm
1300 - 120 2,86 0,47
1300 - 90 2,86 0,63
1300 - 60 2,85 0,65
1300 - 30 2,88 0,51
1200 - 60 2,89 0,54
Ortalama 2,87+ 0,02 0,56 + 0,08

Cizelge 4.5. SiC-B,C-Al ve SiC-B4C-Si3N,-Al sistemlerinde tasarlanan yi1gin bilesimleri [57]

Bilesim Ince SiC Kaba SiC | Ince B4,C Si3N,
50iS50iB 50 --- 50 —
50kS50iB 50 50
85kS15iB --- 85 15 —
95kS15iB --- 95 5 —

30iS30iB40SN 30 --- 30 40
30kS30iB40SN --- 30 30 40

S: SiC, B: B4C, SN: Si3Ny, k: kaba ve i: ince

22



SiC-B4C-Al ve SiC-B4C-SizNy4-Al sistemlerinde tasarlanan bilesimlerdeki
peletlerle gerceklestirilen emdirme c¢aligmalarinda, emdirme stiresi 10 dakika ve
1 saat olarak belirlenmistir. Secilen bilesimler icin gerceklestirilen denemeler
sonucu belirlenen emdirme sicaklifi ve siireleri Cizelge 4.6’da sunulmaktadir
[57].

Uretilen  kompozitlerin  yogunluk ve acik gdzenek miktarlar
Cizelge 4.7°de sunulmaktadir. Kompozitlerin yogunlugu 2,74-2,89 g/cmg, acik
gbdzenek miktarlari ise % 0,13-0,72 araliginda degismektedir [57].

50kS50iB ve 50iS50iB numunelerinin yogunluklart karsilastirildiginda
ince SiC kullanilan numunenin yogunlugunun biraz daha diisiik oldugu
goriilmektedir. Bunun nedeni SiC tane boyutunun azalmasiyla birlikte SiC-Al
arasinda meydana gelen tepkime hizinin artmasi ve SiC’e oranla daha diisiik bir
yogunluga sahip olan Al,Cs (2,97 g/cm®) fazinin yapida daha ¢ok miktarda
olusmasidir [57].

Cizelge 4.6. Uretimi gerceklestirilen karma yapilarda kullanilan Al alasimi, emdirme sicakliklart

ve bu sicakliklarda bekleme siireleri [57]

Bilesim Al alasimi | Sicaklik (°C) | Bekleme siiresi (dKk)
50iS50iB 7075 1150 60
50kS50iB 7075 1050 10
85kS15iB 7075 950 60
95kS5iB 7075 1130 60
30iS30iB40SN 2024 1100 60
30kS30iB40SN| 2024 1100 60
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Cizelge 4.7. Uretilen karma yapilarin yigimsal yogunluk degerleri ve % agik gdzenek oranlari [57]

Bilesim Yogunl:k* Acik gozenek®
(g/cm) (%)
50iS50iB 2,74+0,02 0,23+0,09
50kS50iB 2,77+0,01 0,5+0,2
85kS15iB 2,86+0,00 0,50+0,3
95kS5iB 2,86+0,01 0,72+0,1
30iS30iB40SN | 2,87+0,01 0,18+0,1
30kS30iB40SN | 2,89+0,02 0,13+0,1

* . 3 6l¢limiin ortalamast

4.2. Numunelerin XRD Analizleri icin Hazirlanmas1 ve XRD Analizlerinin

Gerceklestirilmesi

Emdirme islemi sona eren numunelerin hem yi1gm (bulk) hem de toz halde
XRD analizleri gergeklestirilmistir. Yigin haldeki numuneler Sekil 4.3’deki gibi
kesilerek analiz yapilacak yiizeyler hazirlanmistir. Toz numuneler i¢in ise y18in
haldeki kompozitler ¢elik bir ¢eki¢ yardimiyla kirilarak agat havanda ogiitiilecek
boyutlara indirilmistir. Agat havanda 2 dakika siire ile Ogiitiilerek toz haline
getirilen numuneler, 63pm’lik elekten gegirilmis ve toz numune tutucu yardima ile
XRD (Rigaku-Rint 2000) cihazina yerlestirilip analizi yapilmistir. Analizler i¢in
CuK, 1smnim1 (A= 1,54046 A) kullanilmis, ¢ekimler x-151n1 tiipiine 40 kV voltaj ve
30 mA akim degerleri uygulanarak gergeklestirilmistir. Yarik genisligi 0,3 mm ve

tarama hiz1 1°/dakika olarak belirlenmistir.

list bolge

orta bolge

nueA suLpuy |

Numune

alt bolge

<

Sekil 4.3. Y181n haldeki numunelerin XRD analizleri i¢in hazirlanist
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4.3. Numunelerin EBSD Analizleri I¢in Hazirlanmasi

Analizi yapilacak numuneler sirastyla kesme, kaliba alma, parlatma
islemlerinden gecirilmistir. Kirtnim desenlerinin, numunenin yalnizca yiizeyi ve
yiizeyinden birka¢ on nanometre derinliklerinden elde edilebilmesi nedeniyle her
bir asama bliyiikk bir 6zen ve dikkat gosterilerek gerceklestirilmistir. Her bir

asamada yapilan ¢alismalar asagida sirasiyla verilmektedir:
4.3.1. Kesme islemi

Kesme isleminde, numune yiizeyinde asir1 deformasyona sebebiyet
vermemek i¢in miimkiin olan en yavas donme hiz1 ve en diisiik yiik uygulanmstir.
Hazirlanan numunelerin sert ve yumusak fazlari bir arada bulundurmasi
nedeniyle, disk se¢cimi zor ve Onemlidir. Metal malzemeler i¢in Onerilen disk
secimleri (SiC ve Al,O3 bagh bakalit kesme diskleri), seramik kisimlar {izerinde
etkisiz kaldigindan, disk se¢imi seramik malzemeler i¢in Onerilen, metal bagl
elmas diskler tarafindan gergeklestirilmistir. Kesme islemlerinde hassas kesme
cihazit (BUEHLER ISOMET 1000) kullanilmistir. Analizi yapilacak numuneler,
tercihli yonlenme olusturacak bir iiretim yontemi ile olusturulmadigindan ve
calismada amaglanan yonlenme tayini degil faz analizi oldugundan, kesme yonii
dikkate alimmamustir. Fakat iiretim yontemi olarak segilen basingsiz tepkin
emdirmede, emdirmenin basladig1 yiizey ve en son gerceklestigi ylizey arasinda
makro ve mikroyapisal farkliliklar oldugu/olabilecegi bilindiginden, bu durum
dikkate alinarak numuneler kesilmistir. Burada amaglanan, numunenin biitiiniinti

yansitan bir 6rnek iizerinde ¢alisabilmektir.

4.3.2. Kaliba alma islemi

Sicak kalip malzemelerinin soguk kaliba gore daha 1yi aginma karakterine
sahip olmast ve numunelerin sicaga ve basinca karsi asir1 hassas olmamasi
nedeniyle, kaliplama islemi sicak kaliba alma ile gergeklestirilmistir. Kalip

malzemesi olarak Bakalit tozu (STRUERS Condufast) kullanilmistir.
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4.3.3. Kaba ve ince parlatma islemi

Kesilen ve kaliba alinan numunelerin, kaba ve ince parlatma
asamalarindan sonra optik mikroskop (NIKON ECLIPSE MA100) ile yiizey
gorlntiileri kaydedilmistir (10x). Manuel parlatma, sirasiyla P320, P600, P800,
P1000, P1200 ve P2500 SiC zimpara kagitlar ile kabadan inceye gidecek sekilde
uygulanmis, parlatma islemi boyunca kullanilan her bir kagit, azami verim elde
etmek amaciyla en fazla 45 saniye kullanilmistir. Otomatik parlatma islemi
otomatik parlatma cihazi (STRUERS TegraPol-25) ile yapilmis ve kesme
isleminden kaynakli deformasyonlara ilave deformasyonlara sebep olmamak i¢in
minimum kuvvet uygulanmaya calisilmistir. Otomatik parlatma siirecleri,

Cizelge 4.8 de verilmistir.

4.3.4. Mikro parlatici cihazi ile numune hazirlama

Mikro parlatici cihazt (BUEHLER-Minimet 1000) kullanilarak geleneksel
parlatma yontemine benzer sekilde gergeklestirilen parlatma isleminde, numuneler
sirastyla 1000°lik ve 2400’1k SiC kegeleriyle parlatilmis ve ardindan otomatik

parlatmada kullanilan kimyasal soliisyonlar ile ince parlatma yapilmistir.

Cizelge 4.8. Otomatik parlatma siire¢ kosullari

Kullanilan Stvi / Cozelti Siire Donme Hiz1 Kuvvet
Kagit/Kece (dakika) (devir/dk) (N)
Piano 1200 Su V-2 80-150 10-20
UltraPlan | 1> W likelmas | 5 o 80-150 10-20
¢Ozeltisi
Largo Largo (9 pm) 3-10 80-150 10-20
UltraPad 6 pum’lik elmas 3-10 80-150 10-20
¢Ozeltisi
Dac Dac (3 um) 3-20 80-150 10-20
Nap Nap (1 pm) 3-35 80-150 10-20
Kolloidal Silika
Chem (0.05 1im) 10-60 80-150 10-20
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4.3.5. Kesit parlatma (CP)

Kesit parlatma (cross polishing) islemi, 6zellikle mekanik yollarla numune
hazirlamanin zor oldugu durumlarda kullanilan bir yontemdir ve numune yiizeyini
iyon bombardimanina maruz birakarak malzeme kaldirilmast seklinde
tamimlanabilir. Sekil 4.4’de kesit parlatma cihazinin (JEOL SM-09010) ana
bilesenleri gosterilmistir. Kesit parlatma isleminde degistirilebilecek ana
degiskenler uygulanacak voltaj ve siiredir. Kesit parlatma cihazinda her tiir
malzeme parlatilabilir ancak numune tutucu kismin kapasitesi geregi miikemmel
(ideal) numune seklinin 10x10x2 mm boyutlarinda ve koruyucu plaka (shielding
plate) ile tam bir temas saglayacak ylizey diizgiinliigiine sahip olmasi
gerekmektedir. Uygun ebatlarda kesilen numune kaba ve ince parlatma iglemleri

yapildiktan sonra kesit parlatma islemine tabi tutulmustur.

4.3.6. Isil daglama ile numune hazirlama

Numune ylizeyleri parlatildiktan sonra 1,5 saat, 200°C’de Al»,O3 tiip
firinda (PROTHERM PTF 14/75) 1s1l daglama yapilmistir.

4.3.7. Kimyasal daglama ile numune hazirlama

Parlatma islemleri sona eren numuneler, uygun bir ¢06zelti
(H3PO4: HNOsz: CH3COOH: H,O = %73: %3,1: %3,3: %20,6 (hacimce))
kullanilarak daglanmistir. Kullanilan asitler sulu ¢ozelti durumundadir
(H3PO4s* = %85 H3PO4/H,O ¢ozeltisi, HNOs* = %70 HNOs3/H,O ¢ozeltisi,
CH3COOH* = %99 CH3;COOH/H,0 ¢ozeltisi). Daglama islemi oda sicakliginda

uygulanmigtir.

S e

& iyon Demeti
<«—Koruyucu Plaka

— Numune

<+ Numune Tutucu

Sekil 4.4. Kesit parlatma cihazinin ana bilesenleri
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4.3.8. Numune yiizeyinin karbon kaplanmasi

Belirlenen otomatik parlatma siire¢ kosullarindan sonra, numune yiizeyleri

karbon sputtering kaplama tinitesinde ( BAL-TEC MED 020) kaplanmustir.
4.4. TEM Numunelerinin Hazirlanmasi

SEM-EBSD teknikleriyle numunelerin karakterizasyonuna destek verici
caligmalarin TEM teknikleriyle yapilabilmesi i¢in numuneler hazirlanmistir.
Hazirlanan numunelerin i¢yapist ve kimyasal bilesimleri TEM (JEOL 2100F)
cihazinda farkli yontemler kullanilarak incelenmistir. Numune hazirlama teknigi
olarak, Odaklanmis Iyon Demeti (FIB), Iyon ile Dilimleyici (Ion Slicer) ve Iyon
Demeti ile Inceltici (Ion Beam Thinner) teknikleri kullanilmustir. FIB teknigi icin
numunelerin 6zel bir 6n hazirlama islemine tabi tutulmasi1 gerekmezken Ion Slicer
ve Ton Beam Thinner cihazlarina konulacak numuneler 6n hazirlama islemlerine
tabi tutulmalidir.

TEM numunesi hazirlanacak olan karma yapilardan 6ncelikle hassas kesici
(BUEHLER ISOMET 1000) kullanilarak ince bir numune kesilmistir. Yaklasik
olarak 800 um kalinliginda kesilen dilimler sirasiyla 120 ve 180 numarali SiC
zimpara kagitlariyla asindirilarak ~150 pm kalinliga kadar indirilmistir. Daha
sonra bu dilimler ultrasonik disk kesme (South Bay Technology) cihazinda 3 mm
capinda ince diskler halinde kesilmistir. Bu asamadan sonra numune iicayakl
(tripod) numune parlatma aparati ile sirasiyla 9, 6 ve 3 um’lik elmas parlatma

keceleri kullanilarak ~50 um kalinliga kadar inceltilmistir.
4.4.1. Numunelerin odaklanmis iyon demeti (FIB-Lift-out) ile hazirlanmasi

Seramik-metal kompozitlerden B4C-Al numunesinde EBSD teknigiyle
fazlarin saptanmasindan sonra, bu fazlar1 igeren kisimlardan istenen bolgelerden

FIB (FEI-Nova 600i Nanolab) ile TEM numuneleri hazirlanmustir.
4.4.2. Numunelerin iyon dilimleme (lon-Slicer) ile hazirlanmasi

Iyon dilimleme cihazi igin numune 2,8 mm uzunlugunda 0,5 mm
genisliginde olmalidir. Hassas paralel numune parlatma cihazi (disc grinder)
kullanilarak sirasiyla 9, 6 ve 3 mp’lik elmas parlatma film ile 65 pum kalinliga

inceltilen numune iyon dilimleme cihazi (JEOL EM 09100IS) ile TEM
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incelemeleri i¢in uygun hale getirilmistir. Iyon dilimleme islemi ile numune

hazirlama kosullar1 Cizelge 4.9°da verilmektedir.

Cizelge 4.9.50kSiC-50iB,C-Al kompozitinin TEM analizleri i¢in iyon dilimleme cihazi ile

hazirlama kosullari

) Degiskenler
Islem
Voltaj (kV) | A¢i(Derece) | Siire(dakika)
Yiizeyden inceltme 8 0 150
Delik olusturma 8 2,5 30
Hassas inceltme 2 2 10

4.4.3. Numunelerin iyon inceltici (lon Beam Thinner) ile hazirlanmasi

Iyon inceltme asamasinda SizN4-Al ve SiC-B4C-AIN-AI-Si sistemleri igin
inceltme siirecine 6 kV tabanca hizlandirma voltaji ve 15° iyon demeti gelis agis1
ile baglanmis, 5 kV - 10° kosullariyla ile devam edilmis ve delinme islemi
3 kV - 8° ile sonlandirilmigtir. Uygulanan voltaj, ag1 ve delinme siiresi sistemin
icerdigi fazlara gore degiskenlik gosterebilmektedir. Numuneler delindikten sonra
iletkenlik saglamak tizere yiizeyleri 2,5 dakika siireyle iyon inceltme cihazinda

(BAL-TEC RES 101) karbon ile kaplanmustir.
4.5. Numunelerin SEM-EDX ve SEM-EBSD Teknikleriyle incelenmesi

Numunelerin genel igyap1 karakterizasyonlarinin yapilabilmesi igin,
taramal1 elektron mikroskobunda (ZEISS SUPRA 50VP), ikincil elektron (SE) ve
geri sagman elektron (BSE) goriintiileri alinmig, kimyasal analizleri Enerji
Sacilimli X-Ism1 (EDX-Oxford INCA) dedektérii kullanilarak yapilmistir. fletken
olmayan numuneler degisken basing altinda incelenmis, analitik EDX analizleri
i¢in ¢alisma mesafesi 8 mm, hizlandirma voltaji 20 kV ve agiklik 30 um olarak
secilmistir.

Genel SEM karakterizasyonlar1 tamamlanan numuneler, EBSD (Oxford
INCA HKL Channel 5) teknigiyle incelenmis ve numunede var oldugu XRD

analizleri ile saptanan fazlarin kristalografik yapilari, kaynak taramasi yapildiktan
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sonra [59] EBSD yazilimmna eklenmistir. Cizelge 4.10°da yazilima eklenen

kristalografik veriler 6zetlenmistir.

4.6. Numunelerin TEM Teknikleriyle Incelenmesi

EBSD analizlerinden elde edilen verileri desteklemek ve faz haritalarinda
¢Oziimlenemeyen kisimlara neden olan etkenlerin belirlenebilmesi i¢cin TEM
tekniklerine basvurulmus, uygun teknikler kullanilarak sonugta daha dogru faz

analizi yapilmasi saglanmistir.

Cizelge 4.10. EBSD yazilimina eklenen kristalografik veriler

Oril Molekil Birim 3
Kristal et O'CKUL | Hiicre | YoZunluk
Faz Uzay Grubu Sistemi Degismezleri | (Atom) Hacmi 2
(A) Sayis1 Z 3 (g/cn)
(A%)
Al FM3M Kiibik a=b=c=4,05 4 66,43 2,697
Si FD3M Kiibik a=b=c=5,431 8 160,2 2,329
a= 3,082
AIN P63MC Hegzagonal 2 40,68 3,35
c=4,945
a=3,491
Al;BC P63/MMC | Hegzagonal 2 121.,8 2,83
c=11,541
a=5,6
B.C R-3M Hegzagonal 9 328,3 2,515
c=12,086
. a= 3,087
SiC Pe3MC Hegzagonal 6 123,3 3,218
c=1,512
a= 6,065
CuAl, 14/MCM Tetragonal 4 179,3 4,358
c=4,873
a= 3,338
Al,Cs R-3M Hegzagonal 3 241,3 2,972
c= 24,996
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5. BULGULAR VE TARTISMA
5.1. B4C-Al Kompozit Malzeme
5.1.1. B4C-Al kompozit malzemenin XRD analizleri

B,4C-Al kompozit malzemesi, Al metalinin, tek eksenli preste peletlenerek
sekillendirilmis B4C tozuna 1225°C’de emdirilmesiyle iiretilmistir. Uygun
sicaklikta ergiyen Al alagimiin peletin en iist ve en alt kisimlarma temas
(1slatma) siiresinin farkli olmasi, Al ve B4C arasinda 1slatmadan kaynakli tepkime
iriinlerinin miktar ya da niteliklerinin elde edilen kompozitin iist ve alt
kisimlarinda farkliliklar gosterebilmesine sebep olur. Ayrica, tek eksenli pres ile
peletlenerek sekillendirilen seramik tozlarda, basing degisimleri ve yogunlugu
yiiksek tozlarin daha alt kisimlarda toplanmasi gibi nedenlerle fiziksel olarak
farkli bolgeler olusur. Dolayisiyla, iiretilen numunelerin {ist, orta ve alt
kisimlardan ayr1 ayr1 yi1gin halde ve ayrica numunenin biitiiniiniin 6gttiilmesi ile
elde edilen tozdan XRD c¢ekimleri gerceklestirilmistir (Sekil 5.1). Elde edilen
XRD spektrumlart 1s181nda, yapida bulunan fazlar B4C, Al, bunlarin reaksiyona
girmesi sonucu olugan AlzBC ve kullanilan Al alagimindan kaynakli Cu ile Al’nin
tepkime iirtinii CuAly’dir.

Kompozit malzeme tiretiminde kullanilan B4C tozu “Norbide” olup XRD
spektrumu Sekil 5.1 (e)’de verilmektedir. Sekilde soru isareti ile gosterilen doruk
herhangi bir faz ile eslestirilememis olup, Norbide yapisindaki B4C’e ait PDF
kartt (00-035-0798) incelendiginde burada malzemenin doruk vermeyecegi
gorilmiistiir. Dolayisiyla, buradaki durumun kullanilan tozdan gelen safsizlik
oldugu sonucuna varilabilir.

XRD spektrumlarinin siddet degerleri esitlendiginde, Al3BC fazinin
miktarinin numunenin ist, orta ve alt kisimlarinda birbirlerinden farkli oldugu
gortliir. Bir siralama yapmak gerekirse, numunenin iistiinden alt kismina dogru
giderek azalan miktarda AlsBC bulundugu séylenebilir. Ayrica, yapidaki Cu’in
tek kaynagimin kullanilan Al alasimi olmasindan 6tiirii CuAl, fazinin miktar
olarak az olmasi1 beklenmektedir. Numunenin orta kisimlarinda, Al fazinin (200)
yoniinde yonlenmis oldugu (26=44,739), bu kisimdan alinan XRD spektrumundan

yola ¢ikilarak sdylenebilir.
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Sekil 5.1. (a) B4C tozunun, B,C-Al bulk (y1gin) numunesinin (b) alt, (c) orta, (d) list bolgelerinin,

(e) B4C-Al numunesinin biitiiniinden elde edilen tozun XRD sonuglar1

EBSD yontemiyle fazlarin ve miktarlarinin belirlenmesine yonelik ve tez
caligmasinin asil amacim olusturan c¢alismalara bir yon verebilmek, elde edilen
sonuglarin birden fazla teknikle dogruluklarini ortaya koyabilmek amaciyla, XRD
calismalar1 derinlestirilmis ve Rietveld yontemi ile nicel analizde kullanilan
MAUD yazilimi ile numunenin farkli kisimlarinda bulunan fazlarin miktarsal
oranlar1 belirlenmistir. Bu kisimda yapilan c¢alismalar ¢ok ayrintili olmakla
birlikte sirasiyla su sekilde 6zetlenebilir:

e Belirlenen parametreler igerisinde XRD ¢ekimi yapilir ve
malzemede bulunan fazlar tespit edilir ve bunlarin kristalografik
Ozelliklerini belirten PDF kartlar1 alinir,

e XRD analiz sonuglar1 uygun formatta MAUD programina yiiklenir,

e MAUD programma XRD analiz sonuglarinda verilen fazlarin

ozellikleri teker teker girilir,
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e XRD doruklarmin dogru eslestirilebilmesi icin fazlar iizerinde
gerekli modifikasyonlar yapilir,
e Fazlarin miktarlar1 yazilima hesaplattirilir.

Bu ¢aligmalar sonucunda B4C-Al kompozit sisteminin kesitinde yukaridan
asagiya dogru farkli bolgelerde elde edilen faz miktarlar1 Sekil 5.2°de verilmistir.
Sonuglar incelendiginde, tepkime iiriinli olarak sistemde bulunan Al3BC fazinin
miktarinda numunenin farkli bélgelerinde ¢ok farkli sonuglar elde edildigi
goriilmiistiir. Buna goére, numunenin en iist kisminda AlzBC miktarinin (% agirlik)
orta kisimdan ~3 kat, alt kisimdan ise ~5 kat daha fazla oldugu goriilmektedir.
B,C faz miktarindaki degisim incelendiginde, orta kisim B4C fazinin en fazla
bulundugu noktadir. En fazla tepkime tiriiniiniin (Al3BC) iist kisimda olustugu ve
tepkime iriiniiniin girenler kisminda B4C’nin yer aldig1 dikkate alindiginda orta
kisimda tiste gore daha fazla B4C miktar1 elde edilmesi beklenen bir durum olarak
degerlendirilmistir. Al fazinda {istten ortaya azalis seklinde bir degisim
goriilmemistir. B4C, iiretimden once preslenerek 6n sekil verildikten sonra firina
konur ve iiretim boyunca siirekli tiikkenen malzemedir. Buna karsin, Al preslenmis
B4C tozunun iizerine konan parca seklindedir ve Al ergimeye basladiktan sonra ve
ergime devam ettik¢e peletin igine sizar ve istten alta dogru kademeli olarak B4C
ve Al tepkimesi meydana gelir. Yani bu sekilde yapilan iiretim yontemi geregi Al
stirekli seramik pelet icine besleniyormus gibi diisiiniilebilir. Ayrica, numunenin
iist kismi ergimis Al ile en uzun siire temas halinde duran ve dolayisiyla tepkime
irlinli ortaya ¢ikmasina en elverisli kistmdir.

Alt kisimlara dogru gidildik¢e Al sivi hale gegip B4C ile temas etmesine
ragmen tepkimeyi olusturacak yeterli siire olusmadigindan, daha once de
belirtildigi gibi alt kisimlarda tepkime iriinii azdir. Buna paralel olarak B4C ile
alta dogru giderek daha az tepkimeye giren, yani daha az tiikenen Al’un
numunenin asagilarina dogru miktarca artis gosterme egilimi de gayet agiktir.
B4C’lin neden alt kisimlara dogru daha fazla yer almadig1 sorusu bu durumda akla
gelen bir sorudur. Bunun nedeni presleme sirasinda burada bolgesel olarak yas
yogunlugun diisiik olmas1 olarak gosterilebilir. Yogunlugu sistemde bulunan diger
fazlara gore ¢ok yiiksek (d=4,358 g/cm®) olan CuAly’nin alt bblgelerde toplanmasi

Ongoriilmesine ragmen orta kisimda daha fazla bulundugu tespit edilmistir.
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Sekil 5.2. B4,C-Al y1gin numunesinin kesitinin {ist, orta, alt bolgelerinin nicel XRD sonuglari
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5.1.2. B4C-Al kompozit malzemenin genel karakterizasyonu

Numune mikroyapisinin ayrintili bir sekilde incelenmesi i¢in sirasiyla
SEM-BSE ve SEM-EDX analizleri gergeklestirilmistir.

SEM ile igyap1 karakterizasyonu, numunede emdirmenin basladig1
yiizeyden, bittigi yiizeye dogru alinan kesitten yapilmistir. Buna gore Kesit
boyunca igyapida farkli kompozisyona sahip bdlgeler olustugu goriilmiistiir
(Sekil 5.3). XRD sonuglan ile degerlendirildiginde, numunede kesit boyunca
farkli mikroyap1 ve kompozisyona sahip bolgelerin varligi beklenen bir durumdur.

SEM-BSE goriintiilerine gore, yap1 genel olarak siyah, koyu gri, acik gri
ve beyaz olmak lizere dort farkli kontrasta sahip bolge ya da bir baska deyisle dort
farkli kompozisyona sahip faz barindirmaktadir. Fakat dikkatli bir inceleme
yapildiginda, yer yer daha farkli tonlarin da yapida bulundugu goriilmektedir
(Sekil 5.3 (a)’da kirmiz1 ok ile gosterilen bolgeler). Bu durum yapida bulunan
fazlarin aslinda daha ¢ok oldugunun, kati ¢ozelti bolgelerinin oldugunun ya da
ayni elementlerden olugsmalarina ragmen farkli kimyasal kompozisyonlara sahip
olduklarinin bir gostergesi olabilir.

Numune iiretiminde kullanilan hammaddeler ve XRD sonuglar1 goz
oniinde bulunduruldugunda, siyah tanelerin, en hafif elementler olan B ve C’u
iceren B4C fazina, koyu gri tanelerin agir ve hafif elementleri igeren tepkime
triinii Al3BC’e, acgik gri fazin Al’a ve beyaz tanelerin ise CuAl, fazina ait
olabilecegi sdylenebilir.

Sekil 5.3 (a)’da B4C fazinin ¢oziindiigli ve ¢oziinme ile birlikte matris
fazin1 olusturan Al ile yeni bir reaksiyon fazi (AlsBC) olusturdugu ve bu yeni
fazin neredeyse B4C miktari1 kadar fazla oldugu goriilmektedir. CuAl; nin, Al3BC
ve yer yer de B4C tanelerini ¢evreledigi, bu fazlardan daha uzak kisimlarda yani
matrisin bu yapilardan uzak kisimlarinda ise mikron seviyesinin de altinda kiigiik
cokelti fazlart halinde bulundugu goriilmektedir.

Sekil 5.3 (b)’de daha farkli bir mikroyap1 karsimiza ¢ikmaktadir. B4C’iin
cok az bir kisminin ¢oziinmiis oldugu, genel olarak biitlinliiglinii korudugu
goriilmektedir. Dolayisiyla B,C’iin ¢ozlinlip matris ile reaksiyona girmesi sonucu
olusan AlsBC miktar olarak, kesitin iist kismina gore ¢ok ¢ok azdir. Ayrica, iist
bolge ile karsilastirildiginda, CuAly’nin daha ¢ok B4C ¢evresinde toplandigi

goriilmektedir.
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Sekil 5.3. B,C-Al kompozitinin kesitinden hazirlanan numunenin (a) ist, (b) orta ve (¢) alt

bolgelerine ait SEM-BSE goriintiileri
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Bu durumda, st ve orta bolgelerden alinan goriintiler birlikte
degerlendirildiginde, tepkime iirlinli Al3BC’nin B4C iizerinde c¢ekirdeklenip
biiyiidiigii ve muhtemelen CuAl,’nin tepkime iriiniiniin yayilmasini engelleyici
bir rol oynadig1 ve ayni sekilde CuAly’nin B4C’ii sardigr noktalarda reaksiyon
iriinli olusmadigr goriilmektedir. Sekil 5.3 (c)’de isretli bolge (sar1 renkli gember
icindeki yap1) incelendiginde, bu durum daha belirgin bir haldedir.

EDX nokta analizleri (Sekil 5.4), numune kesitinden alinan SEM-BSE
goriintlilerinin daha dogru ve ayrintili yorumlanmasina imkan tanimistir. XRD
analizleri ile desteklenen EDX analizleri degerlendirildiginde, mikroyapida
goriinen siyah tanelerin B4C taneleri oldugu kesinlesir. Koyu gri fazlar da Al;BC
faz1 ile eslesmektedir. Her ne kadar EDX analizlerinden elde edilen atomca
yiizdeler hafif elementlerin varligindan dolay: fazlarin stokiometrik oranlarina esit
ya da yakin olmasa da, XRD sonucglarinin da 1siginda fazlarin dogrulugu
neredeyse tamamen agikliga kavusturulmus olur. Ayrica, EDX analizleri
gostermistir ki, beyaz kisimlar her yerde CuAl, fazina isaret etmemektedir.
SEM-BSE goriintiilerinde agik renkli kisimlar, Al-2024 alasim elementlerinin kati
cozeltileri goriiniimiindedir. Matris yapida dagilmis halde bulunan ve gubuksu
goriiniimde olan agik renkli ¢okeltilerin kimyasal analizi, boyutlarinin ¢ok kiiclik
olmasindan o6tiiri SEM-EDX analizleri ile gerceklestirilememistir. Bu ve benzeri
yapilar, ileriki kisimlarda sonuglar1 verilen TEM analizleri ile tespit edilip
kimyasal yapilar acikliga kavusturulmaya ¢aligilmistir.

Kesitin en iist bolgesinden alinan SEM-BSE goriintiisii incelendiginde,
B,C tanelerinin, yiiksek miktarda ¢oziiniip Al3BC fazini olusturmak tizere Al
matris ile tepkimeye girmesi sonucu, yapinin orta kismindaki ayni faza ait tanelere
gore belirgin bir sekilde kiiclilmiis olduklar1 goriiliir. Tanelerin kiigiilmesiyle
birlikte tepkime {riinliniin olusmasina yardimci olacak yeni yiizeyler de ortaya
¢ikmaktadir. Sonug olarak, emdirme siiresinin uzun olmasi ve B4C tanelerinin
¢ozilinlip tepkimeye girdikce yiizey alanlarinda meydana gelen artisin da katkisiyla
iist bolgede tepkime iirlinii olusumunun diger bolgelere nazaran ¢ok daha fazla
meydana geldigi seklinde bir yorum yapilabilir. Numunenin altinda da, tepkime
iriiniinlin az miktarda bulunmasina karsin, B4C tanelerinin kiiciik oldugu goriliir.
Buradaki durum B4C tanelerinin tepkimeye girmesinden ziyade, B4C tozunun
iiretimden Once preslenmesi esnasinda basing altinda kirilip ufalanmasi nedeniyle

karsimiza ¢ikmaktadir.
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b
C
d
e
f . - -
Atomca %
Bolge B C Al Si Cu Mn Fe O Olasi Fazlar
1 59,11 | 40,89 B.C
2 30,43 | 37,73 | 31,25 0,58 Al;BC
3 15,51 60 796 | 2,01 | 6,25 @ 8,27
4 29,19 | 43,49 | 599 | 2,56 | 6,97 | 11,81

Sekil 5.4. B,C-Al kompozitinin, (a) SEM-BSE goriintiisii, (b) 1, (¢) 2, (d) 3, (¢) 4 numaral

bolgelerinden alinan EDX nokta analizleri, (f) nicel sonuglar
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Kullanilan B4C tozunun dsp degerinin 47 pum olmasi da goz Oniinde
bulundurulmali, kiiglik tanelerin bir kisminin kullanilan tozdan kaynakli oldugu
unutulmamalidir (d10=30,1 um).

Sonug olarak, sicakligin her yerde sabit oldugu distniiliirse, tepkime
tirtinlerinin olusumu B4C tozunun tane boyutuna, Al metali ile temas siiresine ve
Al alasim elementlerinin varligina baghidir.

SEM-BSE goriintiilerinde farklt kontrasta sahip bdlgeler iizerinde
gergeklestirilen SEM-EDX analizlerine ek olarak farkli kontrast ve kimyasal
Ozelliklere sahip bu bolgelerin (fazlarin) miktarlar ile ilgili bir ¢alisma ile
mikroyap1 daha da anlasilir duruma getirilmis ve bu amagla ImageJ goriintii analiz
programi ile farkli kontrasta sahip bolgelerin alansal olarak miktarlari tespit
edilmistir. Kesit boyunca faz miktarlarinda meydana gelen degisim Sekil 5.5’de
hem gorsel hem de sayisal olarak verilmistir. Goriintli analizinin dogas1 geregi,
farkli kontrast araliklarindaki taneler ayni fazlar olarak degerlendirildiginden, bu
sonuclarin su asamaya kadar verilen analiz sonuglarini destekleyici ve tipki onlar
gibi nihai hedef olan EBSD analizlerinin yapilmasina ve yorumlanmasina bir yol
gosterici olarak yapildigi unutulmamali, bu anlamda goriintli analiz sonuglarinin
higbir sekilde kesin sonucu vermedigi/vermeyecegi bilinmelidir.

Calisma sirasinda ¢ok ayrintili bir sekilde gergeklestirilen SEM-EDX
analizlerinin tiimii yukarida bahsedilen mantik dahilinde ileriki agamalarda elde
edilecek EBSD analizlerinin bilingli bir sekilde degerlendirilmesini saglamak
amaciyla yapilmis olup, EDX harita ve ¢izgi analiz sonuglar1 Sekil 5.6 ve 5.7°de
verilmistir.

EDX harita analiz sonuglarma gore (Sekil 5.6), elde edilen iki 6nemli
veriden biri, SEM-BSE goriintiisiinde beyaz renkli goriinen kisimlardan boyutsal
olarak daha biiyiik olanlarin genelde agir elementlerin toplandig: bolgeler oldugu,
boyutsal olarak daha kiigiik olanlarin ise muhtemelen CuAl, fazini isaret ettigidir.
Diger onemli veri ise 6zellikle B4C tanelerini sarmis goriiniimde olan bir diger
fazin varlig1 ve oksijence zengin oldugudur. Yer yer ince bir serit halinde B4C
tanelerinin ¢evresinde bitisik olarak toplanmis Si metalinin varlig1 da harita analiz

sonuclarindan goriilebilir.
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i 30um
d Bolge % Alan
B,C Al Al;BC
Ust 27,9 39,4 24,4
Orta 48,6 42,3 6,5
Alt 43,5 45,7 54

Sekil 5.5. B,C-Al

kompozitinin  kesitinden

hazirlanan numunenin (a) ist,

(b)

orta,

(c) alt bolgelerine ait SEM-BSE goriintiilerinin analizi, (d) faz miktarlar1 (Kirmizi

bolgeler AlsBC fazin1 gdstermektedir)
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Sekil 5.6. B4C-Al kompozitinin (a) SEM-BSE goériintiisi, (b) Zn, (¢) Cu, (d) Fe, (¢) Mn, (f) Si, (g)
Al, (h) Mg, (i) O, (j) C, (k) B elementlerine ait EDX haritalama sonuglari
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Sekil 5.6. B4C-Al kompozitinin (a) SEM-BSE goériintiisii, (b) Zn, (c) Cu, (d) Fe, (¢) Mn, (f) Si, (g)
Al, (h) Mg, (i) O, (j) C, (k) B elementlerine ait EDX haritalama sonuglar1

EDX cizgi analizleri B4C fazinin ¢evresinde bulunan ve taneleri saran bir
goriinimde olan bolgeler iizerinde odaklanarak gerceklestirilmistir (Sekil 5.7).
EDX ¢izgi analizleri de buralarda oksijence zengin ince bir tabaka halinde bir faz
bulundugunu gosterir niteliktedir. Oksijen disinda elde edilen elementler Si, Cu ve
Al’dur. Bu yapiy1 olusturan bolgelerin konumlarindan 6tiirii saglikli nicel nokta
analizleri buralarda yapilamamistir. Fakat oksijen gibi hafif bir elementin
yiikseklik farkindan ileri gelen bir yanilsama sonucu tespit edilip edilmediginin
anlagilmast bakimindan bu tip bolgelerin SEM-SE goériintiileri alinmis ve
topografya incelenmistir (Sekil 5.8).

Sonug olarak B4C ¢evresinde ¢ukur bir serit olustugu goriilmiistiir. Bu
noktada sorunun parlatmadan ileri gelmis olabilecegi, daha agik bir sekilde burada
mekaniksel olarak zayif ince bir tabaka halinde B4C tanelerini saran bir fazin
olustugu ve numune hazirlama sirasinda buradan olusan fazin uzaklagmis

olabilecegi diisliniilmektedir. Fakat, asil amact EBSD teknigi ile faz analizi olan
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calismanin zaman olarak ¢ok biiyiik bir kismini1 kaplamis olan optimum numune
hazirlama prosediirii ile hazirlanmis numunede dahi bdylesine bir topografik
yapinin (¢ukurlasmanin) olusmasi engellenememistir. Dolayisiyla, SEM numune
hazirlama ve analiz teknikleri olay1 agikliga kavusturmakta yetersiz kalmistir. Bu
nedenle FIB-lift-out teknigiyle bu bolgeden alinan bir numune TEM teknikleriyle
incelenerek burada bir bagka fazin m1 olustugu, yoksa sonucun topografyadan mi1

ileri geldigi aydinlatilmaya calisilmistir.
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Sekil 5.7. B4C-Al kompozitinde EDX ¢izgi analizi yapilan bolgeye ait, (a) SEM-BSE gériintiisii,
(b) genel sonuglar, (c) Cu, (d) Si, (e) Al, (f) O (g) C, (h) B elementlerinin ¢izgi analizi
boyunca degisim grafikleri
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Sekil 5.7. B4C-Al kompozitinde EDX ¢izgi analizi yapilan bolgeye ait, (a) SEM-BSE goriintiisii,
(b) genel sonuglar, (c) Cu, (d) Si, (e) Al, (f) O (g) C, (h) B elementinin ¢izgi analizi
boyunca degigim grafikleri (devam)
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Sekil 5.7. B4C-Al kompozitinde EDX ¢izgi analizi yapilan bolgeye ait, (a) SEM-BSE goriintiisi,
(b) genel sonuglar, (c) Cu, (d) Si, (e) Al, (f) O (g) C, (h) B elementinin ¢izgi analizi
boyunca degigim grafikleri (devam)

Sekil 5.8. B4C-Al kompozitinde B,C taneleri ¢evresindeki serit halinde ¢ukurlagmay1 gosteren
SEM-SE goriintiisii

5.1.3. B4C-Al kompozit malzemenin EBSD analizleri

Daha 6nce Anadolu Universitesi Malzeme Bilimi ve Miihendisligi
Boliimii’nde gergeklestirilen bir ¢alismada EBSD analizleri lizerinde etkili olan

parametreler belirlenmistir [54].
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Numune yiizeyinin piiriizsiiz ve parlak olmas1 gerekliligi EBSD
analizlerinin ~ yiikksek  verimlilikle gerceklestirilebilmesinde olmazsa
olmazlardandir. Bu amagla ilk ¢alismalar incelenecek malzemeye uygun optimum
numune hazirlama prosediiriiniin olusturulmasina yoneliktir. Bu anlamda otomatik
parlatma, kesit parlatma ve Micropol Polisher cihazi ile parlatma teknikleri
uygulanmistir. Numune yapisinda bulunan fazlarin B4C, Al3BC ve Al gibi ¢ok
farkli mekanik 6zelliklere sahip fazlar olmalar1 ve parlatma esnasinda ¢ok farkl
hizlarda asinmalar1 nedeniyle, tim numune hazirlama yontemlerinde karsilagilan
en biiylik sorun numune yiizeyinde olusan yiiksek miktarda topografya olmustur.
Topografyanin asgari diizeye indirilmesi otomatik parlatma teknigi ile miimkiin
olmus, pek cok farkli malzeme lizerinde basarili sonuglar veren kesit parlatma
teknigi ile numune hazirlamada uzun ugraslara ragmen diizgiin yiizeyler elde
edilememistir.

Otomatik parlatma siire¢ kosullarmin eniyilemesi gergeklestirildikten
sonra, numune yiizeyinde parlatmadan kaynakli olusmas1t muhtemel deformasyon
tabakasinin  giderilmesine yonelik kimyasal ve 1sil daglama teknikleri
uygulanmistir. Fakat farkli numune hazirlama tekniklerinde ve her bir numune
hazirlama asamasinda karsilasilan numunede bulunan fazlarin fiziksel ve kimyasal
Ozelliklerinin ¢ok farkli olmasindan kaynakli sorunlar, burada da bas gostermistir.
Numunede bulunan fazlarin tiimii i¢in ortak bir 1s1l daglama ya da kimyasal
daglama siireci bulunmadigindan, deneme yanilma yontemiyle yapilan ¢aligmalar
da sonugsuz kalmstir.

Bunun flizerine en iyi sonucu veren parlatma prosediirii uygulanmis
numuneler daha sonra C sputtering kaplama ile kaplanarak EBSD analizlerine
gecilmistir.

B4C-Al sisteminde XRD analizleri ile iist, orta ve alt bolgelerde farkl
miktarlarda fazlarin bulundugu belirlendiginden, EBSD ile faz analizleri bu
bolgelerden ayr1 ayr1 yapilmistir.

B4C-Al kompozitinin en iist kisminda uygulanan EBSD analiz sonuglar1
incelendiginde (Sekil 5.9), SEM-BSE goriintiisiinde, yapinin siyah, koyu gri, agik
gri ve beyaz renkli farkli kompozisyona sahip bolgelerden olustugu
goriilmektedir. XRD ve SEM analizlerinin (SEM-SE-BSE, EDX) yani sira,
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gorilintli analiz programi vasitasiyla ayrintili sekilde incelenen (sonuglar1 tezin
onceki kisimlarinda verilen) kompozit sisteminin mikroyapist taninmaktadir.
Dolayistyla, farkli kontrasta sahip bolgelerin hangi fazlar1 ya da kimyasal yapilari
gosterdigi biiyiik oranda bilinmektedir. Buna gore EBSD analizi yapilacak
bolgeden alinan SEM-BSE goriintlisiinden fazlarin mikroyapidaki yer ve
dagilimlar1 Ongoriilebilir. Ayni1 bolgeden aliman SEM-SE goriintiisii buradaki
topografya hakkinda bizi aydinlatmaktadir. Bu goriintiiden yola ¢ikarak, numune
yiizeyinde farkli kimyasal yapilarin bulundugu bolgelerde yiikseklik
farkliliklarinin olustugu sdylenebilir. Fakat daha Onceden de zaman zaman
aktarildig1 gibi sistemde elde edilen en diizgilin ylizeylerin topografik yapisi bu
sekilde olmaktadir.

EBSD faz haritasinda sar1 bélgeler AlsBC, kirmizilar B4C ve morumsu
pembe kisimlar Al fazin1 géstermekte ve sonu¢ daha once yapilan XRD ve SEM
analizlerini destekler niteliktedir. XRD nicel analiz sonuglari ile karsilastirma
yapilirken, EBSD analizleri ile belirlenen faz miktarlarinin alansal (% alan)
oldugu dikkate alinmalidir. Faz haritasinda herhangi bir faz ile eslestirilemeyen ve
siyah renkli kisimlar ¢bziimlenemeyen kisimlar olup, 6rnegin numunenin fiist
bolgesinin en iist kisimlarinda ¢okca bulunmaktadir. Bu ve benzeri bolgelerin
olusma sebebi SEM-SE goriintiisii incelendiginde agiga cikar (Sekil 5.9 (b)).
Buralardaki, topografik degisimin fazlaligi, yani yiikseklik farklari buralardan
yiiksek kalitede Kikuchi desenleri elde edilmesine imkan vermemis, golge efekti
nedeniyle faz analizini de imkansiz kilmistir. Desen kalite haritasinda beyaz
kisimlar desen kalitesinin yani elde edilen Kikuchi desen siddetinin en yliksek
oldugu kisimlardir. Desen kalite haritasinda, faz haritasinda ¢oziimlenememis bu
bolgelerden elde edilen Kikuchi desenlerinin ¢ok zayif oldugu/hi¢ olmadigi
gortlebilir (Sekil 5.9 (c)). Dolayisiyla, numunedeki topografya ¢ok net bir faz
haritasinin alinmasina imkan tanimamistir. SEM-SE goriintiisiinden yola ¢ikilarak
numunede var olan ylizey piirlizliiliigiiniin ¢cok fazla oldugu diisiiniilebilir. Burada
unutulmamasi gereken nokta sudur ki, EBSD analizi yapilacak numune yatayla
70°°1lik bir egimle konumlandirilmistir ve bu yiizden yiizey topografyast bu denli
yiiksek goriinmektedir. Ayrica, egim disinda, goriintii ilizerinde negatif etkiye

sahip bir diger faktor agiklik araliginin 120 pm olusudur.
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Dikkatli bir inceleme yapildiginda faz haritasinda tespit edilen fazlarin bir
biri igerisine geg¢mis bir halde bulundugu goriliir. Bunun baslica sebebi
topografya oldugu gibi bir diger neden numune yapisidir. Ornegin Al matris
icinde yayillmis sekilde bulunan c¢okelti fazlarinin varligindan 6nceden
bahsedilmisti. Ayrica, sistemde var olan kimyasal kompozisyon degisimi de ¢cok
cesitlidir. SEM-BSE goriintiisii (ve daha once yapilan analizler) incelendiginde,
yapida bulunan fazlar igerisinde yer yer farkli kompozisyon degisimlerini
gosteren bolgelerin varligr goriilmektedir. Bu ve benzeri gblgede kalan sorularin

cevaplari TEM analizlerinde aranmis ve sonuglar ileride verilmistir.

! 90um ' Electron Image 1

Sekil 5.9. B,C-Al kompozitinin iist bolgesinin EBSD analiz sonuglari, (a) SEM-BSE goriintiis,
(b) SEM-SE goriintiisii, (c) desen kalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlari ve
miktarlarini gosteren grafik (Hizlandirma voltaji: 20kV, Ag¢iklik: 120 pm, yiiksek akim,

degisken basing altinda, en az indekslenen bant sayisi: 6, en ¢ok ¢oziiniirliik hatasi: 2,5)
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' 90um ' Electron Image 1

: 90um ' Pattern quality map
Sekil 5.9. B,C-Al kompozitinin iist bolgesinin EBSD analiz sonuglari, (a) SEM-BSE goriintiisi,

(b) SEM-SE goriintiisii, (c) desen kalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlar1 ve
miktarlarini gosteren grafik (Hizlandirma voltaji: 20kV, Aciklik: 120 pm, yiiksek akim,

degisken basing altinda, en az indekslenen bant sayisi: 6, en ¢ok ¢oziiniirlik hatasi: 2,5)

(devam)
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Sekil 5.9. B,C-Al kompozitinin iist bolgesinin EBSD analiz sonuglari, (a) SEM-BSE gorintiisi,
(b) SEM-SE goriintiisii, (c) desen kalite haritasi, (d) faz haritasi, (¢) fazlar1 ve
miktarlarin1 gosteren grafik (Hizlandirma voltaji: 20kV, Aciklik: 120 pm, yiiksek akim,
degisken basing altinda, en az indekslenen bant sayisi: 6, en ¢ok ¢6ziiniirliik hatasi: 2,5)

(devam)
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Numune kesitinin ortasinda uygulanan EBSD analiz sonuglari
Sekil 5.10°da verilmektedir. EBSD c¢alismalari dncesinde ayrintili bir sekilde
incelenen mikroyapi taninmakta, buna gore siyah renkli tanelerin B,C, koyu gri
bolgelerin tepkime {riinii AIsBC, gri bolgelerin ise Al matris fazina ait oldugu
bilinmektedir.

SEM-SE goriintiisti, tipki tist bolgedeki gibi parlatma sirasinda B4C
tanelerinin az asindig1r buna ragmen matris ve tepkime sonucu olusan fazin daha
hizl1 asiarak B,4C tanelerinden daha derinde kaldiklarini géstermektedir. B4C fazi
cevresinde olusan ¢ukur serit ve genel numune topografyast EBSD faz analizi
sonuclarina olumsuz yonde etki edecektir.

Nitekim faz analiz sonucu incelendiginde, numune topografyasinin biiyiik
farkliliklar gosterdigi bolgelerde faz analizinin yapilamadigi goriilmiistiir. Buna
ragmen faz analiz sonucu genel olarak fazlarin bulundugu yerlerin net bir sekilde
goriilebilmesine olanak tammaktadir. Ozellikle AlsBC fazinin yiiksek oranda
tespit edilebildigi goriiliir. Dolayisiyla bu faz i¢in miktarsal anlamda dogru
yorumlar yapilabilmektedir. Buna gore AlzBC miktarinda numunenin iist kismina
gore bariz bir azalma s6z konusudur. Bu sonu¢ XRD nicel analiz sonuglarini
destekler niteliktedir.

Desen kalite haritasi, SEM-BSE ve SEM-SE goriintileri ile tespit
edilemeyen bazi bilgileri icermektedir. Sekil 5.10 (c)’de verilen desen Kkalite
haritasinda ¢erceve icindeki B4C tanesinin tek bir parca halinde olmadigi gibi bir
durum goriilmektedir. Bunun nedeni B4C’lin kismi olarak Al ile reaksiyona girmis
olmasi, tek bir tane olarak goriinen tanenin aslinda birden fazla taneden olusmasi
ya da tanenin kendi icinde degisik yonlenme bdlgeleri igeriyor olmasi olabilir.
Ayrica bazi taneler iizerinde parlatma agamalarindan kalma ¢izikler desen kalite
haritasinda goriilebilmektedir. Ayrica, Al3BC fazinin tespit edildigi kisimlara
denk gelen desen kalite degerlerinin oldukga yiiksek oldugu agik renklerinden de

anlasilmaktadir.
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! 90um ' Electron Image 1

: 90um Electron Image 1
Sekil 5.10. B,C-Al kompozitinin orta bolgesinin EBSD analiz sonuglari, (a) SEM-BSE

goriintiisti, (b) SEM-SE goriintiisii, (c) desen kalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlari
ve miktarlarini gosteren grafik (Hizlandirma voltaji: 20kV, Agiklik: 120 um, yiiksek
akim, degisken basing altinda, en az indekslenen bant sayisi: 6, en ¢ok ¢oziiniirlik

hatast: 2,5)
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: 90um ' Phase map
Sekil 5.10. B,C-Al kompozitinin orta bolgesinin EBSD analiz sonuglari, (a) SEM-BSE

goriintiisii, (b) SEM-SE goriintiisii, (¢) desen kalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlari
ve miktarlarin1 gosteren grafik (Hizlandirma voltaji: 20kV, Ag¢iklik: 120 pm, yiiksek
akim, degisken basing altinda, en az indekslenen bant sayisi: 6, en ¢cok ¢oziiniirlik

hatast: 2,5) (devam)
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Sekil 5.10. B4,C-Al kompozitinin orta bolgesinin EBSD analiz sonuglari, (a) SEM-BSE
goriintiist, (b) SEM-SE goriintiisii, (c) desen kalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlari
ve miktarlarin1 gosteren grafik (Hizlandirma voltaji: 20kV, Agiklik: 120 pm, yiiksek
akim, degisken basing altinda, en az indekslenen bant sayisi: 6, en gok ¢oziiniirliik

hatasi: 2,5) (devam)

Sekil 5.11’de numune kesitinin en altindan elde edilen EBSD analiz
sonuglar1 verilmektedir. SEM-BSE goriintiisii incelendiginde, yapida Al3BC
olusumunun ¢ok az oldugu goriilmektedir. SEM-SE goriintiisii incelendiginde
ozellikle B4C tanelerinin birbirlerine ¢ok yakin oldugu bolgelerde kalan matris
fazinda yiizey pirizliliginiin ¢ok fazla oldugu goriilmektedir. Buradan yola
cikarak daha oOnce de deginilen ¢ok sert olan B4C fazimin varligimin diger
kisimlarin diizgiin parlatiimasina engel oldugu bir kez daha goriilebilir.

Faz haritas1 incelendiginde, B4C tanelerinin yiliksek dogrulukla tespit
edilebildigi, diger yandan Al matrisin hemen hi¢ ¢oziimlenemedigi goriiliir. Bir
onceki paragrafta aciklanan durum nedeniyle, yani yine yiizey topografyasinin
olumsuz etkisiyle, Al matrisi diisik oranda ¢6ziimlenebilmistir. B4C taneleri
arasindaki boslugun biraz fazla oldugu bir boélgede, matrisin daha piiriizsiiz
oldugu ve sonugcta faz haritasinda bu bolgeye karsilik gelen alanda Al fazinin daha

yiiksek oranda c¢oziimlenebildigi tespit edilmistir. Topografya etkisi tam olarak
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astlmadigr miiddetce verimli EBSD analizlerinden bahsedebilmenin imkansizlig
bir kez daha goriilmiistiir.

Topografya uygun olmadigi zaman geriye sadece EBSD yazilim
ayarlarinin degistirilmesi secenegi kalir. Yapilan degisiklikler numuneden elde
edilen Kikuchi desenlerinin yazilimda kayitlh Kikuchi desenleri ile
karsilastirilmas1  sirasindaki  hata toleranslarinin  araliklarinin  arttirilmasi
seklindedir. Tolerans araliklar1 arttirildiginda onceden her hangi bir faz ile
eslestirilemeyen desen eslestirilebilir hale gelmektedir. Bu durumda yapinin
genelinde faz tespiti yapilabilir fakat sonuglar gilivenilir olmamaktadir.
Sekil 5.12°de EBSD yazilim ayarlar1 degistirilerek yapilan bir analiz sonucu 6rnek
olarak verilmistir. Burada c¢oziimlenemeyen faz miktar1 azaltilmis olmasina
ragmen (Sekil 5.12 (e)), faz haritasi incelendiginde ve SEM-SE, BSE goriintiileri

ile karsilastirildiginda, B4C faz1 harig, sonucun giivenilirliginin az oldugu goriiliir.

: 90um Electron Image 1
Sekil 5.11. B,C-Al kompozitinin alt bolgesinin EBSD analiz sonuglari, (a) SEM-BSE gorintiist,

(b) SEM-SE gorintiisti, (¢) desen Kkalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlar1 ve
miktarlarin1 gosteren grafik (Hizlandirma voltaji: 20kV, Aciklik: 120 pm, ytiksek
akim, degisken basing altinda, en az indekslenen bant sayist: 6, en ¢ok ¢oziiniirlik

hatasi: 2,5)
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: 90um ' Electron Image 1

! 90um ' Pattern quality map
Sekil 5.11. B,C-Al kompozitinin alt blgesinin EBSD analiz sonuglar1, (a) SEM-BSE gériintiisii,

(b) SEM-SE goriintiisii, (c) desen kalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlar1 ve
miktarlarin1 gosteren grafik (Hizlandirma voltaji: 20kV, Aciklik: 120 pm, yiiksek
akim, degisken basing altinda, en az indekslenen bant sayist: 6, en ¢ok ¢oziiniirlik

hatasi: 2,5) (devam)
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Sekil 5.11. B4C-Al kompozitinin alt bolgesinin EBSD analiz sonuglari, (a) SEM-BSE goriintiis,
(b) SEM-SE goriintiisii, (c) desen kalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlar1 ve
miktarlarin1 gosteren grafik (Hizlandirma voltaji: 20kV, Aciklik: 120 pm, ytiksek
akim, degisken basing altinda, en az indekslenen bant sayisi: 6, en ¢ok ¢oziiniirliik
hatast: 2,5) (devam)
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! 90um ' Electron Image 1
Sekil 5.12. B,C-Al kompozitinin orta bolgesinin toleranslar degistirilerek elde edilen EBSD

analiz sonuglari, (a) SEM-BSE goriintiisti, (b) SEM-SE gorintiisii, (c) desen kalite
haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlar1 ve miktarlarin1 gosteren grafik (Hizlandirma
voltaji: 20kV, Aciklik: 120 pm, yiliksek akim, degisken basing altinda, en az

indekslenen bant sayisi: 6, en ¢ok ¢oziiniirliik hatasi: 3) (devam)
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! 90um ' Phase map

Sekil 5.12. B,C-Al kompozitinin orta bolgesinin toleranslar degistirilerek elde edilen EBSD
analiz sonuglari, (a) SEM-BSE goriintiist, (b) SEM-SE gorintiisii, (c) desen kalite
haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlar1 ve miktarlarin1 gosteren grafik (Hizlandirma
voltaji: 20kV, Agiklik: 120 pm, yiiksek akim, degisken basing altinda, en az

indekslenen bant sayist: 6, en ¢ok ¢oziiniirliik hatasi: 3) (devam)
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Sekil 5.12. B,C-Al kompozitinin orta bolgesinin toleranslar degistirilerek elde edilen EBSD
analiz sonuglari, (a) SEM-BSE goriintiisii, (b) SEM-SE goriintiisii, (c) desen kalite
haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlari ve miktarlarint gosteren grafik (Hizlandirma
voltaji: 20kV, Aciklik: 120 pm, yiiksek akim, degisken basing altinda, en az

indekslenen bant sayisi: 6, en ¢ok ¢oziiniirliik hatasi: 3) (devam)

5.1.4. B4C-Al kompozit malzemenin TEM analizleri

TEM analizleri ile amaglanan, EBSD analiz sonuglarinda acgiklanamayan
durumlarin aydmnlatilmasim1 saglamaktir. Farkli bolgelerden elde edilen faz
haritalarinda, fazlarin birbiri igerisinde ¢Ozlinmiis bir yapidaymis gibi oldugu
goriilmektedir. Bunun nedenlerinden ilgili kisimlarda bahsedilmistir. Ayrica,
literatiir arastirmalar1  sirasinda buna benzer durumlarda farkli sistem
konfigiirasyonlar1 (EBSD ve EDX analizlerinin es zamanli yapilmasina olanak
tantyan sistem) gerektigi bildirilmektedir [56]. Buna ragmen, numunenin
mikroyapisal incelemelerinden yola ¢ikilarak, sorunun baska nedenlerden
kaynaklanabilme olasiligmin bulundugu gériilmiistiir. Ornegin matris fazinda
genis alanlara yayillmis durumda bulunan c¢okelti fazlari, numuneden faz
analizlerinin dogru bir sekilde yapilmasi i¢in gerekli olan yliksek kalitede desen

elde edilmesini engellemis olabilir. Cokelti fazlarinin ¢ok kiigiik boyutlu olmalar1
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nedeniyle kimyasal yapilari SEM-EDX analizleri ile tespit edilememistir. XRD
analizlerinde bulunan CuAl; fazinin bir kisminin matris iginde yayilmig durumda
bulunan ¢okelti fazlara ait oldugu diisiiniilmekle birlikte, bu bdlgelerin TEM
teknikleri ile analiz edilip, EBSD sonuglarinin eksiksiz olarak yorumlanabilmesini
saglamak tezin konusu geregi zorunlu olan bir durum olarak kendini gostermistir.
Ayrica, yapida matris fazi disinda ¢éziimlenemeyen bolgeler bulunmaktadir. Bir
baska durum, ornegin B4C tanelerinin tam olarak tespit edilemeyip yapida
bulunan baska fazlarin bu bélgelerde gériinmesi gibi sorunlarin varhigidir. Ilgili
kisimda tespit edilen, B4C fazimni cevreleyen bir yapinin ayr1 bir faz ya da
kompozisyonca degisik bir bolge mi oldugu yoksa yiikseklik farkindan kaynakli
bir yanilsamaya mi1 sebep oldugunun belirlenebilmesi i¢in de TEM tekniklerinin
kullanimi zorunlu olmustur.

Sekil 5.13’de B4C-Al kompozit malzemesinin farkli kontrasta sahip ve
daha once incelenmis bolgelerinden (Bkz. Sekil 5.6) FIB-lift-out teknigi ile TEM
analizleri i¢in alinan numuneler goriilmektedir. Burada amagc, varsa arayiizdeki
fazlarin  arastirtlmast  oldugu kadar, diger fazlarin igerisindeki farkli
kompozisyonlarin da tespit edilebilmesini saglamaktir.

FIB ile hazirlanan B4C-Al arayiizeyinin genel mikroyapisin1 gosteren
STEM HAADF goriintiisii ve bu goriintiintin farkli bolgelerinden alinmis STEM
HAADF goriintiileri gosterilmistir (Sekil 5.14). Fazlarin igerisinde dagilmis halde
bulunan pek ¢ok cokelti tespit edilmistir. Ozellikle Sekil 5.14 (b)’de Al matristen
alman STEM HAADF goriintiistiniin Al matris i¢indeki arayiizden uzak olan
kisimlar1 incelendiginde nano boyutlu yogun cokelti fazlarinin varligr net bir

bicimde goriilebilmektedir. B4C tanelerini saran bir yapmin varhigindan da soz
edilebilir (Sekil 5.14 (c) ve (d)).

61



976
SE MAG: 2500 x HV: 20.0 k¥ WD:9.4 mm

BsC  arayiiz

=
B
o
o
=
>

Al matris

Al
matris

Sekil 5.13. SEM-BSE goriintiisiinde ¢erceve igindeki bolgelerden alinan, (a ve b) B4C-Al

arayuziind, (¢ ve d) B4C-Al;BC arayiiziinii iceren FIB numuneleri
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Sekil 5.14. (a) FIB ile hazirlanan B,C-Al arayiizeyi genel STEM HAADF goriintiisii (b) Al
matristen alinmis STEM HAADF goriintiisii (c) arayliziin B,C’e yakin kismindan
alinmis STEM HAADF goriintiisii, (d) arayiizden alinmig STEM HAADF goriintiisii
[60]

B4C-Al3BC arayiiziinii iceren FIB numunesi {izerinde de benzer ¢alismalar
yapilmistir. STEM HAADF goriintiileri incelendiginde, 6zellikle AlsBC fazinin
B,C fazina yakin oldugu bdlgelerde yogun cokelti olusumu tespit edilmistir
(Sekil 5.15). Cokeltiler Al3BC fazina dogru gidildik¢e daha seyrektir.
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Sekil 5.15. (a)B4C-Al3BC arayiizeyi FIB numunesi genel STEM HAADF goriintiisii, (b) B4C-
Al3BC arayiizeyine yakin bolgedeki, (c) uzak bolgedeki ¢okeltilerin STEM HAADF
goriintiisii [60]

TEM analizleri genel olarak degerlendirildiginde, numune mikroyapisinin
nanometre boyutunda pek ¢ok ¢okelti igerdigi goriilmiistiir. Topografya etkisi goz
ardi edildiginde, SEM analizleri ile sadece matris fazinda gozlemlenebilmis
cokelti olusumu nedeniyle bu bolgelerde yanlis indeksleme ve ¢éziimlenemeyen
kisimlar agiklanabilmisti. TEM analizleri gostermektedir ki ¢okelti fazlar1 ve
kimyasal kompozisyon degisimleri numunenin genelinde rastlanilan bir
durumdur. Bu sonuca goére, bu olusumlarin desen eldesi ve indekslenmesinde

olumsuz etkiler yaratmasi ve EBSD faz haritalarina etki etmesi olasidir.
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5.2. SizsNs-Al Kompozit Malzeme Sistemi
5.2.1. SizNs-Al kompozit malzemenin XRD analizleri

1200°C’de 1 saat emdirme yapilmis numunenin XRD analiz sonuglarina
gore yapida AIN, Al, Si ve CuAl; fazlar1 yer almaktadir (Sekil 5.16). Baslangig
tozu olarak kullanilan SizNs’iin emdirme sirasinda Al ile tepkimeye girerek
tamamen tiiketildigi goriilmiistiir. XRD analiz sonuglarinda tespit edilen Si da bu
reaksiyonun iirlinii olarak karsimiza c¢ikar. CuAl, fazi, kullanilan Al-7075
alasimindan gelen Cu ile emdirme sirasinda yapiya giren Al’un reaksiyonu sonucu

olusan bir tepkime iiriinii olup yapida ¢ok az miktarda bulunmaktadir.
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Sekil 5.16. SisN4-Al yigin numunesinin Kesitinin orta bolgesinden alinan, (a) XRD spektrumu,
(b) nicel XRD sonuglari
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5.2.2. SizsN4-Al kompozit malzemenin genel karakterizasyonu

Sekil 5.17°de SizsN4-Al kompozitine ait SEM-BSE goriintiisii ve EDX alan
analiz sonuglar1 verilmektedir. Goriildiigii iizere karma yapida tane boyutu ¢ok
incedir (nm boyutlarinda). Tane boyutunun ¢ok ince olmasi ve numunedeki
kimyasal kompozisyon gegislerinin net olmamasi nedeniyle bu numunede ayrintili
EDX analizleri uygulanmamistir. EDX alan analizlerinin yapildigi bolgeden
alinan harita analiz sonuglarinda, Cu ve Fe alasim elementlerince zengin bolgeler

ile Al ve Si elementlerinin yapidaki dagilimi goriilmektedir (Sekil 5.18).

s 1 15 2 25 3 35 4 45 E 55 & 65 7 75 El
Full Scale 1555 ofs Cursor: -0.011 (4168 cis) ke

Atomca %

Al N Si C O | Cu | Mg | Fe

38,54 | 32,16 | 16,17 | 8,64 | 3,7 | 0,35 | 0,26 | 0,18

Sekil 5.17. SizN4-Al kompozitinin, (a) SEM-BSE goriintiisii, (b) EDX alan analiz sonuglari
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10Mm

Sekil 5.18. SizN4-Al kompozitinin, (a) Cu, (b) Fe, (c) Si, (d) Al, () N elementlerine ait EDX
haritalama sonuglar1
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5.2.3. SizNs-Al kompozit malzemenin EBSD analizleri

Sekil 5.19’da SizsN4-Al kompozitinin EBSD analiz sonuglari verilmektedir.
Numune mikroyapisi son derece incedir, Al ve Si elementlerinin atom
numaralarinin pes pese (swrasiyla 13 ve 14) olusu nedeniyle SEM-BSE
goriintiilerinde elde edilecek kontrast farki ¢ok azdir. Numunenin bu 6zelliklerine
ek olarak, EBSD analizi yapilacak numunenin 70° egimli konumlandirilmisg
olmasi, ¢aligma aralifinin ¢ok yiiksek olusu ve 120 pum agiklik araliginda
goriintiilemenin yapilmis olmasi nedeniyle SEM-BSE goriintiisiinden net veriler
almak ve yorumda bulunmak zordur. Ayni sekilde, numuneden elde edilen desen
kalite haritasinda da hangi fazin/fazlarin bulundugu boélgelerden yiiksek desen
kalitesi elde edildigi anlasilamamaktadir. EBSD faz haritas1 ile eslestirme
yapildiginda AIN olarak tespit edilen bolgelerde diisiik desen kalitesi, diger
fazlarin bulundugu kisimlarda ise daha yiiksek desen kalitesi elde edildigi goriilse
de elde edilen fazlarin varligin1 gdsteren net verilerin farkli tekniklerle birbirini
dogrular sekilde elde edilemeyisi nedeniyle yorum yapmaktan kacinilmaktadir. Si
ve Al’un birbirleri igerisinde ¢oOziiniirliiklerinin yiiksek olusu (Sekil 5.20)
nedeniyle Si-Al kati ¢ozeltisinin ¢ok farkli degerlerdeki kompozisyonlari igin
teker teker faz tamimlayip EBSD yazilimina eklemenin pratikte imkansiz olmasi,
EBSD yaziliminda tolerans degerlerinin oldukca yiliksek tutulmasini zorunlu
kilmistir. Tolerans degerleri diisiik tutuldugunda ¢oziimlenemeyen alan miktari
cok fazladir. Fakat girilen tolerans degerleri genel karakterizasyon sonuclari ile
celismeyecek sekilde, mantikli sonuglar alinmasini engellemeyecek ve spekiilatif
sonuglara neden olmayacak araliklarda tutulmustur.  Sonug¢ olarak, Si ve Al
fazlar1 arasinda EDX-EBSD es zamanli analizi olmadan dogru faz tespitinin
yapilamayisi [56], tane boyutu bu denli ince numunelerdeki kimyasal
kompozisyonun belirlenmesinde yalnizca TEM tekniklerinin gecerli olmasi [49]
ve yukarida agiklanan diger nedenlerden otiirti SisN4-Al kompoziti icin EBSD
teknigiyle faz analizinin uygun olmadigi belirlenmistir.

Mikroyapiin daha anlasilir hale gelmesi ve numunedeki farkli kimyasal
kompozisyona sahip bdlgelerin analizlerinin gerceklestirilebilmesi amaciyla TEM

tekniklerine basvurulmustur.
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! 10um ' Pattern guality man
Sekil 5.19. SizN4-Al kompozitinin EBSD analiz sonuglari, (a) SEM-BSE goriintiisii, (b) desen
kalite haritasi, (C) faz haritasi, (d) fazlar1 ve miktarlarini gosteren grafik (Hizlandirma
voltaji: 25kV, Aciklik: 120 pm, yiiksek akim, degisken basing altinda, en az

indekslenen bant sayist: 6, en ¢ok ¢oziiniirliik hatasi: 5)
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Sekil 5.19. SisN4-Al kompozitinin EBSD analiz sonuglari, (a) SEM-BSE goriintiisii, (b) desen
kalite haritasi, (C) faz haritasi, (d) fazlar1 ve miktarlarimi gésteren grafik (Hizlandirma
voltaji: 25kV, Aciklik: 120 pm, yiliksek akim, degisken basing altinda, en az

indekslenen bant sayist: 6, en ¢ok ¢oziiniirlikk hatasi: 5) (devam)
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Sekil 5.20. Al-Si faz diyagranu

5.2.4. SizN4s-Al kompozit malzemenin TEM analizleri

SizN4-Al sisteminde iiretilen karma yapilardan elde edilen EBSD analiz
sonuglarinin  giivenilir olup olmadiginin belirlenebilmesi amaciyla TEM
tekniklerine bagvurulmustur. Sekil 5.21 (a) ve (b)’de incelenen karma yapidan
elde edilen STEM-HAADF goriintiileri sunulmaktadir. Sekil 5.21°de goriildiigi
tizere bu bolgede numunede oldukca fazla miktarda metal faz bulunmaktadir.
Mevcut seramik tanelerin ise tane boyutu olduk¢a incedir. Boylesine ince yapili
ve farkli kimyasal kompozisyonlara sahip bolgelerin EBSD analizleri ile tespitinin
olanaksiz oldugu ve bdyle durumlar i¢in TEM tekniklerinin tek giivenilir yontem
oldugu belirtilmistir [49]. Numunede bulunan fazlarin mikroyapidaki dagilimlar
EBSD analizleri ile genel olarak ortaya konulabilmis ve elde edilen nicel sonuglar
XRD analiz sonuglar1 ile de desteklenebilecek nitelikte olsa da, sonuclarin
gecerliligi TEM analizleri ile ortaya konulamamistir. Boyle bir numunede genel
bir bilgi elde etmek amaciyla yapilan faz analizinde uygun teknigin XRD oldugu,
nanometre boyutundaki fazlarin ise tespit edilip ayr1 ayr1 kimyasal
kompozisyonlarinin belirlenebilmesi i¢in gecerli tekniklerin TEM teknikleri

oldugu sonucuna ulasilmistir.
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Sekil 5.21. SizN4-Al kompozitinin  farkli  bolgelerden c¢ekilen STEM-HAADF  goriintileri
(a) 200 kX, (b) 400 kX [60]
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5.3. SiC-B,4C-Al Sistemleri
5.3.1. 50kSiC-50iB4C-Al kompozit malzeme
5.3.1.1. 50kSiC-50iB4C-Al kompozit malzemenin XRD analizleri

Kompozit malzeme iiretiminde kullanilan SiC tozu yiliksek miktarda
Moissanite-6H fazindan olusup, XRD spektrumu Sekil 5.22(a)’da verilmektedir.
Kompozit malzemede XRD analiz sonuglarina gore, SiC, Al, Si, Al3sBC, B4C ve
Al,C; fazlari yer almaktadir (Sekil 5.22(b)). Nicel XRD sonuglarina gore tepkime
tirlinii olan Al4C3 fazinin olusumu ¢ok azdir. Emdirme islemi oncesi hazirlanan
peletlerde kullanilan B4C ve SiC tozlarinin agirlikga oranlari % 50-50’dir. Bu
durum dikkate alindiginda emdirme sirasinda yapida bulunan SiC’iin daha fazla
tiketilip tepkime Uriinii olusumuna katildig1 sdylenebilir. Emdirme isleminde Si
metalinin kullanilmamas1 yani sisteme metalik olarak sadece Al girisi oldugunun
bilinmesi, nicel sonuglarda ortaya ¢ikan Si metalinin tamamen SiC’iin Kimyasal

ayrisimi sonucu ortaya ¢iktiginin bir gostergesidir.
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Sekil 5.22. (a) Baglangi¢ tozu olarak kullanilan SiC’iin, (b) 50kSiC-50iB,C-Al kompozitinin XRD
spektrumu ve (c) 50kSiC-50iB,C-Al kompozitinin nicel XRD sonuglar1 (toz numune)
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Sekil 5.22. (a) Baslangi¢ tozu olarak kullanilan SiC’in, (b) 50kSiC-50iB,C-Al kompozitinin

XRD spektrumu ve (c) 50kSiC-50iB,C-Al kompozitinin nicel XRD sonuglar1 (toz

numune) (devam)
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5.3.1.2. 50kSiC-50iB4C-Al kompozit malzemenin genel karakterizasyonu

SEM-BSE goriintiileri incelendiginde, kaba tanelerin yapiin geneline
homojen bir sekilde yayildigi goriilmektedir. Bununla birlikte ince tanelerin
yapinin {ist ve alt kisimlarinda kiigiik 6bekler olusturdugu, orta kisimda ise bu
Obeklerin daha biiyiik yapida olduklar1 goriilmektedir. Kimyasal analiz asamasina
gecilmeden, SEM-BSE goriintiilerindeki kontrast farkindan ve tiretimde kullanilan
SiC tozunun kaba, B4C tozunun ince tane boyutuna (sirasiyla, 23 ve 1,5 um (dsp ))
sahip oldugu bilindiginden kaba ve ince taneler, sirasiyla, SiC ve B4C taneleridir
denebilir (Sekil 5.23). En ist kisimdan aliman BSE goriintiisii, yapinin bu
bolgesinde Al alasim elementlerinin neredeyse bir tabaka halinde birikmis
oldugunu gostermektedir (Kullanilan alasim Al 7075 olup Cizelge 4.1°de igerdigi
alasim elementleri verilmektedir). Buralarda reaksiyon fazlarinin da olustugu
acikca goriilmekle birlikte orta ve alt bolgelerde nerelerde olustuklari yapinin
inceliginden otiirii gériilememektedir (Sekil 5.23).

EDX nokta analiz sonuglarina gore (Sekil 5.24), yapida yer alan biiyiik
tanelerin  SiC, ince yapili tanelerin B4C olduklar1 kimyasal analiz ile
desteklenmektedir. Bu tanelerin arasinda, alasim elementlerinin &beklesmis
cokeltiler halinde yer aldig1 ve yer yer kontrast degisimlerinden B4C taneleri ile i¢
ice gecmis tepkime {irlinlerinin olustugu goriilmektedir. Ayrica, SiC tanelerinin
ince bir faz tabakasi ile sarildig1 ve B4C tanelerinin bu tabakadan sonra geldigi
goriilmektedir (Sekil 5.24). Bu tip bolgelerden yapilan EDX ¢izgi analizleri, SiC
tabakasini saran yapmin Al oldugunu gostermektedir (Sekil 5.25). EDX haritalari
da 6zellikle SiC tanelerinin yerlerini Si haritasi yardimiyla gdstermistir. C haritasi,
bu elementin yapmin tamaminda bol miktarda var olmasi ve ayrica hafif bir

element olusu nedeniyle, anlamli degildir (Sekil 5.26).
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Sekil 5.23. 50kSiC-50iB,C-Al kompozitinin kesitinden hazirlanan numunenin, (a) ist, (b) orta ve
(c) alt bolgelerine ait SEM-BSE goriintiileri
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e Fnul\‘ SESIEDTSQZi cts (;ursur. ,; USEM [95322 cigl) 25 ’ o ¢ “ ¢ 5 ° o ’ " Eke\/
Atomca %
Bolge B C Al Si Cu Mg Cr O Olasi Fazlar
1 57,45 42,55 SiC
2 79,3 | 10,59 | 6,24 1,85 2,02

3 643 | 9,32 | 12,11 | 1,12 | 0,27 | 1,47 | 11,41
Sekil 5.24. 50kSiC-50iB,C-Al kompozitinin, (a) SEM-BSE goriintiisii, (b) 1, (¢) 2, (d) 3 numarali

bolgelerinden alinan EDX nokta analizleri, (€) nicel sonuglar
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Sekil 5.25.
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50kSiC-50iB,C-Al kompozit sisteminde EDX ¢izgi analizi yapilan bélgeye ait,
(&) SEM-BSE gorintiisii, (b) genel sonuglar, (c) Si, (d) Al, (¢) O, (f) C, (g) B

elementlerinin ¢izgi analizi boyunca degisim grafikleri
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Sekil 5.25. 50kSiC-50iB,C-Al kompozit sisteminde EDX ¢izgi analizi yapilan bolgeye ait,
(a) SEM-BSE goriintiisii, (b) genel sonuglar, (c) Si, (d) Al, (e) O, (f) C, (g) B

elementlerinin ¢izgi analizi boyunca degisim grafikleri (devam)
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Sekil 5.26. 50kSiC-50iB,C-Al kompozitinin, (a) BSE goriintiisii, (b) Si, (¢) Al, (d) C ve (e) B

elementlerine ait EDX haritalama sonuglari
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5.3.1.3. 50kSiC-50iB4C-Al kompozit malzemenin EBSD analizleri

50kSiC-50iB4C-Al  kompozitinin EBSD analizi yapilan bdolgesinin
SEM-BSE goriintiisii Sekil 5.27(a)’da verilmektedir. SEM-SE goriintiisii
(Sekil 5.27(b)), uygulanan otomatik parlatma prosediirii sonucu elde edilen
numune yiizeyi hakkinda bilgi verir. Buna goére parlatma prosediiriiniin uygun
oldugu sdylenebilir.

B4C-Al sisteminde kesit boyunca mikroyapidaki kompozisyon degisiminin
bu sistemde daha az goriilmesinden 6tiirii EBSD analizleri yalnizca kesitin orta
bolgesinden yapilmistir. Nicel XRD analizlerinde miktarca % 1’in altinda oldugu
tespit edilen Al4Cs fazi EBSD analizlerinde yer almamaktadir. EBSD faz haritasi
incelendiginde (Sekil 5.27(d)), yapmin genelindeki fazlarin tespit edilebildigi
goriilmektedir. Bu durum biiylik oranda yiizey kalitesine (en azindan farkli fazlar
arast yiikseklik farkinin ¢ok olmayisina) baglidir. B4C-Al sisteminde ozellikle
matristeki fazlarin gorsel olarak ayrintili bir sekilde tespit edilemeyisinin
sebeplerinden en onemlisi bu bolgelerde yiizeyin iyi bir sekilde parlatilamayist
olmustur. B4C tanelerinin yiiksek aginma direnci nedeniyle az asinip yiizeylerinin
yiiksekte kalmasi sorunu yiizey Kkalitesini Onemli oOlglide dislirmiistiir.
50kSiC-50iB4C-Al sisteminde ise bu sorun B4C-Al sistemindeki kadar agiga
cikmamigtir. Buna ragmen ~%36 (alansal) ¢oziimlenemeyen faz miktar1 ortaya
cikmistir  (Sekil 5.27(e)). Desen kalite haritasinda (Sekil 5.27(c)) matris
bolgelerinde diisiik desen kalitesi ve faz haritasinda 6zellikle bu bolgelerin
coziimlenemeyisi birlikte degerlendirildiginde sonucun bu bolgelerden elde edilen
desen kalite degerlerinin diislik olmasindan ortaya ¢iktig1 agiktir.

Sekil 5.27(e)’de verilen miktarsal siralama ile nicel XRD sonuglarinin
uyumlu olmadig1 goriilmektedir. Yukarida da agiklandig: gibi, ¢éziimlenemeyen
fazlar matriste bulunan fazlardir ki B4C faz1 tam olarak tespit edilemeyen asil
fazdir. Cozlimlenemeyen kismin biiyiik boliimiiniin matris (Al ve Si) ve B4C’e ait
oldugu hesaba katilip bu miktar tespit edilen B4C ve Al miktarina eklenirse
siralamanin tipki1 XRD sonuglarindaki gibi olacagi 6ngoriilmektedir. Ayrica, XRD

sonuglarinda faz miktarlariin % agirlik olarak verildigi de unutulmamalidir.
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' 70um ' Electron Image 1
Sekil 5.27. 50kSiC-50iB,C-Al kompozitinin EBSD analiz sonuglari, (a) SEM-BSE goriintiisii,

(b) SEM-SE goriintiisii, (c) desen kalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlar1 ve

miktarlarin1 gosteren grafik (Hizlandirma voltaji: 25kV, Aciklik: 120 pm, yiiksek
akim, degisken basing altinda, en az indekslenen bant sayisi: 6, en ¢ok ¢oziiniirlik

hatasi: 2,5)
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Sekil 5.27. 50kSiC-50iB4C-Al kompozitinin EBSD analiz sonuglari, (a) SEM-BSE goriintiisi,
(b) SEM-SE goriintiisii, (c) desen kalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlar1 ve
miktarlarini gosteren grafik (Hizlandirma voltaji: 25kV, Ag¢iklik: 120 pm, yiiksek
akim, degisken basing altinda, en az indekslenen bant sayisi: 6, en ¢ok ¢oziiniirliik

hatasi: 2,5) (devam)
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Sekil 5.27. 50kSiC-50iB4C-Al kompozitinin EBSD analiz sonuglari, (a) SEM-BSE goriintiisi,
(b) SEM-SE goruntiisii, (¢) desen kalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlar1 ve
miktarlarini gosteren grafik (Hizlandirma voltaji: 25kV, Agiklik: 120 pm, yiiksek
akim, degisken basing altinda, en az indekslenen bant sayisi: 6, en gok ¢oziiniirliik

hatast: 2,5) (devam)
5.3.1.4. 50kSiC-50iB4C-Al kompozit malzemenin TEM analizleri

EBSD faz analizleri sonucunda sistemde bulunan fazlarin tam olarak
cozlimlenemedigi gorlilmiistiir. Bunun nedenleri mevcut veriler 1s1ginda ilgili
kisimlarda agiklanmigtir.  50kSiC-50iB,C-Al  kompozitine ait SEM-BSE
gorilntiileri ve SEM-EDX sonuglart numune mikroyapisinin ¢ok karmasik oldugu
sonucunu vermektedir.

B4C-Al sisteminde yapilan TEM analizleri yapinin geneline yayilmis en az
bir boyutu 1 pm’den kiiciik ve ¢ok ¢esitli kimyasal kompozisyona sahip fazlarin
bir arada bulundugunu kanitlamistt. Bu durumun EBSD faz analizinde
cozlimlenemeyen miktar1 arttirdigr gegerli gerekgeleri ile birlikte verilmisti.
Yapisindaki fazlarin tamaminin ¢ok ¢ok ince tane boyutuna sahip oldugu tespit
edilen SizN4-Al sistemi igin ise EBSD teknigi ile faz analizinin uygun olmadigi
belirtilmisti (Bakiniz bolim 5.1 ve 5.2). 50kSiC-50iB4C-Al kompozitinde de

benzer bir durumun olup olmadiginin arastirilmasi ve EBSD faz analizlerinde
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¢oziimlenemeyen kisimda muhtemel sorunun/sorunlarin daha iyi agiklanabilmesi
amaciyla TEM analizleri gergeklestirilmistir. B4C-Al kompozitinin daha kaba bir
mikroyapiya sahip olusu sadece TEM analizine ihtiya¢ duyulan bolgelerin FIB-
lift-out teknigi ile hazirlanip incelenmesine olanak tanimistr. 50kSiC-50iB,C-Al
kompozitinde numune hazirlama yontemi olarak iyon dilimleme tercih edilmistir.
Bunun nedeni yapinin ¢ok daha ince ve karmasik olmasidir. Boyle bir numunede
SEM analizleri sonucu belirlenebilen spesifik bir bolgenin olmayis1 FIB-lift-out
teknigi ile numune hazirlamay1 anlamsiz kilmistir.

STEM HAADF goriintiilerindeki farkli kompozisyona sahip bdlgelerden
yap1 kimyasal olarak karmasik oldugu goriilebilmektedir (Sekil 5.28). Fazlarin
biiyiilk boliimiiniin mikron alt1 tane biiyiikliiklerine sahip oluslari, SEM
tekniklerindeki numune-elektron  demeti  etkilesimi g6z  Oniinde
bulunduruldugunda, ¢evrelerinden ayr1 kimyasal analizlerini de imkansiz hale
getirmektedir. Ayrica, farkli fazlarin st iiste geldigi bolgelerde, yine numune-
elektron demeti etkilesimine gore, her iki fazdan da kirinim deseni eldesi
miimkiindiir. SEM teknikleri ile incelemede bu durumun olma olasiligi, ¢ok
aciktir ki TEM teknikleri ile analize gore ¢ok daha yiiksektir. Buna ragmen STEM
HAADF goriintiileri incelendiginde, kalinlik etkisinden otiirii alt tabakalardaki
kimyasal degisimler goriilebilmektedir.

TEM analizleri ile dahi kimyasal analizin ¢ok uygulanabilir goriinmedigi
bu tip bir numunede 6zellikle kaba tane boyutuna sahip fazlar disinda EBSD

teknigi ile faz analizinin uygun bir teknik olmadig1 yargisina varilmistir.

Sekil 5.28. Iyon dilimleme yontemi ile hazirlanan 50kSiC-50iB,C-Al numunesinin genel STEM
HAADF gériintiileri [60]
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5.3.2. 85kSiC-15iB4C-Al Kompozit Malzeme
5.3.2.1. 85kSiC-15iB4C-Al kompozit malzemenin XRD analizleri

Kompozit malzemede kullanilan SiC tozu 50kSiC-50iB4C-Al sisteminde
de kullanilan tozdur (Sekil 5.22(a)). XRD analiz sonuglarina gore, SiC, Al, Si,
Al3BC ve B4C fazlar1 yapida yer almaktadir (Sekil 5.29).

Emdirme islemi Oncesi hazirlanan peletlerde kullanilan B4C ve SiC
tozlarmin agirlikga oranlart % 85-15°dir. Bu durum nicel analiz sonuglarinda
dikkate alindiginda, 50kSiC-50iB4C-Al sistemindekine benzer sekilde emdirme
sirasinda yapida bulunan SiC’iin daha fazla tiiketilip tepkime iirinii olusumuna
katildig1 sOylenebilir. Emdirme isleminde Si metalinin kullanilmamas1 yani
sisteme metalik olarak sadece Al girisi oldugunun bilinmesi, nicel sonuglarda
ortaya c¢ikan Si metalinin tamamen SiC’iin kimyasal ayrigimi sonucu ortaya

ciktiginin bir gostergesidir (Sekil 5.29).
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Sekil 5.29. 85kSiC-15iB,C-Al kompozitinin (a) XRD spektrumu, (b) nicel XRD sonuglari (toz

numune)
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B,C Al SiC Al;BC Si

11,69 +- 0,85 11,70 +- 0,53 | 60,40 +- 2,06 10,15+-0,42 | 6,04 +- 0,26

Sekil 5.29. 85kSiC-15iB,C-Al kompozitinin (a) XRD spektrumu, (b) nicel XRD sonuglari (toz

numune) (devam)

5.3.2.2. 85kSiC-15iB4C-Al kompozit malzemenin genel karakterizasyonu

85kSiC-15iB4C-Al kompoziti 50kSiC-50iB4C-Al kompoziti ile ayni
baslangi¢ tozlar1 ve Al alagimi kullanilarak {iretildiginden, genel mikroyapi
yorumlarinda sadece SEM-BSE goriintiilerindeki karsitlik farkliliklar1 ve yapilarin
tane boyutlarindan faydalanarak fazlar/taneler isimlendirilmistir. Isimlendirme
icin kimyasal analiz sonuglarina ihtiya¢ duyulmamistir.

Karma yapmin SEM-BSE analiz sonuglar1 incelendiginde (Sekil 5.30),
ince tane boyutuna sahip B4C tanelerinin yer yer kiimelenmis olmalarinin yaninda
genel olarak yap1 homojendir. Yapinin bazi bolgelerinde Al alasim elementlerinin
bir araya geldigi goriilmektedir. Yapinin orta kisminda reaksiyon sonucu olusan

fazlarn miktarinin ve biiyiikliigiiniin daha fazla oldugu soylenebilir. Ust bolgede,
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reaksiyon fazlariin orta kisimdakilere gére ¢ok daha kii¢lik oldugu ve tiim yapiya
yayilmis oldugu goriilmektedir. Orta kisimda, alasim elementlerinin olusturdugu
cokeltilerin ¢ok az miktarda olusu ve bunun yaninda reaksiyon {iriinlerinin
fazlaligi dikkat g¢ekmektedir. Tim bunlara ragmen, kesit boyunca B4C-Al
sistemindeki kadar mikroyapisal degisim gozlenmemektedir. B4C-Al sisteminde,
alasim elementlerinin, olusan reaksiyon iiriinlerinin biiyiimesini engellemis
olabilecegi goriintiisii vardi ve bu yonde yorum yapilmisti. 85kSiC-15iB4C-Al
sisteminde de benzer bir durumun varligindan s6z edilebilir. En iist ve en alt
bolgelerden alinan goriintiiler, orta kisma ait goriintli ile karsilastirildiginda bu
yorum yapilabilmektedir.

EDX nokta analizi sonuglart incelendiginde (Sekil 5.31), farkli karsitliga
sahip bolgelerin kimyasal kompozisyonlarindan yola ¢ikarak yapidaki fazlarin
nerelerde bulundugu o6ngoriilebilmektedir. Ozellikle EDX-haritalama sonuglari
(Sekil 5.32), biiyiik tane boyutuna sahip fazlar hakkinda 6n bilgi vermektedir.
Hafif elementlerin EDX yontemiyle tespit edilmesindeki zorluk ve hafif
elementlerin olusturdugu fazlarin ince yapili tanelerden olustugu g6z Oniine
alindiginda bu sonug beklenen bir sonugctur.

EDX analiz sonuglart ve SEM-BSE goriintileri bir arada
degerlendirildiginde, yapida goriilen reaksiyon iiriinlerinin hem SiC hem de B4C
fazlarinin ¢ozlinmesi ve matris fazi olan Al ile tepkimeye girmesi sonucu olustugu
sOylenebilir. Bu durumda SiC fazinin ¢oziinmesi ile ortaya c¢ikan az miktarda
Si’un da Al matrisi igine girerek Al-Si kat1 ¢ozeltisi olusturma ihtimalinin yiiksek
oldugu soylenebilir. Al alasim elementlerinin B4C-Al sisteminde goriinenden
farkli olarak, biiyiik bolgeler halinde, daha az 6bek olusturdugu, genel olarak
reaksiyon {riinlerinin ¢evresini sarma gibi bir egilim i¢inde olmadig

gorilmektedir.
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Sekil 5.30. 85kSiC-15iB,C-Al kompozitinin kesitinden hazirlanan numunenin, (a) iist, (b) orta ve
(c) alt bolgesine ait SEM-BSE goriintiileri
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h Atomca %
Bolge B C Al Si Cu | Fe O | Olasi Fazlar

1 66,28 33,72 SiC
2 57,98 42,02 SiC
3 48,55 | 51,45 Al,C;
4 58,09 | 40,49 | 141 Al;BC
5 33,78 | 66,22 Al,C;
6 58,11 | 32,9 | 4,89 | 0,16 A 0,38 | 3,56

Sekil 5.31. 85kSiC-15iB,C-Al kompozitinin, (a) SEM-BSE gbriintiisii, (b) 1, (c) 2, (d) 3, (¢) 4,

(f) 5, (g) 6 numarali bolgelerinden alinan EDX nokta analizleri, (h) nicel sonuglar
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Sekil 5.32. 85kSiC-15iB,C-Al kompozitinin, (a) BSE gériintiisii, (b) Si, (c) Al, (d) C ve (e) B

elementlerine ait EDX haritalama sonuglari
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5.3.2.3. 85kSiC-15iB4C-Al kompozit malzemenin EBSD analizleri

EBSD analiz sonuglar1 degerlendirildiginde (Sekil 5.33), fazlarin
¢oziimlenemedigi kisimlarda genel olarak ¢ok diisiik desen kalitesi elde edildigi
goriilmektedir. Diisiik desen Kkalitesine sahip bu boélgeler, metalik fazlarin
bulundugu matris kisimlar1 ya da ¢ok ince tane yapisina sahip B4C tanelerinin
bulundugu kisimlardir. Bu kisimlarda, biiyiilk olasilikla olusan kati ¢ozeltiler
bunun nedeni olmakla birlikte, B4C-Al sisteminde oldugu gibi daha yumusak olan
matrisin parlatma esnasinda fazla asmarak seramik fazlardan daha cukurda
kalmasi da baska bir nedendir. Desen kalite haritasi, tane yapist ve
deformasyonlar hakkinda SEM analizlerine gore daha ayrintili bilgiler verir. Buna
gore, matrisi olusturan kisimlarin ne kadar ince tane yapisina sahip oldugu ve SiC
taneler iizerinde yer yer parlatmadan kaynakli deformasyonlarin oldugu
goriilmektedir. Y1gin hazirlama i¢in kullanilan SiC tozu, genel olarak moissanite-
6H yapisinda olmakla birlikte, tamamen bu yapida degildir. Dolayisiyla, EBSD
analizlerinde tiim SiC taneleri tam olarak tespit edilememistir. Numunenin EBSD
analizi yapilan bolgesine ait SEM-BSE goriintiisiiniin, 70° egim (tilt), 120 um
aciklik ve yapidaki topografyanin da etkisi ile ¢cok net olmamasi nedeniyle
goriintii analiz programlar1 ile yapidaki karsithk farkina dayali faz tespiti
yapilamamigtir. Ayrica ve de en Onemlisi, analizlerde kullandigimiz mikroskop
konfigiirasyonu EDX ve EBSD’nin es zamanli analizine imkan tanimamaktadir.
Calistigimiz numunelerin ¢ok iyi parlatmaya imkan tanimamasi ve kimyasal
kompozisyon olarak da ¢ok biiyiik farliliklar gostermesi nedeniyle her ne kadar
yazilim da dahil tim ayarlar ve analiz sartlar1 dogru olarak ayarlansa da zaman
zaman elde edilen Kikuchi desenlerinin indekslenmesi yanlis olabilmektedir. iste
EDX ve EBSD analizlerinin es zamanli olarak kullanilabilmesi 6zellikle kaba tane
boyutuna sahip fazlarin tespitinde bu gibi hatalarin minimuma inmesini saglar.
Uzerinde calisilan numune bazinda degerlendirme yapilirsa, 6rnegin EBSD faz
haritasinda ¢ok yerde karsimiza ¢ikan SiC taneleri ile Al fazinin i¢ i¢e gegmis bir
sekilde tespiti EDX-EBSD es zamanl analizi ile bertaraf edilebilecek bir
durumdur. Ciinkii EDX analiz sonuglar1 bir biitlin olarak degerlendirildiginde
(Sekil 5.31), SiC tanelerinden Al sinyali tespit edilmedigi goriliir. O takdirde es

zamanli analiz uygulandiginda EDX sisteminden gelen elementel veriler ile
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EBSD sisteminde numuneden elde edilen kirinim desenlerinin indekslenmesi
sirasinda meydana ¢ikabilen kirinim deseni ¢akismalarmin (noktasal yonlenme,
yiizey kalitesinin diisiikliigli ya da ¢ok kiigiik safsizlik v.b. nedeniyle) otomatik
yazillm  yardimi ile  karsilagtirilarak  engellenmesi  s6z  konusudur.
Calismalarimizda otomatik olarak gergeklestirilemeyen es zamanl analiz yerine,
ayr1 ayr1 yapilan EDX ve EBSD analizleri bir arada degerlendirilmistir. EBSD faz
haritalar1 bu sekilde yorumlandiginda deneylerin yliksek verimlilikle
gergeklestirildigi sonucuna varilir. Bazi SiC tanelerinin kesme ve parlatma
islemlerinden 6tiirii sadece yiizeyde cok ince bir tabaka halinde kalmis ve elektron
demeti-numune etkilesimi sonucu alt kisimlardaki Al fazindan sinyal alinmisg
olma ihtimali de olasiliklar arasindadir. Fakat boyle bir durumun birkag istisna

disinda olusmadig1 6ngoriilerek analiz sonuclart yorumlanmastir.

70um Electron Image 1

Sekil 5.33. 85kSiC-15iB,C-Al kompozitinin EBSD analiz sonuglari, (a) SEM-BSE goriintiisi,
(b) SEM-SE gorintiisti, (¢) desen Kkalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlar1 ve
miktarlarin1 gosteren grafik (Hizlandirma voltaji: 20kV, Agiklik: 120 pm, yiiksek
akim, degisken basing altinda, en az indekslenen bant sayisi: 6, en ¢ok ¢oziiniirlik

hatasi: 2,5)
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: 70um ‘ ' Pattern quality map
Sekil 5.33. 85kSiC-15iB,C-Al kompozitinin EBSD analiz sonuglari, (a) SEM-BSE goriintiisii,
(b) SEM-SE goriintiisii, (c) desen kalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlar1 ve
miktarlarin1 gosteren grafik (Hizlandirma voltaji: 20kV, Aciklik: 120 pm, yiiksek

akim, degisken basing altinda, en az indekslenen bant sayisi: 6, en ¢ok ¢oziiniirlik

hatasi: 2,5) (devam)
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5.4. SiC-B,4C-AIN-AI-Si Sistemi
5.4.1. 30kSiC-30iB,C-40SN kompozit malzeme
5.4.1.1. 30kSiC-30iB4C-40SN kompozit malzemenin XRD analizleri

Kompozit malzemede XRD analizleri ile tespit edilen fazlar CuAl,, B4C,
Si, AIN, a-SiC ve Al fazlaridir (Sekil 5.34). AIN fazi, baslangi¢ tozu olarak
kullanilan SizNg’iin Al ile reaksiyonu sonucu olusmaktadir. Si fazi bu tepkimenin

iriinii olarak ortaya ¢ikmaktadir.

2500 L L

o CUAl,

2000 +

1500

Siddet (cps)

1000

500

20 30 40 50
20 (%)

20

Siddet (cps) (x 10°)

26(°)
Sekil 5.34. 30kSiC-30iB,C-40SN kompozitinin, (a) XRD spektrumu, (b) nicel XRD sonuglari
(toz numune)
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% Agirhk

SiC

B.C

AIN

Al

Si

CuAl,

12,96+-1,25

6,23 +- 1,79

39,69+- 0,94

26,88 +- 0,59

11,40 +- 0,35

2,81+-0,51

Sekil 5.34. 30kSiC-30iB4C-40SN kompozitinin, (a) XRD spektrumu, (b) nicel XRD sonuglari

(toz numune) (devam)

5.4.1.2. 30kSiC-30iB4C-40SN kompozit malzemenin genel karakterizasyonu

Sekil 5.35’de 30kSiC-30iB4C-40SN kompozitinin kesitinden alinan
SEM-BSE goriintiileri yer almaktadir. Daha Onceki kompozisyonlarda da
kullanilan tozlardan, B4C tozunun tane boyutunun inceligi ve hafif elementlerden
olusmasi, SiC tozunun ise sistemdeki en kaba tane boyutlu toz olmasindan Gtiirii
kimyasal analizler yapilmadan B4C ve SiC fazlarinin mikroyapidaki dagilimlar
goriilebilmektedir. Ust, orta ve alt bolgelerden aliman gériintiiler incelendiginde,
en st bolgede B4C fazinin daha az miktarda bulundugu buna paralel olarak
tepkime {irlinlerinin daha ¢ok miktarda olustugu goriilmektedir. Her ii¢ bolgeden
alinan goriintiilere bakarak, matrisin ¢ok ¢esitli kimyasal kompozisyon dagilimi
icerdigi goriilmektedir. Tepkime triinlerinin olustugu bolgeler ¢ok ince tane
boyutuna sahip olup Dbelirgin bir sekilde goriilememektedir. Alagim
elementlerinden kaynakli agir elementlerin ve bunlarin yer aldig1 fazlarin yapinin
mubhtelif boliimlerine dagilmis durumda bulundugu goriilmektedir.

Sekil 5.36°da verilen SEM-BSE goriintiisii ve EDX nokta analiz sonugclari,
yapinin genelinde kimyasal kompozisyon degisiminin ¢ok c¢esitli oldugunu
gostermektedir. Sekil 5.37°de verilen EDX haritalama sonuglari, SiC tanelerinin
olustugu kisimlar ve alasim elementlerinden Cu’in yapidaki dagilimi hakkinda net
bilgiler verir. SiC ve SizN4 fazlarinin reaksiyona girmesi sonucu agiga ¢ikan Si’un
matrise dagilimi goriilmektedir. Burada Si metalinin {iretim esnasinda emdirilen
ya da bagka bir kaynaktan gelen metal olmadigi, XRD sonuglarinda elde edilen Si
fazinin tek kaynaginin numunede bulunan Si iceren yapilar oldugu goéz Oniinde

bulundurulmalidir.
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Sekil 5.35. 30kSiC-30iB,C-40SN kompozitinin kesitinden hazirlanan numunenin, (a) iist, (b) orta
ve (c) alt bolgelerine ait SEM-BSE goriintiileri
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o 02 04 08 08 1 12 14 18 18
Full Seale 9049 cts Cursor: 0006 (10048 cts) kev

Atomca %

Bolge B C Al Si Cu N @) Olasi Fazlar
1 58,96 = 34,72 | 155 | 4,77
2 66,59 | 0,24 | 33,17 SiC
B 46,97 = 2085 | 156 = 0,99 | 298 @ 11,74 | 0,88
4 66,14 33,86 SiC

Sekil 5.36. 30kSiC-30iB,C-40SN kompozitinin, (a) SEM-BSE gbriintiisi, (b) 1, () 2, (d) 3, () 4

numaral1 bolgelerinden alinan EDX nokta analizleri, (f) nicel sonuglar

99



Sekil 5.37. 30kSiC-30iB,C-40SN kompozitinin, (a) BSE goriintiisi, (b) Cu, (c) Si, (d) Al, (e) N,

(f) C ve (g) B elementlerine ait EDX haritalama sonuglar1
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5.4.1.3. 30kSiC-30iB4C-40SN kompozit malzemenin EBSD analizleri

30kSiC-30iB4C-40SN kompozitinin EBSD analizleri, kesit parlatma ile
hazirlanmis numuneden yapilmistir. Cizelge 3.3, 3.4 ve 3.7 incelendiginde
30kSiC-30iB4C-40SN numunesinin agik gbézenek miktarinin diger numunelere
gore cok daha az oldugu goriliir. Tez calismasi boyunca, farkli numunelerle
yapilan denemelerde kesit parlatmanin gozeneksiz (ya da az gozenekli)
numunelerde daha basarili sonuglar verdigi goriilmiistiir. Ayrica, numunelerde
bulunan fazlarin say1 ve dagilimlari da kesit parlatma ile elde edilen yiizey
diizgiinliiglinii etkilemektedir. Gézenek miktar1 ve fazlarin mekanik 6zellikleri
arasindaki farklar arttikca elde edilen ylizeyin kalitesi diismektedir. Tek fazli
numunelerde gézenek miktari ¢cok olsa da uygulanan tekniklerin tiimiiyle, goreceli
olarak diizglin yiizeyler elde edilebilmektedir ya da en azindan bu yiizeylerden
EBSD analizleri i¢in yeterli kalitede desen alinabilmektedir (Bakiniz Sekil 3.4).
Kesit parlatma, temelde, yiiksek enerjili Ar iyon demetinin numune yiizeyinden
atom kaldirmas1 ve bdylece ¢ok hassas parlatma yapilmasi prensibiyle calisir.
Yapilan deneyler sonucu iyon demetinin numunede asinmasi zor taneler ve
gozeneklerden sagilmakta oldugu ve daha yumusak ve piiriizsiiz yiizeylerden
yoluna devam ettigi anlasilmistir. Bu durumda numunelerde c¢ok farkl
topografyaya sahip bolgeler olusmaktadir. Iyon demetinin numune yiizeyinde
meydana getirdigi deformasyon bolgeleri derin birer kanal olusturmakta, bu
kisimlardan yliksek yilizey deformasyonu ve golge etkisi gibi nedenlerle desen
elde edilememektedir. Bu sorun kesit parlatma uygulanacak numunelerin ¢ok
hassas 6n parlatma islemine tabi tutulmasi ile bir nebze olsun azaltilmistir. Ayrica,
numuneye farkli agilardan iyon demeti gelmesini saglayan bir diizenekle (rotation
holder) deneyler gerceklestirilmis, bu islem ile desen eldesi yoniinde olumlu hig
bir sonug¢ aliamamistir. Bu sorunlar, 30kSiC-30iB4C-40SN kompozitinde diger
kompozitlere gore ¢cok daha az goriilmiistiir ve sonug olarak elde edilen yiizeyden
aliman desen kalitesi, otomatik parlatma ile elde edilenden daha iyi oldugundan
EBSD analizleri kesit parlatma uygulanmis numuneden yapilmistir. Otomatik

parlatma ile elde edilen yiizey ve desen kalite haritas1 Sekil 5.38’de verilmektedir.
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R o
60um ' Pattern quality map
Sekil 5.38. 30kSiC-30iB,C-40SN kompozitinin orta bolgesindenden otomatik parlatma ile

hazirlanan numunenin, (a) SEM-SE goriintiisi ve (b) desen kalite haritasi
(Hizlandirma voltaji: 20kV, Aciklik:120 pm, yiiksek akim, degisken basing altinda, en

az indekslenen bant sayisi: 6, en ¢ok ¢oziiniirliik hatasi: 2,5)

Numune kesitinin ortasindan yapilan analiz sonucglar1 incelendiginde
(Sekil 5.39), kesit parlatma uygulanan numunenin SEM-SE goriintiisiinde
topografya degisimleri goriilmekle birlikte genel olarak numuneden elde edilen
desen Kkalite ve faz haritalar1 daha nettir. Gozenekli bolgeler dikkatlice
incelendiginde, gozenek varliginin elde edilen yiizey kalitesine nasil etki yaptigi

daha net ve anlasilir bir bigimde goriilebilir.
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! Electron Image 1

60um

60pum Electron Image 1
Sekil 5.39. 30kSiC-30iB,C-40SN kompozitinin kesitinin orta bolgesinden kesit parlatma ile

hazirlanan numunenin EBSD ve EDX analiz sonuglari, (a) BSE goriintiisii, (b) SE
goriintiisii, (c) desen kalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlar1 ve miktarlarin1 gosteren
grafik, (f) 1 ve 2 numarali bélgelerden alinan EDX nokta analiz sonuglari
(Hizlandirma voltaji: 20kV, Aciklik:120 pm, yiiksek akim, degisken basing altinda, en

az indekslenen bant sayisi: 6, en ¢ok ¢oziiniirlikk hatasi: 2,5)
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! B0pm ' Phase map
Sekil 5.39. 30kSiC-30iB,C-40SN kompozitinin kesitinin orta bolgesinden kesit parlatma ile

hazirlanan numunenin EBSD ve EDX analiz sonuglari, (a) BSE goriintiisii, (b) SE
goriintiisii, (c) desen kalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlar1 ve miktarlarin1 gosteren
grafik, (f) 1 ve 2 numarali bolgelerden aliman EDX nokta analiz sonuglar
(Hizlandirma voltaji: 20kV, Aciklik:120 pm, yiiksek akim, degisken basing altinda, en

az indekslenen bant sayist: 6, en ¢ok ¢oziiniirlikk hatasi: 2,5) (devam)
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Sekil 5.39. 30kSiC-30iB,C-40SN kompozitinin kesitinin orta bolgesinden kesit parlatma ile
hazirlanan numunenin EBSD ve EDX analiz sonuclari, (a) BSE goriintiisii, (b) SE
gorlintiisii, (c) desen kalite haritasi, (d) faz haritasi, (e) fazlar1 ve miktarlarini gosteren
grafik, (f) 1 ve 2 numarali bolgelerden almman EDX nokta analiz sonuclar
(Hizlandirma voltaji: 20kV, Aciklik:120 pum, yiiksek akim, degisken basing altinda, en

az indekslenen bant sayist: 6, en ¢ok ¢oziiniirliik hatasi: 2,5) (devam)
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Daha 6nceki kompozitlere ait EBSD analiz sonuglarinda da goriilen yanlis
eslestirme durumu burada da karsimiza ¢ikmaktadir. SiC taneleri bazi yerlerde
AIN olarak eslestirilmigse de genel olarak tanelerin acgikca tespit edildigi
gorilmektedir. Yanlis eslestirme sorununun ¢6ziimiiniin daha 6nce de belirtildigi
gibi EBSD-EDX es zamanli analizine imkan taniyan bir yapilandirma ile miimkiin
olabilecegi oOngoriilmektedir. Bu Ongoriiniin  hakliligin1 kanitlamak igin Sekil
5.39’da analiz sonuglar1 verilen numunenin EBSD analizinin yapildigi
bolgesinden EDX analizleri yapilmistir. EDX analizlerinin yapildig1 noktalar
EBSD faz harita goriintiisii iizerinde verilerek elde edilen sonuglarin daha kolay
anlasilir olmasi hedeflenmistir. EBSD faz haritasinda AIN olarak eslestirilen
tanelerden alinan EDX-nokta analiz sonuglarinda Al ve/veya N elementine
rastlanmamis, ongoriildiigii gibi Si ve C elementel sonuclarina ulagilmistir. Bu
sonug gostermistir ki kullanilan mikroskop sistemi EBSD ve EDX analizlerinin es
zamanli yapilmasina imkan verse, yanlis faz eslestirme problemi ortadan
kaldirilmis olacak ve sonuglarin dogrulugu daha da artacaktir.

EBSD analiz sonuglarinda elde edilen Al miktari, XRD analizleri ile tespit
edilen (Sekil 5.34) miktardan ¢ok daha fazladir. Bunun nedenlerinden biri EBSD
analiz sonuclarinda Al miktar1 olarak gosterilen degerin, aslinda Al ve Si
miktarinin toplami olmasidir. Daha 6nceden de deginildigi gibi, EBSD ve EDX
analizleri es zamanli yapilmadiginda Al ve Si fazlari birbirlerinden
ayrilamamaktadir [56]. Ayrica, Si ve Al’un birbirleri igerisindeki ¢oziiniirliikleri
oldukca fazladir (Sekil 5.20). Bu nedenlerle calismalarimizda Al ve Si faz
miktarlart ayr1 ayri tespit edilmemistir.

XRD analiz sonuglar1 incelendiginde, Al ve AIN doruklarinin g¢akistigi
goriiliir. Bu c¢akigsma nicel XRD analiz sonuglarmin dogrulugunu etkileyebilir
niteliktedir. Bu nedenle numunede var olan Al ve AIN miktarlar1 XRD analizleri
ile belirlenen miktarlardan farkli olabilir. EDX analizlerinde de numune genelinde
N tespit edilmemistir ve Al ve N elementlerinin bir arada bulundugu boélgeler
numune geneline yayilmis durumda degildir. Bu sonu¢ da XRD nicel analiz
sonuglarmin dogru olup olmadig1 sorusunu bir kez daha ortaya ¢ikarmistir. Al
miktar1 beklenenden fazla iken AIN miktarinin daha diisiik ¢ikmasinin

nedenlerinden biri de XRD analiz sonuglarimin % agirhik, EBSD analiz
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sonuglarinin ise % alan olmasidir. Ayrica EBSD analizlerinde kimyasal bilginin
belirli bir derinlikten de elde edildigi hesaba katilirsa sonuglar hacimsel sonuglara
yakindir. AIN’iin yogunluk olarak Al’dan daha yiiksek oldugu (sirasiyla ~3,32 ve
2,7 glcms) g6z Oniinde bulunduruldugunda ayni1 hacimde AIN’iin Al’den daha agir
olacagi, dolayisiyla XRD ve EBSD sonuglarindaki farkin belirli oranda buna
dayandig diisiiniilebilir.

Desen kalite ve faz haritalama sonuglar1 degerlendirildiginde, EBSD faz
haritasinda AIN olarak tespit edilen bolgelerin desen kalite degerlerinin diger
bolgelere oranla daha diisiik oldugu goriiliir (Sekil 5.39). Bu da AIN miktarinin
EBSD analizleri ile beklenenden daha diisiik ¢ikmasinda bir baska etkendir.
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6. GENEL SONUCLAR VE ONERILER

Seramik-metal karma yapilarda SEM-EBSD teknikleriyle faz analizi

amaciyla yapilan ¢alismadan elde edilen sonuglar ve degerlendirme iki farkli tema

altinda yapilabilir:

(i)

(1) Numune hazirlama ve mikroskop ile ilgili sonuglar,

(i)  Incelenen numunelerle ilgili sonuglar.

Numune hazirlama ve mikroskop ile ilgili sonug¢lar:

Seramik-metal kompozitlerinde EBSD analizleri i¢in uygun numune
hazirlama prosediirlerinin olusturulmasi zorlu ve zaman alan bir siire¢
olup, seramik ve metalik malzemelerin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin
birbirlerinden ¢ok farkli olusu, her tiirlii numune hazirlama tekniginde
sorunun kaynagini olusturmaktadir. EBSD analizlerine en uygun sekilde
hazirlanan numunelerde bile yiizey diizgiinliigi EBSD analizleri ig¢in
milkemmel degildir.

EBSD teknigi ile faz analizinde temel ¢aligma yontemi, XRD, SEM ve
TEM tekniklerinin birbirlerini destekleyici bicimde kullanilmasidir.

Cok ince tane boyutuna sahip fazlarin tespiti, tek bagina EBSD analizleri
ile miimkiin olmamaktadir. SEM teknikleri i¢indeki diger kimyasal analiz
tekniklerinde de goriilen elektron-numune etkilesiminden kaynakl
derinlemesine ve yanal ¢Oziiniirlik sinirlari, ince tane boyutlu fazlarin
tespitini engellemektedir. Bu gibi numuneler i¢in genel sonuglar veren
XRD ya da cok yiiksek ¢oziiniirliikte fakat ¢ok kiiclik bir bolge hakkinda
bilgi veren TEM teknikleri kullanilmalidir. Ancak XRD tekniginin
gortintiileme teknigi olmadig1 unutulmamalidir.

Kimyasal kompozisyonu ¢ok degiskenlik gosteren ve ¢ok diizgiin yiizeyler
elde edilemeyen numunelerde desen eldesi ve indekslenmesi yavas ve
hataya elveriglidir. Bu gibi numunelerde EBSD tekniklerinin diger
tekniklere kiyasla avantajlarindan biri olarak gosterilen ¢ok hizli ve pratik

analiz yapma imkani1 olmamaktadir.
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(i)

Incelenen numunelerle ilgili sonuglar:

B4C-Al kompozit malzemesinin iist, orta ve alt bolgelerinden ayr1 ayri
XRD analizleri yapilmis, elde edilen nicel sonuglar degerlendirildiginde
numunenin iist bolgesinden elde edilen Al3BC miktariin alt bolgesine
gore ¢ok daha fazla oldugu sonucuna ulagilmistir. SEM goriintiileri ve
kimyasal analiz sonuglar1 ile desteklenen EBSD analizleri de XRD analiz
sonuclarint dogrulamistir. Sonug¢ olarak, numunenin iist bdlgesinde
bulunan B4C taneleri ile Al sivi metalinin temas siiresinin numunenin diger
bolgelerindekinden daha fazla olmasindan dolayr burada AlzBC olusumu
en fazladir. Nicel EBSD sonuclarinda ¢oziimlenemeyen bolge miktarinin
nedeni yiizey topografyasi oldugu kadar numunenin kimyasal kontrastinin
cok cesitli olmasidir. TEM analizleri gostermistir ki, tepkime iirtinleri
numune geneline yayilmistir ve fazlar i¢ i¢e ge¢mis durumdadir. Bu
durumda net Kikuchi desenleri elde etmek ve daha dogru faz analizi
yapabilmek imkansizdir.

SizN4-Al kompozit malzemesinin XRD ve EBSD sonuglarinin ikisinde de
yapida en fazla miktarda oldugu tespit edilen faz AIN fazidir ve her iki
yontemle elde edilen sonuglar birbirlerini destekler niteliktedir. Fakat Si ve
Al fazlarmin EBSD analizleri ile belirlenen miktarlarinin dogrulugundan
emin olunamamistir. Bunun nedeni numunenin {iretiminin gerceklestigi
sicakliklarda Si ve Al’'un birbirleri igerisindeki ¢o6ziinlirliigliniin ¢ok
yiiksek olusu ve yapida kati ¢ozelti halinde bulunmalaridir. Ayrica
literatiirden elde edilen bilgiler 1518inda, EDX ve EBSD analizlerinin es
zamanli yapilamayisinin bu durumda etkili olmasi muhtemeldir. Numune
mikroyapisinin ¢ok ince olmasindan Otiirii faz analizi ancak TEM
teknikleri ile miimkiin olabilir.

SiC-B4C-Al sistemlerinde de, yapinin kimyasal olarak ¢ok farkli bolgeler
icermesi ve fazlarin birbiri igerisinde dagilmis durumda bulunmalar
sebebiyle EBSD teknikleriyle faz analizi 6zellikle ince tane yapisina sahip
bolgeler icin ¢ok uygun olmamistir. Kaba SiC taneleri ise ¢ok yiiksek bir

oranda tespit edilebilmistir.
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30kSiC-30iB4C-40SN kompozitinin EBSD analiz sonuglari ile nicel XRD
sonuglar1 arasinda farkliliklar vardir. Ozellikle EBSD analizleri ile tespit
edilen Al miktar1 XRD ile tespit edilen miktardan ¢ok daha fazladir. EBSD
analiz sonuglarinda Al miktart olarak verilen degerin Al ve Si fazlarinin
toplam miktar1 olmas1 ve muhtemelen Al ve AIN fazlarina ait doruklarin
cakismasi nedeniyle nicel XRD sonuglarinin hata paymin yiiksek olmasi
bunun nedenidir.

Kesit parlatma isleminin tek fazli numunelerde diizgiin ve parlak yiizeyler
hazirlamak i¢in uygun bir teknik oldugu tespit edilmistir. Cok fazli
numunelerde ise fazlarin mekanik Ozellikleri arasindaki farkliliklar ve
gozenek miktar1 azaldikca daha diizgiin yiizeyler elde edilebildigi
goriilmistlir. Kesit parlatma yapilacak numunelerin komsu yiizeyleri
arasindaki agilarin tam 90° olmasi ve parlatilacak bolgenin bulundugu
ylizeyin On parlatma islemleri uygulanarak olabildigince piiriizsiiz hale
getirilmesi, kesit parlatma islemiyle daha diizgiin yiizeyler elde edilmesi
i¢cin Onerilmektedir.

Kimyasal olarak ¢ok farkli kompozisyonlar ve ozellikle de farkli
elementlerin olusturdugu fazlar iceren numunelerin EBSD faz analizleri
icin, EBSD ve EDX analizlerinin es zamanli yapilmasinin daha dogru

sonuclar verecegi ongoriilmekte ve bir oneri olarak sunulmaktadir.
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