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In this thesis, production and characterisation of AIN, SisN,, SiC and B,C based
non-oxide ceramic—Al composites were carried out via pressureless infiltration method.
Experimental studies were conducted under two main groups. In the first part SizN4—Al
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1. GIRIS

Glinimiizde seramik malzemeler, sahip olduklar1 yiiksek sicakliklara
dayaniklilik, kimyasal kararlilik, sertlik, erozyon ve asinmaya karsi direng ve
hafiflik gibi 6nemli 6zellikleri nedeniyle oldukga ilgi cekmekte olan bir malzeme
grubunu olusturmaktadir. Ancak seramikler olduk¢a gevrek malzemeler olup,
basma mukavemetleri yiiksek iken, ¢ekme mukavemetleri oldukga diisiiktiir.
Ayrica seramiklerin disiik giivenirlik ve diisiik tokluk ozellikleri nedeniyle
yapisal uygulama alanlarinda kullanimlari kisithdir. Seramik malzemelerin
yiiksek sertlik, iyi mekanik Ozellikleri ve diisik yogunluk gibi iistiin
ozelliklerinden yararlanabilmek ve ayni zamanda da toklugunu iyilestirmek
amaciyla seramik—metal karma yapili sistemler iizerinde yogun c¢alismalar
yapilmaktadir. Bu sistemlerde Al, hafifligi ve diisiik ergime sicakligi nedeniyle,
emdirilecek malzeme olarak en yaygin bicimde kullanilan metaldir.

1900’14 yillarin ikinci yarisindan sonra, geleneksel malzemelerin tek
baslarina gelisen teknolojinin ihtiyaglarini karsilayamaz hale gelmesiyle, karma
yapili malzemelerin iiretimi ve mekanik oOzellikleri iizerinde arastirma ve
gelistirme faaliyetleri artarak devam etmistir. Ozellikle havacilik, otomotiv ve
denizcilik endiistrisinde hafif ve dayanikli malzemelere duyulan ihtiyag, bu
aragtirmalar1 daha da genisletmektedir. Yiiksek sicaklik dayanimi ve boyutsal
kararliliga olan gereksinim, karma yapili malzemelerin gelismesinde onemli birer
rol oynamaktadir.[1]

AIN malzemesi teknolojik olarak biiyiik bir ilgi ¢ekmistir. Bunun nedeni
AIN’nin genis bant izolatorii olmasi, miikemmel 1s1l, elektronik, optik ve mekanik
ozellikleri ayn1 anda sagliyor olmasidir. AIN yiiksek 1s1l iletkenlige, yliksek
elektriksel dirence, diisiik dielektrik sabitine, iyi 1s1l sok direncine, yiiksek ergime
sicakligina, goreceli olarak yiiksek sertlik ve esneklik modiiliine, Si ile miikkemmel
151l genlesme katsayis1 uyumuna ve 1yl mekanik mukavemet sahiptir. Ayrica AIN
refrakter metaller ile yeterli bir yiiksek sicaklik uyumuna sahip olup, Al ile
tepkimeye girmemektedir [2-7]. SizsNs yiiksek kirilma toklugu, hafifligi, iyi
yiiksek sicaklik o6zellikleri, miikemmel 1s1l sok dayanimi ve iyi tribolojik

ozellikleri nedeniyle yliksek performans gerektiren yapisal uygulamalarda ilk akla



gelen malzemeler arasindadir. B4C seramikleri, hafiflikleri, giiclii kovalent bag
karakterleri ve Ustlin mekanik 6zellikleri nedeniyle, asinma ve darbe direnci
gerektiren uygulamalarda genis kullanim alani bulmaktadir. SiC giiglii bir
kovalent karaktere sahip olup yiiksek sertlik, miikemmel yiiksek sicaklik stiriinme
direnci, yiiksek 1s1l iletkenlik ve miikemmel oksidasyon/korozyon direnci
ozelliklerine sahiptir. SiC, yiiksek sicaklikta korozif kosullarda ve aginmaya karsi
yiiksek direng gerektiren kosullarda kullanilmaktadir. Ayni zamanda atmosfer
kosullarinda 1500°C’ye varan sicakliklarda 1sitict eleman olarak da yaygin bir
kullanima sahiptir.

Gergeklestirilen bu tez calismasinin baslica amaci, basingsiz emdirme
yontemi kullanilarak AIN, SizNg, B4C, ve SiC gibi oldukga iyi mekanik, 1s1l ve
yiiksek sicaklik 6zelliklerine sahip oksit dis1 seramik esasli seramik—metal karma
yapili malzemelerin {retilmesi ve {retilen bu karma yapilarin igyapt ve

ozelliklerinin incelenmesidir.

1.1. Karma Yapih Malzemeler

Karma yapili malzemeler, tek bir malzeme 0Ozelligi gosteren ancak
kimyasal olarak birbirinden farkli, fiziksel olarak birbirinden ayrilabilir, iki veya
daha fazla bilesenli malzemelerdir [8]. Genelde, karma yapili malzemeler, bir
veya daha fazla siireksiz fazin, siirekli bir faz icerisinde dagitilmasiyla olusturulur.
Siireksiz faz genellikle siirekli fazdan daha iyi ozelliklere sahip oldugu igin
kuvvetlendirici/takviye edici malzeme olarak, siirekli faz ise matris malzemesi
olarak isimlendirilir [8]. Matris malzemesinin gérevi, takviyeleri bir arada tutmak
ve cismin sekil bitiinliigini korumaktir. Takviye malzemesi ise, matris
malzemesinin 1yilestirilmesi istenilen ozelliklerini gelistirmek i¢in kullanilir.
Karma yapili malzemeler yiiksek mukavemet, esneklik modilii ve kirilma
toklugu, iyi aginma ve yorulma dayanimi gibi iistiin mekanik 6zellikleri, yiiksek
mukavemet-agirlik ve esneklik modiil-agirlik oranlari, korozyon dayanimu,
mitkemmel 1s1l ve akustik yalitim/iletim o6zellikleri, tasarima yatkinliklari ve
tretim tekniklerinin kolay uygulanabilirliginden dolayr giderek artan oranda

endiistriyel kullanim alanlar1 bulmaktadir. Karma yapili malzemeler degisik



kriterler esas alinarak siniflandirilabilir. Dogal veya yapay olmasina gore dogal
karma yapilar (kemik, kas, deri, aga¢) ve yapay karma yapilar (cam elyaf
takviyeli, karbon—karbon, kevlar—epoksi v.b.) olarak siniflandirilir. Gliniimiizde,
kullanilan karma yapili malzemeler, karma yapinin ana dokusunu olusturan matris
tiirtine gore ise polimer, metal ve seramik matrisli karma yapilar olmak iizere ii¢
siifa ayrilmaktadir.

Karma yapili malzemenin mekanik 6zellikleri {izerinde yapiy1 olusturan
matris ve takviye malzemelerinin 6zellikleri, matris ve takviye malzemelerinin
hacim oranlari, matris takviye arasindaki bagin 6zellikleri, takviye malzemesinin
sekli, yapis1 ve karma yapi igerisindeki yonlenmesi etkili olmaktadir. Karma
yapida matris ve takviye fazi birbiri ig¢inde ¢oziinmemelidir. Ancak ¢ok az
miktarda ¢6ziiniirlilk matris—takviye arasinda gii¢lii bir bagin olusumunu olumlu
yonde etkiler. Bazi durumlarda matrisle takviye arasinda dogrudan bag olusur.
Matrisle takviye arasinda iyi bir bag olusmamasi durumunda takviye ilizerine
matris ile bag olusturan bir malzeme kaplanir. Matris—takviye ara yiizeyinin yapist
ve Ozellikleri, matris lizerine etki eden gerilmelerin takviye elemanina aktarilmasi
ara yiizey araciligi ile oldugu i¢in karma yapili malzemenin mekanik ve fiziksel

ozelliklerini biiyiik 6l¢iide etkiler [9].

1.1.1. Metal matrisli karma yapilar

Daha yiiksek sicakliklarda kullanilabilecek ve daha yiiksek spesifik
mukavemet Ozelligine sahip malzemelere duyulan ihtiya¢ nedeniyle 1960’li
yillarin baginda metal matrisli karma yapilar (MMK) gelistirilmistir. MMK’lar
sermet, metalik kopiik, partikiill veya fiber takviyeli metaller gibi genis bir
malzeme grubunu olusturmaktadir.

MMK’lar yerlerine kullanildiklart metal ve diger yekpare malzemelere
gore agagida siralanmakta olan avantajlara sahiplerdir [10,11].

a) Yiiksek mukavemet ve esneklik modiili.
b) Yiiksek tokluk ve darbeye dayanim.
c) Yiksek yiizey sertligi ve yiizey ¢atlaklarina kars1 diisiik hassasiyet.

d) Tekrar iiretilebilir mikroyap1 ve 6zellikler.



e) Diisiik yogunluk.
g) Sicaklik degisikliklerine veya 1s1l soka karsi diisiik hassasiyet.
h) Yiiksek elektriksel ve 1s1l iletkenlik.

Genel olarak bakildiginda metal matrisli karma yapilarin, metallere gore
iistlin olan 6zellikleri ise sunlardir:
» Yiiksek mukavemet/yogunluk orani (spesifik mukavemet).
» Yiiksek esneklik modiilii/yogunluk orani (spesifik modiil).
» Daha iyi yorulma direnci.
» Yiksek sicakliklarda mukavemetini koruyabilme ve disiik
slirinme orani gibi daha iyi yiiksek sicaklik 6zellikleri.
» Diisiik 1s11 genlesme katsayisi.

» Daha iyi asinma direnci.

Metal matrisli karma yapilarin sinirlayic1 6zellikleri ise su maddeler
halinde verilebilir:
» Sirekli fiber takviyesinin s6z konusu oldugu durumlarda zor ve
karmasik tiretim siiregleri (dokiim yontemi haric).

» Metallere gore siinekligin belirgin oranda azalmasi.

A\

Yiiksek maliyetli tiretim sistemi ve techizat.
» Yeni gelisen bir teknoloji olmasi nedeniyle firmalarmm ve

ireticilerin deneyimsiz olusu.

Karma yapili malzemelerde matristen beklenen 6zellikler bagsta hafiflik
olmak iizere korozyon direnci, kirilma toklugu ve takviye elemanm ile
uyumlulugudur. Matris malzemeleri takviye elemanlarina yiik aktarimi yaparken
takviye elemanlarint asinmaya ve korozyona karsi korurlar. Takviye
elemanlarindan kirilgan c¢atlaklarin yayilmasini engeller. Matris malzemeleri
karma yapinin kayma, basma, akma, silirinme, dielektrik ve termo mekanik
ozelliklerini belirleyici bir rol oynamaktadir [12].

Karma yapilarda yaygin olarak kullanilan matris malzemesi diislik

yogunluk, yiiksek tokluk ve iyi mekanik 6zelliklere sahip olan hafif metaller ve



alagimlardir. Bu hafif metal alagimlari, dayanim ve 6zgiil agirlik oranlarinin iyi
olmasi nedeniyle hafif yapilarda tercih edilmektedirler. Atmosfere kars1 korozyon
dayaniminin da ¢ok yiiksek olmas1 diger karakteristik 6zelliklerinden biridir.
Genellikle metal matrisli karma yapili malzemelerin iiretiminde Al, Mg,
Zn, Cu, Ti ve Ni gibi malzemeler ve bu metallerin alasimlar1 matris olarak
kullanilir. MMK’lerin iiretiminde en yaygin olarak kullanilmakta olan matris
malzemesi olarak karsimiza Al ve Al alasimlar c¢ikmaktadir. Al dogada ¢ok
bulunan, isleme kolayligina sahip, hafif, korozyon direnci ve takviye edilebilirlik
gibi 6onemli 6zelliklere sahip bir malzemedir. Al alasimlari ise hafif, bir¢ok tiretim
yontemi ile ekonomik olarak tretilebilirligi yanisira, yiiksek dayanim ve korozyon
direncine sahip oldugu igin tercih edilmektedir. Al ve alasimlarinin mevcut
ozelliklerini, takviye eleman1 kullanarak gelistirmek; ¢ekme mukavemeti, ergime
sicakligi, 1511 kararlilik ve tiretilebilirlik 6zelliklerini iyilestirmek miimkiindiir.
MMK iiretiminde endiistriyel firmalar tarafindan kullanilan matris

malzemelerinin kullanim oranlar1 Sekil 1.1.’de verilmektedir.
304
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Sekil 1.1.  Endiistriyel firmalar tarafindan kullanilan matris malzemelerinin kullanim oranlar1

[13]

Genel olarak Al’nin sahip oldugu 6zellikler asagida siralanmaktadir:
» Bol bulunur (Sekil 1.2) ve dolayisiyla goreceli olarak ucuz bir malzemedir.
» Cok hafif bir malzemedir.

» Mikemmel spesifik mukavemete sahiptir.



Cozelti sertlestirmesi ve yaslandirma gibi mukavemeti arttirmaya yonelik
islemlere uygundur.

Oldukga 1yi elektriksel ozelliklere sahip oldugundan dolayir ugaklarin
yildirimlara kars1 korunmasini saglar.

Oldukca iyi 1sil iletkenlik Ozelliklerine sahiptir dolayisiyla siiper
bilgisayarlarda 1sinin istenen sekilde uzaklagtirilmasini saglar.

Zehirli degildir dolayisiyla yiyeceklerin paketlenmesinde de kullanilir.

Al genellikle yorulmada dayanim siir1 sergilemez, bu nedenle de kopma
oldukga diisiik gerilmede meydana gelir.

Ergime sicakliginin diisiik olmasindan dolayr yiiksek sicakliklardaki
performansi iyi degildir.

Diisiik sertlige sahip olmasindan dolay1 asinma direnci oldukga diisiiktiir.

Sekil 1.2.  Yerkabugunda bulunan elementlerin miktarlari [14]

Al’nin oksijene karsi olan yiiksek afinitesi nedeniyle yiizeyde havanin

temast sonucu ince fakat yogun bir oksit tabakasi (Al,O3) olusur. Bu tabaka Al’yi

diger etkilerden korur ancak bazlar ve bazi asitler ile tuzlar bu tabakayi ¢ozer. Al

bu malzemelere karsi dayanikli degildir [15].

Saf Al metaline ait bazi1 genel 6zellikler Cizelge 1.1°de 6zetlenmektedir.



Cizelge 1.1. Al’nin genel 6zellikleri

Ozellik Deger

Yogunluk, g/cm® 2,701
Esneklik Modiilii, GPa 68,9 [1217]
Mukavemet, MPa 290 (12171
Akma Mukavemeti, MPa 30 [0
Spesifik Mukavemet, Nm/kg 11,1 18
Isil fletkenlik, W/m°C 201 [1217]
Isil Genlesme Katsayisi (x10°°C™?) (25-100°C) 23 6 [1217]

Genel olarak yiiksek performansa sahip Al alagimlarin {retiminde
kullanilan saf elementlere ait yogunluk ve akma mukavemeti degerleri

Cizelge 1.2°de sunulmaktadir.

Cizelge 1.2. Yiiksek performansa sahip alasimlarin iiretiminde kullanilan saf elementlere ait

yogunluk ve akma mukavemeti degerleri [16]

Metal Yogunluk Akma Mukavemeti Spesifik Mukavemet
glem? MPa Nm/kg
Magnezyum 1,74 69 39,6
Berilyum 1,85 120 64,9
Titanyum 4,51 140 31,0
Nikel 8,90 148 16,6
Bakir 8,93 69 7,7
Tungsten 19,25 550 28,6
Molibden 10,22 345 33,8
Niobium 8,57 105 12,3

Al alagimlarinin  diigiik ergime sicakliklar1  bu malzemelerin
kullanilmasinda kisitlayict bir durum olusturmaktadir. Bu nedenle yiiksek sicaklik
uygulamalari i¢in Ti ve alagimlari tercih edilmektedir. Agirligin biiyiik bir dneme
sahip olmadig1 yiiksek sicaklik uygulamalarinda ise Ni ve Ni bazli siiper alasimlar
kullanilmaktadir. Cizelge 1.3’de yaygin olarak kullanilan metallerin ergime ve

kaynama sicakliklari ile yogunluk ve sertlik degerleri sunulmaktadir.



Cizelge 1.3. Yaygin olarak kullanilmakta olan elementlerin ergime ve kaynama noktasi

Alasim Ergime noktasi Kaynama noktasi Brinell Sertlik Yogunluk

elementi °C °C MPa glem?
Zn 4201 9071 412 7,131
Mg 64918 110718 2601 1,741
Al 6601'°! 246718 2451 2,701
Cu 10838 256718 87412 8,96
Mn 12451 19621 196" 7,431%)
Si 14101 23551 7+ 2,331
Fe 15357 27501 49011 7,871
Ti 1660 328717 716" 4,541
Cr 18571 2672148 1120 7,191

* : Mohs sertligi

MMKlarin {iretimi igin takviye malzemesi olarak fiber, visker veya
partikiil gibi farkli geometrilere sahip malzemelerin kullanilmasi sézkonusudur.
Endiistriyel uygulamalarda en yaygin kullanim alan1 bulan takviye geometrisi ise
partikiil formudur (Sekil 1.3). Bunun nedeni partikiil takviyelerin {iretimi ve
kullaniminin uzun fiberlere oranla daha kolay olmasi ve elde edilen karma yapida

ozelliklerin yone bagl olarak degisim gostermemesidir [22, 23].

Siirekli fiber Mono
12% filament
2%

Kasa fiber
5%

Partikiil
79%

Sekil 1.3. MMK iiretiminde kullanilan takviye eleman: tiirlerinin oranlari [13]

Karma yapilarin kullanilacagi uygulama alaninda istenen Ozelliklere
bagl olarak fiber, visker veya partikiil gibi farkli formlarda silisyum karbiir (SiC),
silisyum nitriir (SizNg), titanyum nitriir (TiN), bor karbiir (B4C), titanyum diboriir



(TiBy), aliminyum nitriir (AIN), bor (B), grafit, aliiminyum oksit (Al,O3),
wolfram (W) ve molibden (Mo) gibi degisik takviye elemanlar: kullanilmaktadir
[4, 24, 25]. Al matrisli karma yapilarda en yaygin olarak kullanilan takviye
malzemesi SiC’dir [26]. MMK {retiminde endiistriyel firmalar tarafindan

kullanilan takviye fazlarinin kullanim oranlar1 Sekil 1.4.’de verilmektedir.

J0s0sd allles

A1203 BeO C cr3c2 Gr SiB6 SiC TiB TiB2 TiC si SiC-
Gr(Ni)

Sekil 1.4.  Endiistriyel firmalar tarafindan kullanilan takviye fazlarinin kullanim oranlari [13]

Karma yapilarin temel 6zelliklerini belirleyen etmenler sunlardir; takviye
malzemesinin hacim kesri ve boyutu, sicaklik, karma yapiyr olusturan
bilesenlerde kalinti1 gerilmelerin kalip kalmamasi. Metal-seramik karma yapilar
takviye fazinin boyut ve sekli dikkate alinmaksizin yiiksek ve diisiik seramik
hacim kesirli karma yapilar seklinde ikiye ayrilmaktadir. Yiiksek hacim kesirli
metal-seramik karma yapilar elektronik devrelerde, diisiik hacim kesirli karma
yapilar ise yiik tagima ve fren balatas1 uygulamalarinda kullanilmaktadir [27].

Isil genlesme katsayis1 (IGK) diisiik olan seramik malzemelerin takviye
malzemesi olarak kullanilmasi, karma yapinin 1s1l genlesme katsayisinin diger pek
cok malzeme ile uyumlu olabilecek hale getirilmesine yardimci olacaktir. Bu
durum ozellikle elektronik devre uygulamalarinda oldukga yararli olacaktir. Bu
uygulamalarda karma yapi/althk birlesme bdlgesinin sicaklik degisimleriyle
sekilsel bir bozunuma ugramamasi gerekmektedir [28, 29]. Elektronik paketleme

uygulamalarinda kullanilacak olan bir malzemeden 1siy1 {izerinden kolay



atabilmesi i¢in yiiksek 1s1l iletkenlik, boyutsal kararliligini koruyabilmesi igin
diisiik 1s1l genlesme katsayisi ve bunlarla birlikte diisik yogunluk ve yiiksek
stiffness 6zellikleri beklenir [30, 31].

Takviye faz1t ve matris alagimi arasindaki arayiizey Ozellikleri,
MMK’larin mekanik davramiglarinda 6nemli bir etkiye sahiptir. MMK’larin
yiiksek esneklik modiilii ve dayanima sahip olmasi, uygulanan dis kuvvetlerin
matris tarafindan takviye fazina transferi ve dagilimi ile miimkiin olacagindan
takviye fazi ile matris arasinda giiclii bir arayiizey olmasi bu anlamda ¢ok
onemlidir. Metalurjik agidan ise takviye fazinin matris alagimi tarafindan
yeterince 1slatilabilmesi, araylizeyde ¢ok diislik oranlarda ve hizlarda kimyasal
tepkimelerin olmasi, fazlar arasinda ¢ok az veya hi¢ yaymim olmamasi ve

dolayisiyla takviye fazinin bozunmamasi ¢ok 6nemlidir [32].

1.1.2. Seramik matrisli karma yapilar

Yiiksek sicaklik uygulamalarinda polimer matrisli karma yapilar sahip
olduklar1 hidrokarbon yapisi nedeniyle kullanilamazken, seramik malzemeler
yiiksek yogunluga sahip metallere alternatif olarak kullanilmaktadir. Seramik
malzemeler hem diisiik yogunluklari nedeniyle daha hafif, hem de yiiksek
oksidasyon direncleri sebebiyle yliksek sicakliklarda kullanilmaya oldukga
elverisli malzemelerdir.

Yekpare seramik malzemeler c¢atlaklara karsi ¢cok hassas malzemelerdir.
Seramiklerin bu kirillgan dogasi yiiksek sicaklik mukavemeti, diisiik yogunluk,
kimyasal kararlilik ve asinma direnci gibi pek ¢ok 6nemli 6zelliginin arka plana
atilmasina sebep olmakta, savunma sanayi ve havacilik uygulamalar1 gibi biiytik
pazar paylarina sahip alanlarda kullanilmalarini smirlamaktadir. Son 20-30 yil
icerisinde yapisal seramikler alaninda gergeklestirilen bilimsel c¢aligmalar
incelendiginde, ¢aligmalarin seramik matrisli karma yapilar ve catlaga kars1 daha
az hassasiyete sahip mikroyapilar {izerinde yogunlastig1 goriilmektedir [33].

Karma yapilar iki ya da daha fazla sayida malzemenin bir araya

getirilmesiyle liretilen malzemeler olarak tanimlanabilmektedir. Bu basit tanimdan
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yola c¢ikarak seramik bazli karma yapilann (SMK) iki farkli grup altinda
toplayabiliriz.

> Sirekli fiber takviyeli SMK.

» Siireksiz takviyeli SMK.

Siireksiz takviyeli SMK yapilar partikiil, plaka, visker, fiber ve in—situ takviyeli
(nano karma yapilar1 da igeriyor) karma yapilar1 kapsamaktadir. Siireksiz takviye
iceren SMK’lar genellikle yekpare seramiklerin iiretim yontemleri olan
enjeksiyonla kaliplama, ¢camur dokiim, serit dokiim gibi yontemle sekillendirilip
ardindan da sinterlenmektedir. Buna karsin stirekli fiber takviyeli SMK’lar
emdirme (buhar, sol, eriyik, vb.) yontemleriyle hazirlanmaktadir. Siirekli fiber
takviyeli SMK’lar da kendi i¢lerinde karbon fiber takviyeli karbon karma yapular,
karbon—karbon  karma yapilar ve diger karma yapilar  seklinde
siiflandirilmaktadir.

Hem siireksiz takviyeli hem de siirekli fiber takviyeli SMK’larda seramik
malzemelerin kirilmaya karsi hassasiyetleri daha azdir. Bu karma yapilarda
catlagin baslamasi1 ve/veya yayilmasinin geciktirilmesini saglayan mekanizmalar
kullanilan takviye malzemesinin geometrisi, miktar ve dagilimi gibi 6zelliklere
baglidir.

Seramik malzemelerin kirillgan olmalari, gekme gerilimlerinin ve ¢arpma
yiiklerinin diigiik olmasi, metaller gibi plastik deformasyon gostermemeleri, ani
mekanik ve 1s1l degisimlere (mekanik ve 1s1l sok) kars1 direnglerinin diisiik olmast
yapisal uygulamalarda kullanilmalarina engel olusturmaktaydi. En Onemli
dezavantajlartysa kirilma toklugunun diisiik olmasiydi. Kirilma toklugu olgiimii
yapilarak bir seramik malzemenin kiigiik ¢atlaklara, catlagin ilerlemesine ve
malzemenin buna bagh kirilmasina karsi gosterdigi direnci belirlemek
miimkiindiir. Seramik malzemelerin kirilma toklugunun arttirilmasi igin ¢esitli
yontemler gelistirilmistir. Bu yontemlerin tamamu ikinci bir fazin kirillgan seramik
matris icerisinde homojen olarak dagitilarak kirilma sirasinda enerji emisini
saglayan mekanizmalarin olusturulmasi esasina dayanir. Kullanilan ikincil fazlar
sunlardir [34, 35]:

» Siinek malzemeler.

» Faz doniisiimiinii saglayan malzemeler.

11



» In situ yontemler kullanilarak bu yapilarda ¢ubuksu tanelerin
gelisiminin saglanmasi.
» Farkli formlardaki (pargacik, visker ve siirekli fiber) kuvvetlendirici

malzemeler.

Kirilma toklugunu arttiran ikinci fazin takviyesiyle iiretilen karma
yapilar igerisinde en iyi sonuglar siirekli fiberlerle takviye edilmis olan yapilarin
verdigi bildirilmektedir [36]. Genel olarak yekpare seramik malzemelerin

(doniisiim toklagsmasina sahip seramikler hari¢) kirilma toklugu 5 MPam*?’

yi
ge¢cmemektedir. Bu deger stireksiz takviyeli SMK’larda 7-12 MPam®/2 araliginda
degismektedir. Siirekli fiber takviyeli SMK’larda ise 20 MPam'? civarinda bir
tokluk degeri elde edilmektedir. Ayrica fiberlerin yapisina bagli olarak metalik
sistemlerde elde edilen degerlere oldukga yaklasan, 30 MPamY? gibi ¢ok yiiksek
tokluk degerlerinin elde edilmesi de miimkiindiir. Siireksiz takviyeli ve siirekli
fiber takviyeli SMK’lar arasinda akma mukavemeti, dogrusal gerilme—gerinim
orantili siirlar ve en yliksek mukavemet degerleri arasinda da oldukca belirgin
farkliliklar goriilmektedir. Siireksiz visker, kendinden tok ve partikiil nano karma
yapili seramiklerde akma mukavemeti ve en yiiksek mukavemet degerleri 1000
MPa degerine yaklagmaktadir [33]. Uretilen karma yapilarin 6zelliklerini
belirleyen etkenler matris ve fiber malzemesinin 6zellikleri, karma yap: liretim
yontem ve kosullariyla, takviye faz — matris faz1 arasindaki bagin mukavemetidir.
Siinek faz ile takviye edilen yiiksek seramik hacim kesrine sahip (>%50)
malzemeler yiiksek spesifik modiil, mukavemet ve ¢ok iyi asinma direnci
gerektiren yapisal uygulamalarda onemli bir kullanim potansiyeline sahiptir.
Ancak bu malzemelerin ticarilestirilmesi maliyetlerinin yiiksek olmasi ve iiretilen
irlinlin giivenirliginin yeterli seviyelerde olmamasi nedeniyle sinirli kalmaktadir.
SMK’lar, monolitik seramiklerin diisiik glivenirligi ve kirllganligina karsi
daha yiiksek giivenirlik ve tokluga sahip olduklarindan, ¢ok ¢alisilan bir malzeme
grubudur. Seramik matrisin partikiil, visker ya da fiber gibi siireksiz bir ilaveyle
takviyesi veya ¢esitli stirekli fiberlerle takviyesi miimkiindiir. Ancak visker ve
fiber takviyelerinin kullanimi tretimde c¢esitli gilicliikler, yiiksek maliyet ve

beraberinde de saglik problemlerini getirdigi i¢in sinirli kullanim alanina sahiptir.
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Karma

malzemelerinin 6zellikleri Cizelge 1.4-1.9’da sunulmaktadir.

Cizelge 1.4. Cesitli malzemelerin yogunluk, ergime sicakligi, sertlik ve

yapilarin

uretiminde

siklikla

kullanilan

baz1  takviye

giivenirlik modiili

degerleri
Yogunluk Ergime Sicakhg Sertlik Giivenirlik
Malzeme 3 2 -
g/cm °C kg/mm Modiilii (m)
AIN 3,251%71 2000™" 13008 8-108"!
SisN, 3,19 1870 140042 10-301*!
SiC 3,201%7 19801 245017 1787
B.C 2,4957 23501 27008" 1287
Al;BC 2,83 _ 14004 _
TiB, 4,487 29001 270087 11057
Al,O5 3,961% 20501 19301 131!
wC 15,4087 2870 210087 1057
Cizelge 1.5. Cesitli malzemelerin elastiste, yigin ve kayma modiilii degerleri
Malzeme Esneklik Modiilii Yigin Modiilii Kayma Modiilii
GPa GPa GPa
AIN 33087 212831 13387
SizN, 3101 152 120
SiC 46087 219837 20017
B.C 450057 217837 1951%"]
Al;BC —_— 17514 12914
TiB, 556171 233137 2491%71
Al,O, 4351 228 175101
wcC 690%"] 386'%"] 28717
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Cizelge 1.6. Cesitli malzemelerin boyuna ve enine ses hizi ile poisson orani degerleri

Malzeme Boyuna Ses Hiz1 Enine Ses Hiz1 Poisson Oram
m/s m/s (n)

AIN 109801 6380*" 0,247
SizNy 10900 5810 0,245
SiC 1243017 791087 0,167
B.C 137008 86701 0,165
TiB, 1129087 743007 0,117

Al;0; 107001 58494 0,27 + 0,301
wcC 68601%") 43008 0,207

Cizelge 1.7. Cesitli malzemeler icin alan yazindan derlenen egme, basma ve ¢ekme mukavemeti

ile kirilma toklugu degerleri

Egme Basma Cekme Kirilma
Malzeme Mukavemeti Mukavemeti Mukavemeti Toklugu
MPa MPa MPa MPa
AIN 31087 1500-4000™! 390 3,707
SizNy 490980 30001 550 5,60
SiC 580" 588-41161* 200 2,8057
B,C 3108 2600 650 3,007
TiB, 27711 2400 2,701
Al,03 294392121 20001 248 2,80 — 4,50
wcC 1000 4100-5850"" 7,007

Cizelge 1.8. Cesitli malzemeler i¢in alan yazindan derlenen 1s1l genlesme ve iletkenlik katsayist

ile 6zgiil 1s1 kapasitesi degerleri

Isil Genlesme Isil iletkenlik .
Ozel Is1 Kapasitesi
Malzeme Katsayisi Katsayisi
6 J/kgK
x107® 1/°C W/mK

AIN 5,00147! 50-17005Y 80005
SizN, 3,061% 304381 680-800[5

SiC 5,12[47) 4901%?) 67002

B,C 5,54471 2852 22612
Al,05 6,50 + 8,901% 27,2 (400 K) B3 880 (20°C)
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Cizelge 1.9.

Cesitli malzemeler i¢in alan yazindan derlenen elektriksel iletkenlik ve direng

degerleri
Elektriksel iletkenlik Elektriksel Diren¢
Malzeme
1/Qm Q.cm

AIN 10%41%]
SizN, 10

SiC 107!

B.C 1014
Al,O4 10%41%]

1.2.

Karma Yapilarin Uretim Yontemleri

Uretim yOnteminin se¢iminde, iiretilecek mamiil veya yart mamiiliin

onceden belirlenen fiziksel ve mekanik 6zelikleri degerlendirilip, su parametreler

dikkate alinarak yontem belirlemesi yapilir:

>

YV V V VY

vV Vv

Caligma sicaklik aralig.

Takviye malzemesinin sekli.

Matris malzemesi ile takviye malzemesinin uyumu.

Matris ve takviye malzemelerinin ek islem gereksinimi.

Matris malzemesi ile takviye malzemesi arasinda olusabilecek
tepkimeler.

Elde edilecek iiriinden istenen boyutsal 6zellikler.

Takviyenin matris malzemesi icerisinde es dagilimli olmas.

Matris—takviye arayiizey baginin tam olarak saglanabilmesi.

Polimer matrisli karma yapilarin {iretilmesinde en ¢ok bilinen ve en fazla

kullanilan metotlardan bazilari; elle sivama, tel sarma, kese kaliplama islemi,

piiltriizyon metodu, sivi akis teknigi, enjeksiyon kaliplama, ekstriizyon ve termo

olusum metotlaridir [11].

Degisik matris ve takviye fazlarmmin kullanimi MMK’lerin iiretiminde

farkl1 tekniklerin gelistirilmesini saglamistir. Uretim sirasinda matrisin sivi, kati

veya buhar fazinda bulunmasina bagli olarak MMK lerin iiretim yontemlerini

Sekil 1.5’te gosterildigi gibi siniflandirmak miimkiindiir.
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Sivi fazindan diretim

P, KF

PKF,SF P

hazirlama
I /N N |
|
Karistirmal |
dékiim 9 Sicak Ekstrizyon |
Emdirme Sivi fazdan presleme haddeleme I
sinterleme I
Sinterleme Difiizyonla

baglama ||
- I
3 . Ekstrizyon Ekstriizyon |
Dokim Ekleme Dévme Dévme |
dékiim Haddeleme Haddeleme |

NN — N1 = - | _
|
" b W W |

Kat: fazindan iiretim

Toz metal (P, KF)

l

Ogiutme, kanistirma

| Buhar fazindan

I
|

Metal tabaka (SF, MFll

~I,

Metal-fiber-metal

tiretim

SF, MF

!

P, KF

ITabakal fiber

PVD

S e p— A S —

isleme ve/veya birlestirme

P : partikdl takviyeli MMK, MF: monofilament takviveli MMK
KS : kisa fiber takviyeli MMK, SF : siirekli fiber takviyeli MMK

Sekil 1.5. MMK iiretim yontemleri akim semasi [54]



Toz metalurjisiyle iiretim asagida siralanan temel agsamalardan
olusmaktadir:
» Metal/alasim tozu ile takviye fazinin (partikiil, kisa fiber veya visker)
es dagilimli bir sekilde karistirilmasi.

» Hazirlanan karisimin bir kaliba yerlestirilmesi.

» Karisimin igerisinde bulunan havanin/gazin sistemden
uzaklastirilmasi.
» Sinterleme.

Takviyeli MMK’larin endistriyel uygulamalarinda ilk asama karma
yapilarin iiretimi, ikinci agama ise iiretilen malzemelerin uygulama alanina bagh
olarak sekillendirilmesidir. Uretim sirasinda en 6nemli sorunlardan bir tanesi
takviye fazinin matris malzemesi iginde homojen bir sekilde dagilmasini
saglamaktir.

Cizelge 1.10°da farkli MMK {iretim yontemlerinin maliyet ve uygulama
alanlar1 acilarindan karsilastirilmasi verilmektedir.

MMK’larn iretiminde endiistriyel firmalarin tercih ettigi {retim
yontemlerinin oranlar incelendiginde en ¢ok tercih edilen yontemin emdirme
(%47) oldugu, ardindan da toz metalurjisinin (%29) geldigi (Sekil 1.6)
goriilmektedir. Uygulama alanlarima gore “sivi metal” ve “toz metalurjisi”
yontemlerinin oranlari ise Sekil 1.7°de sunulmaktadir. S1vi metal siire¢lerinin en
fazla kullanildigi alanin elektronik endistrisi (%69) oldugu (Sekil 1.7)
goriilmektedir. Dokiim yontemi toz metalurjisine kiyasla daha karmasik sekillerin
iiretiminde tercih edilmektedir. Ancak yiiksek oranlarda parcacik takviyesi iceren
ve kiigiik parcacik boyutlarinda takviyelerle tiretilecek olan karma yapilarda toz
metalurjisi yontemi daha uygundur. Diisiik miktarlarda (6rnegin %15) takviye
iceren ve takviye tane boyutu yiiksek olan karma yapilarin iiretiminde ise dokiim

yontemi tercih edilir.
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Cizelge 1.10. Farkli MMK iiretim yontemlerinin karsilastirilmasi [55, 56]

Yontem Maliyet Uygulama Aciklama
Difiizyonla Vilksek Levha, kanat, mil ve Matris i¢in levha ve takviye fazi igin
iikse
baglama yapisal elemanlar filaman kullanimi
) Matris ve takviye fazlari toz halinde
Kiigiik dairesel elemanlar, ) o
. ] ve partikdl takviyesi i¢in uygundur.
Toz civata, piston, valf ve ) )
o Orta ) Ergime olmadigindan tepkime
metalurjisi yiiksek mukavemetli 1s1ya )
) ) bolgesi yoktur ve karma yapili
direngli malzemeler. i . .
malzemenin mukavemeti yiiksektir.
Rot, tiip ve dzelliklerin tek ] )
S1vi metal Diisiik — ) Filaman takviye fazi
) eksende maksimum oldugu
emdirme Orta kullanilmaktadir.
baglanti elemanlari.
Piston, baglanti rotlari, ] o
Sikistirmali o Her tiir takviye fazi i¢in uygundur ve
Orta kiilbiitor kolu, silindir basi ) ) o
dékiim . ] tiretim yelpazesi genistir.
gibi otomotiv pargalari.
Siirtiinme malzemeleri, Partikiil takviye faz1 kullanilmaktadir.
Piiskiirtme Orta motor firgalari, kesme ve Yiiksek yogunlukta malzemeler
taglama elemanlari. iiretilebilmektedir.
Otomotiv, uzay,
Kompo— enddistriyel ekipman ve Ozellikle partikiil takviyeli siireksiz
Diistik . o
dokiim spor malzemeleri ve yatak fiberler i¢in uygundur.
malzemesi
Kanstrmah  Difiizyonla
Toz diokiim baglama
metalurjisi 10% %
0,
29% Cokeltme
10%
Emdirme
47%
Sekil 1.6.

Endiistriyel firmalarin tercih ettigi iiretim yontemlerinin oranlari [13]
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Uzay-Havacilik Endiistrisi

Elektronik Endiistrisi

Eglence Endiistrisi

Otomotiv Endiistrisi

0 10 20 30 40 50 60 70 80 S0 100

B S1vi Metal Toz Metalurjisi

Sekil 1.7.  Uygulama alanlarina gore MMK {iretiminde kullanilan yontemlerin oranlari [13]

MMK ’larda 6zellikle Al matrisli karma yapilarin iretilmesinde sivi hal
islemlerinden emdirme yontemi bir¢ok uygulamada kullanilmaktadir [57, 34]. Sivi
hal iglemleri, kat1 hal islemlerine gore daha ekonomik olmasina ragmen, bir¢ok
seramik malzemenin Al matris tarafindan islatilmasi olduk¢a zordur. Bu durum
seramik ile metal arayiizeyinde 1slatmama, bosluk ve eksik emdirmeye sebep
olmaktadir [58].

S1v1 faz ortaminda liretim yonteminin temelini s1vi metalin karistirilmasi
ve parcaciklarin karistirilan sivi metal igerisine katilmasi olusturur. Karistirmali
dokiim yonteminde genellikle pargacik, kirpilmis elyaf veya kilcal kristal seklinde
olan takviye elemani kullanilir. Karigtirmali dokiim ydnteminin en basit sekli
vorteks (girdap) yontemidir [59]. Metal matrisli karma yapida optimum 6zellikler
saglamak icin matris i¢inde takviye malzemesinin dagilimi her yerde esit olmali
ve matris—pargacik arasindaki bagin (1slatma) ¢ok iyi olmasi gerekir.

Parcacik takviyeli metal matrisli karma yapilarin karigtirmali dokiim
yontemiyle liretilmesi sirasinda karsilasilan temel sorunlar asagida verilmektedir:

» Takviye malzemesinin i¢ yapida esit olarak dagitilmasinin giicligii.

» Matris ve seramik takviye malzemesi arasindaki islatmanin iyi
olmamasi.

» Karistirma sirasinda gaz hapsolmasi ile i¢ yapida gozenek olusmasi.

» Karistirman vakum veya soy gaz ortaminda yapilmadiginda i¢ yapida

oksit inkliizyonlarinin olugmasi.
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» Sivi metalle takviye pargaciklarinin uzun siire temas etmesi nedeniyle
istenmeyen kimyasal tepkimelerin ger¢eklesmesi.

» Karistirma sirasinda veya karistirma sonrasi bolgesel olarak pargacik
topaklanmalarinin olugsmasi.

» Uzun fiberlerin kullanilamamasi.

» Takviye fazinin yonlendirilememesi.

SMK yapilarin iiretiminde seramik malzemelerin iiretiminde kullanilan
geleneksel iiretim stirecleri kullanilabildigi gibi daha yeni tekniklerin kullanimi da

sozkonusudur.

Soguk presleme ve sinterleme: Matris tozunun ve fiberin soguk presle
sekillendirilip ardindan sinterlenmesi islemi seramiklerin iiretiminde kullanilan
geleneksel bir yontemdir [60]. Bu yontemde oncelikle seramik toz bir baglayici
icerisinde dagitilir. Sekillendirme asamasindan sonra numune sinterlenmeden
once yapidaki organik baglayici uygulanan bir 1s1l islemle tamamen yapidan
uzaklastirilir. Sinterleme asamasinda matriste Onemli bir oranda ¢ekme
gozlemlenir ve yapida c¢ok sayida gatlak olusumu meydana gelir. Matris ve
takviye fazinin 1s1l genlesmeleri arasindaki farka bagli olarak sogutma agamasinda

matris fazinda hidrostatik ¢gekme gerilmeleri olusabilir [61, 62].

Tepkin Sinterleme ve Kendinden flerleyen Yiiksek Sicaklik Sentezi (SHTS):
Tepkin sinterleme terimi bir biinye igerisinde yer alana iki veya daha fazla
bilesenin sinterleme siireci sirasinda tepkimeye girerek yeni faz veya fazlan
olusturmasini ifade etmektedir. Genel olarak meydana gelen bu tepkime
ekzotermik bir tepkime olup sinterlemenin daha iyi1 bir sekilde gerceklesmesine
katki saglar. Baz1 durumlarda meydana gelen tepkime o kadar ekzotermiktir ki
tepkime sirasinda aciga ¢ikan enerji, tepkimenin baslamasi i¢in gerekli olan enerji
disinda sinterlemenin gergeklesmesi i¢in ihtiya¢ duyulan enerjinin tamaminin
karsilanmasi i¢in yeterli olabilmektedir. Bu durum yanma sentezinin temelini

olusturmaktadir.
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» Tepkimeyle sinterleme
3TiO; + 4AIN — 2Al,03 + 2TiN + N3
» Yanma sentezi
3TiO, + 4Al + 3C — 3TiC + 2Al,0;

(1.1)

(1.2)

Yanma sentezi, kendinden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (SHTS) olarak

da bilinen seramik, intermetalik ve karma yapilarin iiretimi i¢in ilgi ¢eken, basit

bir iiretim yontemdir. Bu teknikte hazirlanan baglangi¢ bilesenlerinden olusan

karisim  tu

tusma

sicakliginin - (Tjg) TUzerinde,

ekzotermik bir tepkimenin

baslayacagi bir sicakliga sitilir. Daha sonra bu tepkime baglangig iiriinlerinin

tamami elde edilmek istenen faza doniigsiinceye kadar ilerleyerek devam eder.

Giliniimiizde SHTS teknigi ile {tretim yapilan baslica malzemeler ve bu

malzemelere ait yanma sicakliklar1 Cizelge 1.11°de verilmektedir.

Cizelge 1.11. SHTS teknigi ile iiretim yapilan baglica malzemeler ve bu malzemelere ait yanma

sicakliklar1 [63]

Malzeme Sicaklik, °C Malzeme Sicaklik, °C Malzeme Sicaklik, °C
AIN 2900 ZrB, 3310 TiC 3210
SizNy 4300 NbB, 2400 HfC 3900
TiN 4900 TaB, 3370 B,C 1000
HfN 5100 MoB, 1800 Al,Cs 1200
ZrN 4900 LaBg 2800 TaC 2700
TaN 3360 TiB, 3190 SiC 1800

BN 3700 MoSi, 1900 wC 1000
NbSi, 1900 TisSi3 2900 ZrC 3400
TaSi, 1800 ZrsSi3 2800 NbC 2800
WSi, 1500 NDbsSi3 3340
Karma Yapi Sicaklik, °C Karma Yapi Sicaklik, °C

MoSe; + Al,05 3300 MoB + Al,O; 4000
Cr03 + Al,O4 6000 6VN + Al,O3 4800
TiC + Al,0; 2300
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Bu teknigin en 6nemli 6zelligi kisa zamanda gergeklesen ve az miktarda
enerji gerektiren bir siire¢ olmasidir. Ayrica iiretim siireci hem basit hem de
yiiksek saflikta iiriinlerin tiretimine uygundur. En 6nemli olumsuz yanlariysa elde
edilen iriiniin gézenek miktarinin olduk¢a yiiksek (%50) olmasidir. Ayrica
tepkimelerin kontrol edilmesi de oldukga giictiir. Dolayisiyla genel olarak elde
edilen malzemeler Ogiitillerek toz haline getirilip kullanilir. Diisiik yogunluk
sorununu ¢ézmek i¢in es zamanli olarak disaridan basing uygulanmasi gibi farkl

coziimler lizerinde calismalar yapilmaktadir [64].

Sicak Presleme: Seramik matrisli karma yapilarin iiretiminde sicak presleme
yontemi hem yliksek sicaklik hem de basing uygulanarak yiiksek yogunluga ve
ince mikroyapiya sahip malzemelerin tiretimi i¢in kullanilan bir yontemdir. Ancak
basit geometrilerde iriin iretimine uygun olan sicak presleme yoOntemi ile

karmasik sekillerde tirlinlerin tiretimi miimkiin olmamaktadir.

Tepkime Baglama: Tepkime baglama yontemi hem seramik hem de SMK
malzemelerin iiretiminde yaygin olarak kullanilmakta olan bir yontemdir. Bu
yontemin en 6nemli avantajlar yiiksek saflikta, sinterleme ilavelerine ihtiyag
duyulmaksizin ve istenen boyutlarda iiriin iiretimine imkan tanimasidir. Partikiil
ve takviye malzemelerinin yap1 igerisindeki diizenlenmesi yogunlasma
basamaginda, sinterleme ilaveleri olmaksizin gerceklestigi i¢in Onemli bir
boyutsal cekme meydana gelmez. Ayrica sinterleme ilaveleri kullanilmadig icin
oda sicakliginda elde edilen 6zelliklerin yliksek sicakliklara kadar korunmasi da
miimkiin olmaktadir. Bu yontemin bir diger avantaji ise tepkime baglama
sicakligiin pek cok sistem i¢in sinterleme sicakligindan daha diisiik olmasidir.
Tepkime baglamanin en O6nemli simnirlayict yani ise bu ydntemle hazirlanan
tirtinlerin yiiksek oranda gozenek icermesidir.

Glinimiizde Al — AlL,O3 kullanilarak tepkime bagh Al,O3
tiretilmektedir. Ancak en yaygin olarak karsimiza ¢ikmakta olan tepkime baglh
tiriinler SIiC (RBSC) ve SizN4 (RBSN) matrise sahip tirtinlerdir. Ayrica SiC tozlari

RBSN matrislerde takviye malzemesi olarak kullanilmaktadir.
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Seramik Emdirme: Kati, siv1 veya gaz halindeki matris malzemelerinin farkli
geometrilerdeki takviye fazina emdirilmesi miimkiindiir. G6zenekli biinyedeki
gazlar sistemden uzaklastirilarak bosluklarin diisiik vizkoziteli sivi eriyik ile
dolmasi saglanir. Stvi matrisin akiskanliginin kontrolii kilit noktalardan biridir. Bu
yontemde ¢ikilan sicakliklar polimer veya metal emdirme siireclerinde kullanilan
sicakliklara oranla ¢ok daha yiiksektir. Yiiksek sicakliklarda ¢alisilmasi sebebiyle
matris ve takviye fazi arasinda zaman zaman istenmeyen tepkimelerin
gerceklesmesi kacinilmaz olabilmektedir. Seramik eriyigin vizkozitesi genellikle
oldukea yiiksek oldugundan emdirilmesi oldukga giic olmaktadir. Ayrica takviye
faz1 ve seramik arasindaki islatilma davranis1 da ayrica 6nemli bir etken olarak
karsimiza ¢ikmaktadir. Eriyik emdirme silirecinin sematik gosterimi Sekil 1.8’de

sunulmaktadir.

Piston

Eriyik

Pelet

Isitma
bobinleri

000000000000000

Sekil 1.8.  Eriyik emdirme siirecinin sematik gdsterimi

Hillig [65] yaptigi bir calismada SMK iiretiminde eriyik emdirme
yonteminin kullanilmasi durumunda eriyigin vizkozitesi, kimyasal tepkimeler ve
seramigin takviye fazini islatmasi durumlarini incelemistir. Seramik eriyikler
kapiler basin¢ uygulanarak fiber, visker ya da partikiil formundaki takviye
malzemelerinden hazirlanan ve birbiriyle baglantili gézenekler iceren peletlere
emdirilebilirler. Emdirme siirecini basing uygulayarak ya da vakum altinda
calisarak iyilestirmek miimkiindiir. Sikistirmali dokiim teknigi bu tiir bir tekniktir.

Sikigtirmali dokiim siirecinin sematik gosterimi Sekil 1.9°da verilmektedir.
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Sekil 1.9.  Sikigtirmali dokiim siirecinin sematik gdsterimi

Bu tiir uygulamalarda o6zellikle diisiik ergime sicakligi sebebiyle Al
karsimiza en sik ¢ikan metaldir. Partikiil, fiber ya da visker formundaki SiC [66—
68], Al,O3 [69, 70] ve Si3N4 [71] gibi gesitli seramiklerin, hatta camlarin [72] bile

bu metal ile emdirilmesi mimkindiir.

DIMOX™, Lanxide Siireci: Lanxide teknolojisi seramik matrisli karma yapi
iiretiminde kullamlan DIMOX™ (dogrudan metal oksitleme siireci) ve metal
matrisli karma yapilarin tiretiminde kullanilan PRIMEX™ (basingsiz metal
emdirme siireci) siireglerini kapsamaktadir. Uygulama alanlarina bagli olarak bu
yontemle iiretilen karma yapilarda farkli takviye elemanlarinin da kullanilmasi
miimkiindiir.

DIMOX™ siireci, dogrudan oksitleme siireci veya bu siireci Lanxide
firmas1 gelistirmis oldugu i¢in Lanxide™ siireci olarak bilinen siirecin, bir alt
grubunu olusturmaktadir [73]. Lanxide™ siireclerinden biri de DIMOX™
stirecidir. Bu yontemle eriyik halindeki metaller oksitlendirilerek seramik/metal
karma yapilar iretilmektedir. Seramik—metal matris eriyik metalin bir
oksitleyiciyle kismi olarak oksitlendirilmesi sonucunda olusur. DIMOX™
stirecinin sematik gosterimi Sekil 1.10°da goriilmektedir. Al, Zr ve Ti gibi farkh
metaller ve azot ya da oksijen gibi oksidantlar DIMOX™ siirecinde

kullanilmaktadir. Bu siire¢ metallerin genel olarak oksitlenip seramik bir faz
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olusturmalarindan daha farkli yiiriiyen bir siirectir. Omegin Si metalinin
nitriirlenip tepkime baghi SizNs olusturmasindan daha farkli bir = siireg

sOzkonusudur [74].

Biiyiime bariyeri

Preform tiretimi

Karma yapi
Erimis alasim
/- Matris Bityiimesi

SMK parca

Sekil 1.10. DIMOX™ siirecinin sematik gosterimi

DIMOX™ siireci, yigin halinde erimis metalin bir gaz ile oksitlenip
dogrudan biiylime siireciyle katt bir seramik biinyeyi olusturma siirecidir.
Tepkime {iriinli olusumu ilk olarak erimis metal havuzunun ylizeyinde olusur ve
daha sonra dis tarafa dogru biiylime gerceklesir. Seramik biinye igerisinde kalan
metal miktar1 baslangic malzemeleri ve siire¢ kosullarina baglidir. Partikiil ya da
fiber takviyeli karma yapilarin DIMOX™ siireciyle iiretilmesi miimkiindiir. Bu
tiir durumlarda tepkime iiriinii karma yapiy1 olusturmak iizere dolgu malzemesine
(partikiil, fiber, visker, plaka) dogru biiylime gosterir. Matris Lanxide™ karma
yapilar1 li¢ boyutlu olarak birbiriyle baglantili seramik yap1 ve tepkime siiresince
yiizeye metal saglayan metal kanallarindan olusur. Dolgu malzemesi metalin
tizerine yerlestirilir. Kullanilan dolgu malzemelerinden bazilari; Al,Os, SiC,
BaTiOs, AIN, B4C, TiB,, ZrN, ZrB, ve TiN’dir. Dolgu malzemesinin segimini
sinirlayan temel etkenler ise oksidatif ortam ve eriyik metal ile uyumudur.

Al,O3/Al karma yapilarinin dretimi [75] matris olusum siireci ig¢in pek ¢ok
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degiskenin varligmi gérmek icin iyi bir &rnek olusturmaktadir. Istenen hizli
oksidasyonun saglanmasi i¢in ¢ok az miktarda ilave malzemelere ihtiyag
duyulmaktadir. Ornegin az miktarda Mg ve Grup 14 elementinin (Si, Ge, Sn veya
Pb) birlikte kullanilan Al alagimi igerisinde yer almasi siireci pozitif yonde
etkilemektedir. Buna alternatif olarak ise bu ilave element ya da elementlerin
birlikte sisteme disaridan elementel veya oksit seklinde katilmasi da oksidasyon
hizin1 arttiran 6nemli bir etken olarak bildirilmektedir [76]. Kullanilmakta olan
ilavelere ve tepkimelerin kinetigine bagli olarak genelde 900° ile 1350°C arasinda
degisen sicakliklarda siire¢ gergeklestirilmektedir [77]. Cizelge 1.12°de

DIMOX ™ siireciyle iiretilen baz1 karma yapilar verilmektedir.

Cizelge 1.12. DIMOX™ siireciyle iiretilen karma yapilar [63]

Matris Malzemesi Takviye veya Dolgu Malzemesi
Al,O4 SiC, Al,O3, BaTiO3
AIN AIN, Al,Os, TiB,
ZrN ZrN, ZrB,
TiN TiN, TiB2,

Matrisin  mikroyapist ve Ozellikleri {izerinde kullanilan ilave
malzemelerin tiirli ve miktari, siirecin gerceklestirildigi sicaklik ve siirenin biiyiik
bir etkisi vardir. Ornegin diisiik sicakliklarda iiretilen yapilarda elde edilen
seramik/metal faz oram1 daha yiliksek sicakliklarda iiretilenlere oranla daha
diistiktiir. Takviyesiz AIN/Al seramik karma yapilarin eriyik Al alagimlar
kullanilarak dogrudan oksitleme yontemiyle azot kullanilarak

gerceklestirilmektedir [ 78, 79].

Sol jel : Sol jel, disiik sicakliklarda ve ¢6zelti ortaminda kimyasal tepkime
yoluyla anorganik yapilarin sentezlenmesidir. Bu tepkimenin en 6nemli 6zelligi
akiskan halden (¢ozelti veya kolloid) kati hale (iki veya ¢ok fazli jel) gecis imkani
vermesidir (Sekil 1.11). Sol-jel siirecinde, tepkin anorganik monomer veya
oligomer olusturacak herhangi bir baslangic maddesi kullanilabilir. Sol—jel
alanindaki c¢ogu c¢alismalarda baslangic maddeleri olarak M(OR)n formundaki
alkoksitler (M: metal, n: degerlik, R: alkil, CxH2x-1) kullanilmaktadir.
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Alkoksitler uygun anorganik monomer kaynaklaridir ve bir¢ok organik ¢dziiclide

¢oziiniirler [80].

Farkli hizlara sahip

cesitli baslangic
malzemeleri

Sekil 1.11. Sol-jel siireci [80]

Baslangig Tepkin
> > Sol > Jel
Maddesi Monomer ° ¢
Kondensasyon
Hidroliz Farkli hizlara sahip Jelasyon

cesitlimonomerler
Agyapisininyeniden
diizenlenmesi

Soljel siirecinin faydali ve sinirlayici taraflari Cizelge 1.13’de 6zetlenmektedir.

Cizelge 1.13. Sol-jel siirecinin faydali ve sinirlayicr taraflari [32]

Faydalh yan

Sonug¢

Diisiik sicaklik siireci

Fiberlerin hasarlanmasini engeller.
Fiber/matris etkilesiminin sinirli olmasini saglar.

Ucuz ekipman kullanimina imkan saglar.

Istenen bigimde iiretim

Iki ve ii¢ boyutlu iiretime olanak saglar.

Maliyetleri diisiiriir. Taglamay1 en aza indirir.

Yiiksek saflik

Tepkimeleri azaltir.

Kullanim sicakliginin yiikselmesini saglar.

Bilesimlerin kontrol edilebilirligi

Cok bilesenli sistemlerde ¢alisilabilmesine imkan

tanir.

Smnirlayici yan

Sonug¢

Yiiksek ¢ekme

Matriste ¢atlak olusumu.

Diisiik akma

Coklu emdirmelere gereksinim.

Yiiksek precursor maliyeti

Yiiksek maliyet nedeniyle yayginlasmasi kisitlanir.

Piroliz sirasinda asidik gaz

c¢ikislarinin gerseklesmesi

Fiberlerin hasarlanmasina sebep olabilir.

Sollerin raf dmriniin sinirli olmasi

Matris maliyetini arttirir.
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Kimyasal Buhar Emdirme: Kimyasal buhar emdirme (CVI) yontemi siirekli
fiber takviyeli SMK’larin iiretiminde kullanilan tekniklerden biridir. Pelet haline
getirilen fiberlerin yiizeyleri dncelikle bir arayiizeyle kaplanir, sonra da seramik
matris bu fiberlere CV1 ile emdirilir. CVI siireci bir seramik matrisin gdzenekli bir
fiber pelete kimyasal buhar ¢oktiirme (CVD) yontemiyle ¢oktiiriilmesini igerir. Bu
yontemde CVI malzemeleri 1sitilan peletin de igerisinde bulundugu bir firina
pompalanir. Bu gazlar pelete sizar ve fiber yiizeylerinde tepkimeye girerler.
Fiberlerin iizerlerinde kat1 bir matris malzemesi olustururlar ve bu sekilde peletin
yogunlagsmasini saglarlar. Bu siire¢le hazirlanan en yaygin matris SiC ve
karbondur. Cizelge 1.14’de CVI siireciyle hazirlanan matrisler, fiber takviyeler ve

temel kimyasal tepkimeler sunulmaktadir.

Cizelge 1.14. CVI siireciyle hazirlanan matrisler, fiber takviyeler ve temel kimyasal tepkimeler

[32]
Matris | Fiber/Takviye Kullanilan Genel Tepkimeler
Karbiirler
C Karbon CH; - C+2H,
. Nicalon™, Nextel™, ] .
SiC karbon, Al,O,, SIC CHsSiCl + H, — SiC + 3HCI
TiC Karbon TiCl, + CH, + H, > TiC + 4HCI
B,C Karbon 4BC|3 + CH4 +H, > B4C + 12HCI
ZrC (HfC) Karbon ZrCly + CH; + Hy = ZrC + 4HCI
Cr3C, A|203 CrCly+CH,+H, —» CrC, + HCI
TaC Karbon TaCls + CH, + H, — TaC + HCI
Nitriirler
. Nicalon™, Nextel™, ) .
S|3N4 karbon 3S|CI4 + 4NH3 + Hz —> S|3N4 + 12HC|
BN BN, SiO,, Nextel™, BX3 + NH; + H, - BN + 3HX
karbon (X=CI,F)
Boriirler
TiB, Nicalon™, Al,O,, karbon TiCl, + 2BCl; + H, — TiB, + 10HCI
Oksitler
ZrCl; + 2C0O, + 2H ZrCl, + 2H,0 + 2CO
710, AlLOs, miillit, karbon lat ebbp oy = AL+ A0 + A0 =
Zr0, + 2C0O + 4HCI
2AICI H 2AICI H
Al,O4 Nextel™, Al, 05, karbon Cla+3C0; + 3H, — 2AICL: + 3H,0 + 3CO
— Al,O3 + 3CO + 6HCI
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1.2.1. Basin¢siz emdirme

Seramik—metal karma yapilarda seramik hacim kesri arttikga asinma
direnci ve yiiksek sicaklik mukavemeti de artmaktadir. Diigiik hacim kesirlerinde
takviye malzeme iceren karma yapilarin {iretilebilmesi i¢in ¢ok sayida farkli
teknik uygulanabilmektedir. Ancak yiiksek seramik hacim kesrine sahip yogun
karma yapilarin tretilebilmesi i¢in 6nceden sekillendirilmis gozenekli seramik
peletlere metalin emdirilmesi kullanilabilecek tek yontemdir [27].

S1vi matrisin gézenekli bir yapr1 igerisine emdirilmesi basing veya vakum
yardimiyla elde edilebilecegi gibi sivi damlaciklar1 katiy 1slattigi zaman disardan
bir etki olmaksizin, gbzenekli bir yapi icerisine sivinin kendi kendine emdirilmesi
de gergeklesebilmektedir [81, 82]. Emdirme, itici giiciine baglh olarak ii¢ farkli
grup altinda incelenmektedir.

> Vakumda emdirme.
» Basingli emdirme.

» Basingsiz emdirme.

Sivi metal matrisin gézenekli seramik malzemeye emdirilmesi, yilizeye
sizma prensibine, kilcallik etkisine dayanmaktadir. Genellikle metal oksitlerde
temas agis1 90°’den biiyiiktiir. Bu nedenle, 1slatma kriteri olarak kati ylizeyde
bulunan kilcal araliklara ve piiriizlii ylizeylere metal sizmasini saglamak i¢in dig
basinci gerekli kilmaktadir [83]. Basing bir gaz yardimiyla ya da mekanik olarak
uygulanabilir.

Emdirme silirecinde vakum altinda c¢alisilmasinin da eriyik metalin
seramik pelete emdirilmesine yardimci oldugu bildirilmektedir. Bazi metal—
seramik sistemlerinde seramik fazinin etrafinda bir vakum ortaminin
olusturulmasinin, emdirmeyi saglayacak bir biiyiikliikte basing farki olusturmak
icin yeterli oldugu bildirilmektedir. Ayrica vakum ortaminda emdirme siirecinde
sivi metalin oksitlenmesinin engellendigi ve iretilecek karma yapida gaz veya
hava kalmasi sebebiyle gézeneklerin olusmasinin 6nlendigi bildirilmektedir.

Disaridan basing uygulamaksizin, 6zel olarak tasarlanan bilesim ya da

stire¢ kosullariyla, iyi bir 1slatma saglanarak yiiriitillen emdirme yontemi karmagik
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sekilli {irinlerin neredeyse hi¢ ¢ekme gozlemlenmeksizin olduk¢a yogun olarak
iretilmesine olanak taniyan, basit ve ekonomik bir yontemdir. Bu yontemde sivi
metal seramik gozenekli biinye igerisine, basing uygulanmaksizin kendi kendine
sizmakta ve baslangicta gozenek igeren seramik peletteki bosluklari doldurup
daha sonra da bulundugu yerlerde katilagsmaktadir. Emdirme yOnteminin en
onemli faydalarindan biri de elde edilen karma yapinin her yerinde ayni
ozelliklerin elde edilebilmesidir [84]. Sekil 1.12’de temsili bir basingsiz emdirme

diizenegi sunulmaktadir.

Oksijensiz firin atmosferi

Sekil 1.12. Basingsiz emdirme diizenegi

1.2.2. Basingsiz emdirmeyi etkileyen degiskenler

Kendiliginden emdirmenin gergeklesmesi i¢in Onemli olan bazi
parametreler vardir. Genel olarak emdirme i¢in 6nemli olan parametreler sunlardir
[85]:

» Baslangic malzemelerinin yiizey kimyas1 (ylizey oksit tabakasi,
ylizeyin baska bir tozla kaplanmasi vb.).
Emdirme sicakligi.
Emdirme siiresi.
Alasim bilesimi.
Emdirme ortanu
Baslangic malzemelerinin tane boyut ve dagilimi.

Takviye hacim orani.

vV V V V V VYV V

Yas biinyenin gézenek miktari.
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Baslangic malzemelerinin yiizey kimyasi (yiizey oksit tabakasi, yiizeyin baska
bir tozla kaplanmasi1 vb.) : Emdirmeyi azaltici etkiye sahip ¢esitli etkenler
vardir. Genelde eriyik ylizeyindeki oksit tabakalar ergimis alagimlarin seramik
malzemesini 1slatmasini engeller. Bu oksit tabakalar1 erimis matrisin seramik
malzemesinin tanelerine sizmasina karsi bir direng olusturur.

Al metalinin oksijene kars1 afinitesi yiiksektir. Ornegin 400°C’de 4 saatte
Al alagimi ylizeyinde 50 nm ve oda sicakliginda ise aninda 20 nm kalinliginda bir
tabaka olusur. Dolayisiyla Al bazli sistemlerde oksit olusumundan kurtulmak
oldukga giigtiir. Al alasimi kullanilan sistemlerde genel olarak 900°C’nin altinda

emdirme gozlenmez [86].

Emdirme Sicakh@ : Sicaklik, emdirme yonteminde en Onemli {iretim
parametrelerinden biridir. Artan emdirme sicakliklarinda, sivi matrisin, akiciligt
artarak, takviye taneleri arasindaki gozeneklerden sizmasi kolaylasmaktadir.

Rodriques—Reyes [82], Al-Si-Mg/SiCp karma yapilarinin basingsiz
emdirme yoOntemi ile {iretilmesinde en 6nemli parametrenin sicaklik oldugunu
belirtmistir. SiC blok parcalarin emdirilmesi artan sicaklikla, azalan kulucka
stiresiyle gerceklestirilmis ve bu siirecin ozellikle sicakliga bagli oldugu
belirtilmistir [82].

Chong ve ark., [87] Al/SiCp karma yapilarinin basin¢li emdirme yontemi
ile iretilmesinde, sivi metal asir1 1sitma sicakliginin artmasiyla esik basincin
azaldigimi tespit etmislerdir. Ayrica artan sivi agiri 1sitma sicakliklarinda karma
yapilarin gézenek miktarinin azaldigini tespit etmislerdir [87].

Contreras ve ark., [88] % 56 takviye hacim oranindaki Mg/TiC karma
yapilarii  850-900°C sicakliklarda Ar gaz ortaminda, basingsiz emdirme
yontemiyle liretmislerdir. Artan emdirme sicakliklarinda, sivi matrisin takviyeyi
basaril1 bir 1slatma egilimi gosterdigini belirtmislerdir. Karma yapilarin mekanik
ozelliklerinin biiyiik 6l¢iide 1slatma davranigina bagli oldugunu, ancak artan

emdirme sicakliklarinda mekanik 6zelliklerin daha iyi oldugu belirtilmistir [88].
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Emdirme siiresi : Emdirmenin gergeklesebilmesi i¢in diger islem
parameterelerine bagli olmakla birlikte bir kulugka siiresine ihtiya¢ duyulmaktadir
[82, 89]. Rodriques—Reyes [82], Al-Si—-Mg/ SiCp karma yapili malzemeleri
basingsiz emdirme yoOntemi ile iiretmisler ve artan emdirme sicakliklarinda
kulugka siiresinin azaldigini tespit etmislerdir. Kulugka siiresinin sicakliga bagl
bir periyot oldugunu, ancak sicaklik ve zaman parametrelerinin ortak etkisinin goz
ard1 edilebilecegini belirtmislerdir [82].

Kevorkijan, [81] sivi emdirme yontemi ile SiC, SizN4, AIN, MgsN, ve
TiO, seramik parcaciklara % 7 Si, % 0,3 Mg ihtiva eden 356-T6 Al alagimini
emdirmislerdir. Sonug olarak emdirme mesafesinin, emdirme siiresi ve sicakligina

bagli dogrusal olarak arttigini tespit etmislerdir [81].

Alasim bilesimi : Takviye ile matris malzemesinin uyumu karma yapilarin
ozelliklerini etkileyen 6nemli parametrelerden biridir. Emdirme yonteminde sivi
matrisin takviyeyi islatma kabiliyeti, emdirme mesafesini Onemli Olglide
etkilemektedir. Al matrisli karma yapi1 malzemelerin emdirme yoOntemiyle
retildigi bir¢ok arastirmada, sivi matrisin Mg igeriginin emdirmeyi arttiran bir
etki gosterdigi belirtilmistir.

Basingsiz emdirmede sivi matrise Mg ilavesi ve azot gaz ortami
emdirmeyi kolaylastirmaktadir. Mg, sivi Al’nin seramik parcaciklari 1slatmasini
gelistirerek emdirmeyi saglamaktadir [90, 91].

Aghajanian ve ark. [58] basingsiz emdirme yontemiyle Al,O3 ve SiC
parcactk takviyeli, Al matrisli karma yapt malzeme iiretmislerdir. Uretim
parametrelerine bagli olmakla birlikte emdirmenin gergeklesebilmesi icin kritik
bir Mg miktarina ihtiya¢ oldugu belirtilmistir. Bu miktar % 0,5-1 Mg oramidir.
900°C sicaklik, 5 saat siire % 100 N ortami1 ve Mg ilavesi optimum ¢alisma
parametreleri olarak belirtilmistir. Sivi matris i¢ine Cu ilavesinin emdirmeyi
geciktirdigi Si ilavesi ile de emdirmenin arttig1 belirtilmistir [58].

Chong ve ark. [87] tarafindan yapilan ¢aligmada SiC tozlara basingh
emdirme yontemiyle 2014 Al alasimmin emdirilmesinde saf Al’ye % 4,2 Cu

ilavesinin esik basinci arttirdig belirtilmistir [87].
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Emdirme ortamm : Emdirmeyi arttirmak amaciyla yapilan bazi caligmalarda
emdirme sicakligina veya 1000-1150°C’lere kadar Ar gaz ortami altinda ¢ikildigi
ancak bu sicaklikta N, gaz ortamina gegildigi ve sogutma esnasinda da yine N
gaz ortamimda devam edildigi bildirilmektedir. Yapilan bu firin gaz ortami
degisikliginin emdirmeyi kolaylastirdig: bildirilmektedir [90, 92, 93].

Aghajanian ve ark. [58] basingsiz emdirme yontemiyle Al,O3 ve SiC
parcacik takviyeli, Al matrisli karma yap1 malzeme iiretmislerdir. % 75 Ar ve %
25 N; gaz ortaminda tam emdirme elde etmislerdir. Ortamda azot miktarinin

artmastyla AIN miktar1 da artmig, AIN miktarinin artmasiyla emdirme artmistir.

Baslangic malzemelerinin tane boyut ve dagihim : Takviye parcaciklar
arasinda olugan emdirme oncesi bosluklar, takviye tane biiyiikliigiine bagh olarak
emdirmeyi etkilemektedir. Biiyliik tane boyutuna sahip takviye elemanlari
arasinda, emdirme oOncesi bosluklarin biiylik olmasiyla sivi matrisin bu
gozeneklere emdirmeyi kolaylasmaktadir. Chong ve ark. [87] SiC biinyelere
basingli emdirme yontemiyle 2014 Al alasimi emdirilmesinde artan pargacik
boyutunun emdirme igin gerekli esik basinci azalttigini tespit etmislerdir.

Elwahed ve Asar, [94] Al (Al,O3)p sisteminde basingli emdirme
yontemiyle karma yapili malzemeler iiretmislerdir. Artan takviye boyutunda
emdirme mesafesinin arttigi ve % acik gozenek miktarinin azaldigini
belirtmiglerdir [94].

Candan ve ark. [95] 12,8 um, 22,8 um ve 36,7 um biiyiikligiindeki SiC
tozlara 400-900 kPa basing ile sivi Al alasimi emdirmisler ve emdirme
davranigin1 bilgisayar yardimiyla gozlemislerdir. Artan SiC tane boyutuyla,

emdirme siiresinin azaldigini belirtmislerdir [95].

Takviye Hacim Oram : Karma yapili malzeme, takviye malzemesinin matris
malzemesi igerisinde dagilimiyla meydana gelir. Karma yapili malzeme
icerisinde, takviye malzemesinin hacimce miktarina, takviye hacim orani ifadesi
kullanmaktadir. Emdirme yonteminde takviye—hacim oran1 emdirme davranigini
ve karma vyapilarin o6zelliklerini belirleyen parametrelerden biridir. Karma

yapilarin, gozeneklilik, sertlik, cekme dayanimi ve aginma gibi 6zellikleri takviye
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hacim orani ile dogrudan ilgilidir. Ayrica emdirme ile karma yap1 iiretiminde
takviye hacim oraninin 6nemli bir etkisi vardir.

Basingsiz emdirme yontemiyle karma yapilarin tiretimi i¢in hazirlanan
peletlerin seramik hacim kesri genellikle %40 ile %70 arasinda degismektedir.
Seramik hacim kesri ayarlanirken dikkat edilmesi gereken Onemli etkenler
sunlardir [96]:

» Emdirme asamasinda peletin gerekli mekanik mukavemete sahip
olmasi.
» Metalin emdirilmesini saglamak i¢in peletin yeterli gecirgenlige sahip

olmasi.

Yas biinyenin gozenek miktar: : Glass ve Green [97] tarafindan gergeklestirilen
bir c¢alismada Y-TZP numuneleri 960-1305°C arasinda degisen sicaklik
araliginda 1 saat siireyle sinterlenerek %56 ile %88 arasinda degisen yogunluklara
sahip peletler iiretilmistir. Hazirlanan gozenekli seramik peletlere eriyik nitrat
tuzlar1 emdirilmistir. Bu c¢alismada emdirme kalinliginin emdirme siiresi ve
baslangic pelet yogunlugunun bir fonksiyonu oldugu belirlenmistir. Emdirme
kalinlig1 ve zamanin karekokii arasinda dogrusal bir baginti oldugu belirlenmistir.

Peletin yogunlugu arttikga, emdirme kalinliginin azaldigi belirlenmistir.

1.2.3. Emdirme kinetikleri

Islatmayla yiirliyen sistemlerde emdirme hizlarini agiklamak icin kapiler
akis ve vizkoz akis mekanizmalar1 kullanilmaktadir [58, 98, 99]. Metalik
sistemlerde teorik ve deneysel veriler iyi bir sekilde uyum gdstermezken,
seramige eriyik emdirilen sistemlerde bazi bagintilarin bulundugu belirlenmistir.
Teorik kabiillerden biri de gdzeneklerin paralel kapilerler seklinde oldugudur.
Ancak karmasik bir yapiya sahip olan sinterlenmis peletlerde basit vizkoz akis ve
kapiler yiikselme denklemlerinin kullanilmasi oldukg¢a giictiir.

Deneysel bazi galismalar [100, 101] kalitatif olarak gostermistir ki
emdirme hizi;

» gozenek capi, siire ve sivi fazin yilizey enerjisiyle dogru,
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» sivinin vizkozitesiyle ters orantili olarak degismektedir.

Alanyazinda 1slatmayla yiiriiyen emdirme ile ilgili ¢ok sayida kalitatif
gbzlem yer almaktayken [65,102, 103], emdirmenin itici giiciinii arayiizeyde
meydana gelen tepkimelerin olusturdugu sistemlere ait kantitatif caligmalar
alanyazinda yer almamaktadir.

Genel olarak tane boyutu arttik¢a emdirme hizi da artmaktadir. Emdirme
siirecinin  kinetik ¢alismalarla incelenmesi Onemli bir arastirma alanin
olusturmaktadir. Bu alanda kinetik bir calisma yapilabilmesi i¢in emdirme
slirecinin yone bagli olmamasi ve siirekli olmas1 gerekmektedir.

Toy ve Scott [104] tarafindan yapilan bir ¢aligmada iki farkli AIN tozu
(dso=5 pm, dar tane boyut dagilimli toz ve dsg = 3 um, genis tane boyut dagiliml
toz) kullanilarak 2—-6 mm kalinhi§inda hazirlanan goézenekli peletler oncelikle
1700°C’de 2 saat sinterlenmis ardindan Al ile emdirme c¢alismalari
gerceklestirilmistir. Yapilan deneylerde 1000°C’de bile AIN pelet lizerindeki Al
damlasinin neredeyse kiiresel oldugu ve 1slatma agisinin > 90° oldugu
belirlenmistir. Ancak 1130°C’nin iizerinde 1slatma saglandig1 ve 1195°C’de tam
emdirmenin saglandig1 belirlenmistir. Ug¢ farkli sicaklikta gerceklestirilen
emdirme calismasit sonrasi, emdirme hizi, zamana karst emdirme kalinlig
grafiginden en kiigiik kareler yontemiyle belirlenmistir. Kapiler emdirme siireci
icin gelistirilen ve emdirme araylizey gelisiminin parabolik oldugunu ifade eden
denklemlere karsin bu caligmada elde edilen deneysel sonuclar arayiizey
gelisiminin  zamanla dogrusal olarak degistigini gostermistir.  Arrhenius
egrilerinden belirlenen aktivasyon enerjileri dar tane boyutuna sahip AIN tozu
kullanildiginda 330 kJ/mol ve genis tane boyut dagilimli AIN tozu kullanildiginda
ise 460 kJ/mol’diir. Basit kapiler emdirme siirecinde belirlenen aktivasyon
enerjileri bu degerlerden ¢ok daha diisiikk degerlerde olmaktadir. Semlak [105]
yaptig1 bir ¢alismada kursunun 120-170 mesh tane boyutuna sahip Cu tozuna
emdirilmesi i¢in gerekli aktivasyon enerjisini 8,4 kJ/mol olarak belirlemistir. Bu
sonu¢ sivi kursunun vizkoz akis ve kendiliginden yayilmasi i¢in gerekli olan
aktivasyon enerjisi degerine olduk¢a yakindir. Kurilko [101] sivi kursun ve

indiyumu gozenekli titanyum tozuna emdirmek igin gerekli aktivasyon enerjilerini
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sirastyla 92 ve 67 kJ/mol olarak belirlemistir. Bu degerler eriyik kursun ve
indiyumun vizkoz akisit i¢in hesaplanan sirasiyla 8,4 ve 6,7 kJ/mol olan
aktivasyon enerjilerinin ~10 katidir. Dolayisiyla Kurilko [101] tarafindan
gerceklestirilen ¢alismada daha yiiksek sicakliklarda emdirme hizinda
gozlemlenen artis eriyik vizkozitesinde meydana gelen azalma ile
iliskilendirilemez.

Deneysel ¢alismalarda elde edilen yliksek aktivasyon enerjisi, emdirme
stirecinin eriyik Al’nin vizkozitesince kontrol edilmedigini gostermektedir. Geiger
ve Poirier [106] tarafindan bildirilen verilerden Al’nin vizkoz akisi igin
hesaplanan aktivasyon enerjisi 8,4 kJ/mol’diir.

Basit sivilarin vizkoz akist veya fiziksel adsorpsiyon gibi fiziksel fiziksel
stiregler igin genellikle aktivasyon enerjisi < 80 kJ/mol’diir ve kimyasal sorpsiyon
veya kati hal tepkimeleri gibi kimyasal siirecler i¢in ise ¢ok daha yiiksek
aktivasyon enerjilerine ihtiya¢ duyulmaktadir [104].

Alanyazin incelendiginde seramik toz ve fiberlerle hazirlanan peletlere
s1vi metalin emdirilmesiyle ilgili kinetik ¢alismalarin TiC/Al [107, 108], Al,O3/Al
[109, 110] ve SiC/Al [111] gibi gesitli sistemlerinde gerceklestirilmis oldugu
goriilmektedir.

TiC/Al sisteminde gozenek boyutunun emdirme kinetikleri tizerindeki
etkileri incelenmistir [107, 108]. Emdirme profilleri incelendiginde elde edilen
sonuglar asagida maddeler halinde 6zetlenmektedir:

» Diisiik sicakliklarda egriler emdirme stiresiyle tam olarak parabolik bir
sekilde degismemektedir.

» Diisiik sicakliklarda belli bir inkiibasyon siiresi sozkonusudur.

» Artan sicaklik ve siireye bagli olarak temas agis1 diismektedir.

» Artan gozenek ¢apina bagl olarak aktivasyon enerjisi artmaktadir.

Liegbusi ve Yang [109] Al,Os/Al karma yapilarinin basingli emdirme
dokiimii sirasinda gozenek c¢ekirdeklenme mekanizmasini aragtirmistir. Elde
edilen sonuglar gostermistir ki uygulanmakta olan basing, temas acgisi arttikca

artmaktadir. Ayrica Mg ve Cu gibi 6zel alasimlama elementlerinin temas agisini
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disiirmeleri nedeniyle belirgin bir sekilde emdirme siirecini hizlandirmakta
oldugu belirlenmistir.

Kevorkijan [81] tarafindan yapilan bir ¢alismada emdirme mesafesinin
zamanla dogrusal olarak artis goOstermesine karsin emdirme sicakligr ile
eksponansiyel olarak arttig1 bildirilmektedir.

Hu ve ark. [110] Darcy yasasini ve buradaki kabulleri temel alarak
Al;O3/Al karma yapilarinin emdirme kinetiklerini incelemislerdir. Emdirme siiresi
ve emdirme kalinligi arasinda emdirme siiresince parabolik bir iliskinin

bulundugu belirlenmistir. Darcy yasasi asagidaki sekilde modifiye edilmistir.

X =& (1Y% - t,1?) T > veya = tg (1.3)

Burada, X emdirme kalinligini, t emdirme siiresini, ty emdirmeyi baslatmak i¢in
gerekli olan inkiibasyon siiresini ve §ise emdirme hizimi ifade etmektedir.
Yamauchi ve Nishida [111] SiCy/Al karma yapisinda pelet sicakliginin
emdirme siireci ilizerindeki etkisini incelemistir. Elde edilen sonuglar diisiik 6n
1sitma sicakliklarinda eriyik Al’nin peletin altina kadar ulasmadigi, ancak sicaklik
Al’nin ergime sicakligina ulaginca emdirmenin tamamlandig belirlenmistir.
Emdirmenin teorik olarak tayin edilmesi asagidaki gerekgeler nedeniyle
olduke¢a karmasik bir islemdir [112].
» Pelet icerisindeki gozenek kanallarmin boyutunun degisken
olmasi.
» Gozenek aginin dolambagli olmast.
» Takviye malzemesinin {lizerine tercihli olarak siireksiz bir sekilde

bazi1 tepkime liriinlerini ve ¢dzlinen malzemelerin ¢okelmesi.
1.3. Islatma

Islatma, bir sivinin kati bir yiizey iizerinde yayilma kabiliyeti olarak
tanimlanmaktadir [86]. Seramik matrisli ve metal matrisli karma yapilarin tepkin
sivi  siiregleriyle {iretilmesi asamasinda, sivinin seramik biinye igerisine

sizabilmesi i¢in, mutlaka sivi metalin seramik fazi 1slatmasi saglanmalidir.
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Metalik sistemlerde karsilikli ¢oziinme ya da intermetalik olusumlari
nedeniyle 1slatma kolaylikla saglanirken, metal-metal dis1 sistemlerde ise 1slatma
genellikle zayiftir [113].

Temas agisi, sivi ile kati arasindaki islatma derecesinin bir 6l¢iisiidiir.
Miikemmel kosullarda denge temas acis1 (Sekil 1.13) Young-Dupre denklemi
(1.4) ile belirlenmektedir. Yiizey enerjileri ve islatma agisi arasindaki temel

iliskiyi veren Young—Dupre esitligi asagida sunulmaktadir [114, 115].

Ysc

Yke

Sekil 1.13. Temas agisinin sematik olarak gosterimi

Yks + ¥s6-Cos 0 —yig =0 (1.4)
Bu esitlikte;
Yks  : kati/sivi arayiizey enerjisi
Yk : kati/gaz araylizey enerjisi
Ysc  : sivi/gaz araylizey enerjisi
0 : denge temas agisini

ifade etmektedir. Eriyigin temas agis1 veya yiizey gerilimi ne kadar diisiik olursa,
althk malzemesini 1slatma egilimi de o kadar iyi olacaktir. Temas acgis1 0°
oldugunda miikemmel 1slatma saglanirken, 1slatma agis1 180° oldugunda ise

sistem tamamen 1slatmaz hale gelmektedir (Sekil 1.14).
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Temas acisi, 0

0° 90° 180°

Cos 0

1 0 -1
Yayilma Tam Islatma Kismi Islatma  yks= ke Cok az i1slatma Islatmayan

Sekil 1.14. Temas agisina bagli olarak degisen 1slatma durumlari

Islatmay1, tepkin ve tepkin olmayan islatma olarak iki temel baslik
altinda incelemek miimkiindiir.

Tepkin olmayan metal-seramik sistemlerde genelde islatma oldukga
azdir ve 0 degeri 90°°den yiiksektir. 6 degerini, ilave edilecek alagim elementleri
ve dolayisiyla bu elementlerin kati altlik ile yapacagi tepkimeler sonucunda
araylizeyde siirekli bir tabaka olusturarak azaltmak miimkiindiir.

Tepkin olmayan sistemlerde yayilma hizi viskoz akis ile kontrol
edilmektedir [116, 117]. Eriyik metalin viskozitesi ¢ok diisiik oldugundan
milimetrik boyuttaki sivi damlasinin denge konumuna ulagmasi i¢in gerekli stire
10! s’den daha azdir. Bu siire, reaktif metal-seramik sistemlerde 10> —10* s olan
yayilma siiresinden oldukga diisiiktiir [118, 119]. Bu yiizden, tepkin sistemlerde
yayilma hiz1 viskoz direnci ile degil arayiizey tepkimeleriyle kontrol edilmektedir.
Tepkin olmayan 1slatmada, arayilizeydeki kiitle aktarimi ¢ok smurhidir ve
araylizeydeki kiitle aktariminin arayiizey enerjilerine etkisi ihmal edilebilir bir
seviyededir.

Bu tez kapsaminda iiretilen karma yapilar tepkin emdirme yontemiyle
dretilmistir. Tepkin emdirmede seramik pelet ve emdirilen metal arasinda
meydana gelen tepkimelerin sonucunda yeni seramik fazlar olusmaktadir.

Tepkin emdirme yonteminde 1slatma iki temel itici gii¢ ile yiirlimektedir:

% Cozlinmeyle 1slatma.
o (Coziinmeye duyarl 1slatma
o (Cozlinmeye duyarsiz 1slatma

% Ug boyutlu bilesiklerin olusumu ile 1slatma.
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B4C—Al sisteminde basingsiz emdirmenin {i¢ boyutlu Al3BC bilesiginin
olusumu ile gerceklestigi bildirilmektedir [120]. SiC ve AIN gibi oksit disi
seramikler ve B4C tozu birlikte kullanilarak emdirme saglanan sistemlerde tepkin
emdirmenin yine ii¢ boyutlu Al3BC bilesiginin olusumu ile gergeklestigi
diistiniilmektedir.

SigNy esashi sistemlerde aktif mekanizmanin tepkin emdirme oldugu
bilinmekle birlikte, 1slatmanin ¢oziinme (SisN4’lin ¢6ziinmesi) ve/veya li¢ boyutlu
bilesik (AIN) olusumu ile yiiriidiigli tez ¢alismasi kapsaminda incelenmistir.

Alanyazin incelemeleri sonucunda tepkin emdirmeyle karma yapi
iiretiminde 1slatma i¢in ana itici giiclin ne oldugu konusunda farkli goriislerin
bulundugu belirlenmistir. Bu alanda karsilasilan {i¢ temel goriis sunlardir:

1) Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkimenin
Gibbs serbest enerji degisiminin biyiikligii [114, 121-124].

i) Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkime
sonucunda ortaya cikan arayiizeyin fizikokimyasal &zellikleri
[125-127].

iii) Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkimeler

sonucunda seramik faz hacminde meydana gelen degisim orani

[128].

Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkimenin Gibbs serbest
enerji degisiminin biiyiikliigii.

Aksay ve ark. [121] ile Naidich [122] metal/seramik arayiizeyinde
meydana gelen tepkimenin Gibbs serbest enerji degisiminin 1slatmanin ana itici
giiclinii olusturdugunu ileri siirmektedirler. Arayilizeyde bir tepkime meydana
geldiginde, birim zamanda birim alanda meydana gelen serbest enerji degisiminin
islatmay1 iyilestirdigi ve Young esitliginin buna gore tekrar diizenlenmesi
gerektigini savunmaktadirlar. Dolayisiyla bir sivinin bir katiyr iyi bir sekilde
1slatmasmin saglanabilmesi i¢in giliclii bir tepkimeye ihtiya¢ duyuldugu one
stiriilmektedir [114, 121-124].

Alanyazinda bildirilen diger bazi1 calismalar da tepkime {irlinii

olusumundan ziyade araylizey tepkimelerinin serbest enerji degisimiyle
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1slatmanin iyilestirilebilecegini gostermektedir. Fuji ve ark. [129] sivi Al’nin BN
ve AIN’yi 1slatma davranisini karsilastirmak i¢in  bir 1slatma deneyi
tasarlamiglardir. Araylizeyde AIN varken, Al'nin BN’yi 1173 K’deki 1slatma
acisin1 0° olarak dlgmiislerdir. Ancak ayni kosullarda Al’nin, AIN’yi 1slatma agis1
130°°dir. Buradan acik¢a anlasilmaktadir ki AIN arayiizeyinin fizikokimyasal
dogasindan ziyade sivi Al’nin BN’yi 1slatma agisindaki diisiisiin nedeni kimyasal
tepkime sonucunda Gibbs serbest enerjisinde meydana gelen degisimdir.
McDonald [124] ve OH [114] islatma ve alasim elementlerinin
oksitlenme serbest enerjileri arasinda giiclii bir bag bulundugunu gdstermislerdir.
Bu ¢alismalarda daha tepkin olan elementlerin 1slatmay iyilestirmede daha etkin
oldugunu gostermislerdir. Ancak bu alanda gergeklestirilen bazi1 galigmalar [39,
120, 130] ise 1slatma ve tepkinlik arasinda One siiriilen bu iligkiyi dogrular
nitelikte degildir. Fe-Si/SiC [125] ve AI-Si/SiC [131] sistemlerinde metal ana
yap1 alagimlari SiC ile giiglii bir sekilde tepkimeye girmesine ragmen, bu
sistemlerde ortalama bir 1slatma davranisi gozlemlendigi bildirilmektedir. Metal
ana yapisina Si ilavesiyle tepkinlik dnemli oranda disiiriiliirken 1slatmanin ise
tyilestigi bildirilmektedir. Bu durumda tepkinlik ve 1slatmanin birbirine ters yonde
calistign goriilmektedir. Aksay ve ark. [121] ile Naidich’in [122] 6ne siirdiigi

kuramla bu durumu agiklamak miimkiin degildir.

Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkime sonucunda
ortaya ¢ikan arayiizeyin fizikokimyasal ozellikleri.

Gergeklestirilen bazi calismalarda [125-127] tepkin 1slatmada onemli
olan ana etmenin kimyasal tepkimelerin siddeti degil, tepkime sonucu olusan
araylizeyin fizikokimyasal 6zellikleri oldugu one siiriilmektedir. Bu goriise gore
arayiizey tepkimeleri, arayilizeyin dogasint degistirdigi i¢in 1slatma {izerinde etkili
olmaktadir. Bu durumda da 1slatmayi iyilestirmek ic¢in alagim elementi se¢iminde
Olciit, althik ile elementin tepkinligi degil, metal/altlik yiizeyini diizenleyebilme
kabiliyetidir [125]. Espie ve ark. [126] CuPd-15Ti alagiminin ii¢ farkli oksit
althig (allimina, miillit, silika) 1slatma davranisini incelemislerdir. Elde edilen
temas acilarinin bu ii¢ altlik i¢in de neredeyse ayni oldugunu gozlemlemislerdir.

Oysa bu alasimin her bir altlik ile tepkinligi arasinda onemli farklar oldugu
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bildirilmektedir. Dolayisiyla Espie ve ark. [126] tepkimeler sonucunda
araylizeyde meydana gelen serbest enerji degisiminin goz ardi edilebilecegini,
farkli oksit sistemlerinde elde edilen temas acilarinin neredeyse ayni olmasinin
nedeninin bu sistemlerde ayni tepkime {iriiniinin olusmasina bagli oldugu
bildirilmektedir. Kritsalis ve ark. [127] Al,O3’tin NiPd-Ti tarafindan 1slatilmasini
inceledikleri caligmada artan Ti derisimine bagli olarak temas agisinin degisimini
belirlemislerdir. Degisen Ti oranina bagli olarak arayiizeyde farkli tepkime
iiriinlerinin  olustugu belirlenmistir. Bu tepkime drlinlerinin olusum serbest
enerjilerinin neredeyse ayni olmasina bagli olarak su sonuca ulasmiglardir. Eksi
serbest enerjilerden ziyade farkli tepkime iirinlerinin olusumu nedeniyle temas
acilar1 diismektedir. Kimyasal tepkime sonucunda daha kararli bir seramik
bilesigin olugsmasi durumunda 1slatma olumsuz yonde etkilenecektir. SiO, nin Al
[132] ve CaO [133] tarafindan 1slatilmasi durumlarinda karsilasilan sorun budur.
Bu sistemlerde meydana gelen tepkimelerin 1slatmay1 iyilestirmeye neredeyse hig

katkis1 olmamaktadir.

Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkimeler sonucunda
seramik faz hacim degisimi orani.

Zhou ve Hosson [128] tarafindan gergeklestirilen bir ¢alismada tepkin
emdirmenin gergeklestigi sistemlerde meydana gelen seramik faz hacim
degisiminin 1slatma acisindan onemli bir degisken oldugu ve tepkime sonucunda
seramigin hacmi artryorsa 1slatmanin meydana gelen tepkime ile iyilestigi,
azaliyorsa 1slatmanin kimyasal tepkime ile iyilesmesinin miimkiin olmadigi
bildirilmektedir.

SiO; ile Al arasinda meydana gelen tepkime sonucunda (1.5), 3 mol SiO;
tilketilirken 2 mol Al,O3 agiga ¢ikmaktadir. Bu durumda seramik fazin hacminde
%38’lik bir azalma meydana gelmektedir. Bu hacimsel kiigiilme nedeniyle olusan
Al,O3 tanelerinin aralarinda bosluklar olusmaktadir (Sekil 1.15). Islatma {iglii
kesisim noktasinin Oniinde olusan ylizey bosluklarinin sivinin altlik yiizeyine
yayllmasina engel olabilecegi diistiniilmektedir. Sivi halde olan Al kolayca bu
bosluklara dolabilmekte ve altligin iizerindeki metal heniiz tam olarak yiizeye

yayilmadan 6nce SiO; ile Al arasinda meydana gelen tepkime sonucunda (1.5)
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Al,O3 olusmaktadir. Bu tepkime sonucunda meydana gelen bosluk olusumlari

nedeniyle bu kimyasal tepkimenin 1slatmayi iyilestirmedigi bildirilmektedir. [122]

3 SiO; + 4Al — 2Al,05 + 3Si (1.5)

Buhar Al damlasi

Yiizey Uclii cizgi AL O3

Vw7
bO QN

Sekil 1.15. Al ile SiO, arasindaki tepkime sonucu hacimsel olarak seramigin faz miktarinin

azalmasiyla meydana gelen bosluk olusumunun sematik olarak gosterimi. [128]

1.3.1.Islatmayi iyilestirme yontemleri

Genellikle sivi metaller (6rnegin Al) seramikleri iyi bir sekilde
islatmamaktadir [134]. Genel olarak, islatmanin iyi olmamasi kirlilik, nem,
seramik tozlarin yiizeyini kaplayan gaz tabakas1 ve/veya sivi metali kaplayan oksit
tabakasinin varlig1 gibi nedenlere baglanmaktadir. Tiim bu hallerde, sivi metalin
seramik taneciklerle dogrudan temasi engellenmektedir [135-137].

Islatmay1 iyilestirme yontemlerinin esaslari, Young—Dupre esitliginin
incelenmesiyle kolaylikla anlagilmaktadir [86, 138].

» Katinin (takviye pargacigl) yiizey enerjisini (ykg) artirmak.

» Sivi alasiminin (matris) yiizey gerilimini (ysg) azaltmak.

» Pargacik—matris ara yiizeyinde kati—sivi ara yiizey enerjisini (yks)
azaltmak.
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Seramik taneciklerin sivi metal tarafindan islatilmasini kolaylagtirmak
icin alanyazinda ¢esitli yaklasimlar Onerilmektedir. Bu yaklasimlarin en
onemlileri agagida sunulmaktadir:

»  Sivi metal sicakliginin yiikseltilmesi [139].

» Yiizey aktif elementlerin (Mg, Li, Ca, Ti veya Zr) matris alasimina
ilave edilmesi [140].

» Seramik taneciklerin kaplanmasi ya da oksitlendirilmesi [141].

» Seramik taneciklerin 6n—isil islem vb. yontemlerle temizlenmesi [59,

142]

Sivi ve kati yiizey arasinda meydana gelen kimyasal tepkimeler
islatmanin daha iyi olmasimi saglayabilmektedir [121]. Ornegin B,C ve Al
arasinda meydana gelen tepkimeler sonucu seramik ile metal faz arasinda iyi bir
islatma davranig1 saglanmaktadir [143, 144]. Genellikle kimyasal tepkimelerin
1slatma davranmigini iyilestirmelerine ragmen, kati—sivi araylizeyinde kimyasal
tepkimelerin gerceklesmesi genellikle istenmeyen bir durumdur. Bunun en temel
nedenleri olusan tepkime {riinlerinin mikroyapisal biitiinliigli bozmas1 ve karma
yapinin mukavemetini diisiirmesidir.

Matris alagimina magnezyum (Mg), kalsiyum (Ca), titanyum (Ti), zirkon
(Zr), kursun (Pb), ¢inko (Zn), bakir (Cu), bizmut (Bi), lityum (Li), ve fosfor (P)
gibi reaktif elementlerin katilmasi sivi metalin yiizey gerilimini disiirerek, kati—
siv1 araylizey enerjisinin diismesi saglayarak ya da kimyasal tepkimelerle 1slatma
saglanarak 1slatma davranisi iyilestirilebilmektedir 1slatmayi iyilestirici etki yapar
[86, 145-147]. Bu metallerin katilmasinin sivi Al’nin yiizeyinde olusan ve
1islatmay1 engelleyen oksit filminin etkisini azalttigi ileri stiriilmektedir [148, 149].

Tepkin elementler ilave edildiginde seramik faz ve ergimis matris
arasinda miikemmel bir baglanma saglanir. Mg’ nin katki malzemelerinin ¢coguyla
uyumlu oldugu bildirilmektedir [139, 150]. Mg elementinin Al alasimina ilavesi
islatmay1 iyilestirir. Bunun nedeni Mg’nin Al’ye (0,760 N/m) oranla veya Al-
%11,8 Si alasimina (0,817 N/m) oranla daha diisiik yiizey gerilimine (0,599 N/m)
sahip olmasidir [151]. Al'ye %3 oraninda Mg ilavesiyle yiizey gerilmesi
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720°C’de 0,760 N/m’den 0,620 N/m’ye, %1 Mg ilavesiyle ise 0,860 N/m’den
0,650 N/m’ye diisiis meydana gelmektedir [151, 152].

Optimum miktardan daha az Mg ilavesi katki malzemesinin tanelerinin
topaklanmasina neden olur ve eriyikte katki malzemesinin dagilimi her yerde ayni
olmaz. Mg katki fazinin tane yiizeylerinde meydana gelen tepkimelere yardimci
olarak ve arayiizeyde yeni bilesiklerin olusmasini saglayarak kati—sivi arayiizey
enerjisinin diismesini de saglayabilir.

Levi ve ark. [139] Al’nin katki malzemesiyle kimyasal olarak etkilesime
girecek ve kolayca 1slanabilen yeni bir faz olusturacak bir elementle
alagimlanmasiyla katki malzemesinin yapiya girmesi, 1slanmasi ve baglanmasinin
saglanabilecegini gostermislerdir. AI-Mg esash alasim kullanilan karma yapilarda
baglanmanin MgAl,0O, tabakasi olusumuyla saglandig: bildirilmektedir [139].

Mg giiclii bir ylizey temizleyicidir, M@’nin pargacik yiizeyindeki oksijen
ile tepkimeye girmesiyle parcacik ylizeyindeki gaz tabakasi incelir. Bu nedenle
1slatma iyilesir ve topaklanma egilimi azalir [153].

Al bazli karma yapilar i¢in alasgima Mg ilavesinin seryum (Ce) [154],
lantan (La), Zr, Ti [154], Bi, Pb, Zn ve Cu [155] elementine oranla 1slatmay1 daha
fazla arttirdig1 ve katki malzemesinin dagilimini iyilestirdigi bildirilmektedir.

Ancak Mg ilavesinin matrisin mukavemetini arttirma ve 1slatmay1
kolaylastirma avantajlarinin yan1 sira dikkatli olunmasini gerektiren ve
kullanimini sinirlayici 6zellikleri de vardir. Al eriyigine asir1t Mg ilavesi yapilacak
olursa diisiik ergime noktasina sahip bilesiklerin olusmasi sayesinde matris
alasiminin mikroyapist degisir ve bu durumda da mekanik 6zellikler kotiilesir.
A356 alasimina % 3 Mg ilave edildigi durumda 450°C’de ergime 6zelligine sahip
MgsAlg fazinin olustugu, ayrica Mg ilavesiyle ergimis Al’'nin dokim
akigkanliginin azaldig: bildirilmektedir [156].

Sivi metaller hemen hemen her zaman kati metalleri 1slatir ve ikili
¢cOziiniirliiglin oldugu veya intermetalik bilesiklerin olustugu durumda en iyi
islatma saglanir. Ancak genel olarak metal olmayan tanelerin sivi bir metal
tarafindan 1slatilmas1 giigtiir [86]. Dolayisiyla seramik taneleri islanabilir bir
metalle kaplayarak islatmay1 kolaylastirmak miimkiindiir [59]. Ni ve Cu birgok

alasim tarafindan 1slatildigi i¢in bu metaller kaplama malzemesi olarak
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kullanilmislardir. Bunun yaninda Ag, Cu ve Cr kaplamalar da onerilmistir [114,
136]. Ni ve Cu, Al esasli karma yapilarda takviye parcaciklarinin kaplanmasi igin
en cok kullanilan metallerdir [59, 114]. Seramik partikiillerin kaplanmasi i¢in
uygulanan yontemler CVD teknikleri, PVD teknikleri, elektro kaplama,
sementasyon, plazma piiskiirtme ve sol—jel gibi ¢esitli tekniklerdir.

Islanabilirligi etkileyen bir baska faktor ise tane boyutudur. Partikiil
boyutu kiigiildiik¢e 1slanabilirlik azalmaktadir. Bunun sebebi, s1vi metal yiizeyinin
kiigiik yarigapa sahip seramik fazi ilizerinde yayilabilmesi igin gerekli yiizey

enerjisindeki artigtan kaynaklanmaktadir [86, 134].

14. Seramik—Metal Karma Yapilar

Gergeklestirilen bu tez c¢alismasi kapsaminda incelenen seramik—metal
karma yapilarin tiretiminde kullanilan oksit dis1 seramik malzemeler SizN4, B4C,
AIN ve SiC’dir. Bu nedenle alanyazin taramasi SizNs—Al, B,C-Al, AIN-AI ve
SiC—Al olmak tizere dort ana baslik altinda gerceklestirilmistir. Alanyazindan her
bir sistem i¢in derlenen islatma davranisi, liretim siireci ve elde edilen karma

yapilarin 6zelliklerle ilgili temel bilgiler bu boliimde sunulmaktadir.

1.4.1.Si3N4—Al sistemi

Alanyazin  incelendiginde  SizNs—Al sisteminin  farkli amaclar
dogrultusunda g¢alisildigi ve bu sistemin SEM & TEM teknikleriyle
karakterizasyonunun yapildig: goriilmektedir.

e Ik incelemelere SisN; seramiklerinin ¢esitli Al bazli alasimlarla
kaynaklama galigsmalari ile baslanmistir [157].

e Ardindan metal matrisli seramik takviyeli karma yapilarda SizN4 visker ve
partikiil ilaveleri kullanilmis ve basingsiz emdirme teknigiyle seramik
matrisli karma yap1 tiretimi gergeklestirilmistir [102].

e Son donemlerde ise seramik matrisli metal takviyeli karma yapilarin
tiretimi alaninda calismalara 151k tutmak amaciyla SisNs—Al sisteminde

1slatma acisini belirlemeye ve seramik matrisli karma yapilarin tiretimine
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yonelik caligmalar gerceklestirilmistir. [158].

SisNg’lin yiizeyinde oda sicakliginda hava ortaminda birka¢ dakika
icerisinde 0,5-3 nm kalinliginda bir Si,N,O tabakasi olusur [159, 160]. Azot
esasl seramiklerden AIN, BN ve SizNj karsilastirildigr zaman en az kararli olan
SizN4 olup sivi Al ile temas etmesi durumunda kararliligi daha da azalmaktadir.
AIN’nin termodinamik kararlilig1 SisNs’den daha yiiksektir. Bu nedenle Al, SizNy4
ile tepkimeye girerek AIN olusturabilir. SizN4 ylizeyindeki Al’nin sicakliga bagh
olarak temas ag¢isindaki degisim incelendiginde, belli bir sicakliga kadar 1slatmaz
bir sistem s6zkonusu iken daha sonra sistemin islanir hale geldigi belirtilmektedir
[161-163]. Diisiik sicakliklarda hem Al hem de SizNs’iin oksitlenmeleri
sonucunda ylizeylerinde olusan oksit tabakalari nedeniyle yiiksek 1slatma agilari
s0z konusu iken yaklasik 1100°C’de 90°°den ¢ok daha kiiclik bir 1slatma agisi
elde edilmistir (Sekil 1.16). Bu da Al ile SizN4’iin bu sicaklikta dogrudan temas
ettigini gostermektedir. Sistemin 1slatmazdan—slatir hale ge¢cmesi 950-1000°C

aralifinda gerceklesmektedir.
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Sekil 1.16. SisN,~Al sisteminde temas agisinin sicaklikla degisimi [161-164]
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Suganuma [157] tarafindan yapilan bir c¢alismada, SisNg ve Al
malzemeleri sikistirmali lehimleme yontemiyle kaynaklanarak, olusan arayilizeyin
mukavemeti ve mikroyapisi incelenmistir. Bu ¢alismada, SizNs Al’ye karsi pek
tepkin olmadigindan kullanilan Si3N4 bloklar1 lehimleme islemi Oncesinde
950°C’de 1 saat hava ortaminda oksitlendirilerek yiizeyde ince bir silika (SiOy)
tabakasi olusumu saglanmistir. Numuneden kaynak arayiizeyine dik olacak
sekilde bir tabaka kesilerek bu tabakayla hazirlanan ince kesit numune TEM
teknikleriyle incelenmistir. Oksidasyon sonrasinda SizN4 ylizeyinde olusan tabaka
kalinliginin 10 nm’den ince oldugu belirlenmistir.

TEM incelemeleri sonucunda iki malzeme arasindaki, ~30-40 nm
kalinliginda, arayilizey boyunca siirekli ve gdzeneksiz bir tepkime tabakasi
olustugu bildirilmektedir. SizNs—tepkime tabakasi araylizeyinde SizNs kisminda
olusan ve 50 nm’den ince bir kisimda ise SizNjs kafesinde bozunmalar oldugu
belirlenmistir. Tepkime tabakasindan alinan nano kirmim 6rgiileri yapinin amorf
oldugunu ve arayiizeyin atomik seviyede diiz olmadigini gostermistir. [157]
Tepkime tabakasinin ince kismindan aliman HRTEM fotografiyla her bir nano
taneden aliman kirinim oOrgilisii ve (100) diizlemi Sekil 1.17°de kisa cizgilerle

gosterilmektedir.

Sekil 1.17. Nano kristal B—SiAION fazina ait HRTEM fotografi ve kirmnim 6rgisii [157]

48



SisNg tarafinda ~3040 nm kalinliginda bir bolgede bulunan nano
B—SIAION fazmin iglii bolgelerde bile tane sinir1 fazi igermedigi ve nano
kristallerin her birinin dogrudan birbirine baglandigi belirlenmistir. Arayiizey
bolgelerinden alinan EDX ve EELS goriingeleri incelendiginde nano kristalin
tepkime bolgesinde ¢ok miktarda Si ve N’nin yanisira az miktarda Al ve O
saptanmigtir. Bu tepkime tabakasindan alman kirmim Orgiileri ve kafes
goriintimleri, B—Si3sN4’den alinan o6rgiilerle karsilastirildiginda bunlarin neredeyse
ayni oldugu buna karsin tepkime tabakasinin ¢ok miktarda O, Al, Si ve N igermesi
nedeniyle bu nano kristalin tepkime {riinin B-SIAION oldugu sonucuna
ulasilmigtir. Al tabakasinin kargisindaki amorf tabakada ise benzer miktarlarda Si
ve Al ile bir miktar O belirlenmesine karsin bu tabakada N’nin bulunmadig:
belirlenmistir. Anlatilan tabakalarin sematik olarak gosterimi Sekil 1.18’de

sunulmaktadir [157].

Sekil 1.18. Arayiizey bolgesinin sematik gosterimi [157]

Lehimleme sirasinda Al ve O, SizNy4 tanelerine yayimnmaktadir ve burada
B—SIAION nano kristal tabakasi olusmaktadir. Al tarafinda ise Al-Si—O igeren
amorf bir tabaka olusmaktadir. Arayiizeylerde olusan bu tabakalarin yogun oldugu

belirlenmistir [157].
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Sagunama ve arkadaslarinin [157] yaptiklar1 bu ¢alismada gerek gaz
ortamindan gerekse oksitlendirilmis SizN4 tozlarinin kullanilmasi nedeniyle yiizey
SiO, tabakasiyla sisteme oksijen girisi oldugu igin SizNg ile Al’'nin dogrudan
tepkimeye girmesi sonucunda meydana gelen AIN olusumu ve serbest Si aciga
¢ikmasi bu ¢alismada incelenememistir.

Ik olarak 1994 yilinda Aghajanian ve arkadaslar1 [102] tarafindan
gergeklestirilen bir ¢aligmada AIN esasli seramik—metal karma yapilar basingsiz
emdirme yoOntemiyle iiretilmistir. SizN4 veya SigNg + SiC gozenekli seramik
peletlere Al emdirme islemi esnasinda asagida verilen tepkime ile yapida AIN ve
Si fazlarinin olustugu belirlenmistir. Emdirme sonrasi karma yapilara uygulanan
1is1l islem ile tepkimeye girmeden kalmis olan SizNj4 tanelerinin de tepkimeye
girmesi saglanarak (1.6) AIN bakimindan olduk¢a zengin karma yapilar

iretilmistir.

Si3N4(kat1) + 4'/A\I(sw1) - 4'AlN(katl) + 3Si(katl) (16)

Bu c¢aligmada igyap1 tayinleri SEM incelemeleriyle gerceklestirilmistir.
Uygulanan 1s1] igslem sonrasi sistemde azalan Al ve SizN4 miktarlariyla es zamanli
olarak yapida ince taneli AIN tepkime iriinii miktarinda da bir artis meydana
geldigi gorilmistir (Sekil 1.19 ve 1.20). Ancak igyapinin daha ayrintili bir

incelemesi bu ¢alismada yapilmamagtir.

Ince taneli AIN
tepkime iiriinii

Sekil 1.19. %70 SizN, ve %30 SiC igeren peletle 850°C’de Al alagimiyla iiretilen karma yapinin

tepkime 1s1l isleminden (a) dnceki, (b) sonraki SEM goriintiileri [102]
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ince taneli AIN
tepkime iiriinii

Sekil 1.20. %100 SizN, igeren peletle 850°C’de Al alagimiyla tiretilen karma yapinin (a) tepkime

1s1l isleminden 6nce, (b) tepkime 1s1l igleminden sonraki mikro yap1 goriintiileri [102]

Kawai ve Park [165] tarafindan gergeklestirilen bir calismada ise
gozenekli SizNg’e ergiyik haldeki Al emdirilerek Al-SisNs karma yapilart
iretilmistir. Bu c¢alismada emdirme islemi 800°C’de 90 MPa basing altinda
gerceklestirilmistir. Emdirmeden sonra Al ile SizN4'lin araylizeydeki tepkimenin
sonucunda Si ve AIN olustugu ve tamamen yogun karma yapilarin iiretildigi rapor
edilmektedir.

Weisensel ve arkadaslarinin [166] yaptiklar1 bir ¢alismada serit dokiimle
tiretilen gozenekli SizsNy4 seritlere Al eriyigi emdirilerek ¢ok tabakali AIN/Si—Al
karma yapilar tiretilmistir. Bu ¢alismada c¢ok katli AIN/(Al-Si) karma yapilarin
iiretimi esnasinda meydana gelen tepkimelere bagli olarak SEM ile mikroyapida
meydana gelen degisimleri siire¢ kosullarina bagl olarak incelenmistir.

Peng ve ark. [167] tarafindan gergeklestirilen bir ¢calismada ise gézenekli
SisNs seramik peletlere Al alagimlarmi yiiksek basingli dokiim teknigiyle
emdirerek SisNs—Al karma yapilarini iretmiglerdir. Bu ¢alisma da agirlikli olarak
SEM incelemeleriyle sinirli kalmistir. Ancak, ag. %1 oraninda Mg iceren alasim
kullanildiginda Al fazmin dagilimmin heterojen oldugu belirlenmistir.
Sekil 1.21°de SisNs~Al-Cu-Si karma yapisinin TEM ve HRTEM fotograflar
sunulmaktadir. 1650°C’de 4 saatte iretilen karma yapida kiiresel o—SizNg
tanelerinin ¢ubuksu B-SisN, tanelerine doniistiigli ve SisNg—Al arayiizeyinde
amorf Dbir AI-Cu-Si-O-Y tabakasi bulundugu belirlenmistir. Bilesim ve
mikroyapinin tam olarak agiklanabilmesi i¢in ayrintili c¢aligmalar yapilmasi

gerekliligine vurgu yapilmistir.
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Sekil 1.21. SizN,—Al-Cu-Si karma yapisinin (a) TEM ve (b) HRTEM fotografi [167]

SizNg’iin Al tarafindan islatilmasina yonelik olarak yapilan caligmalar
SiC/Al sisteminde yapilan galigmalarla karsilastirildiginda oldukga sinirli kaldigi
goriilmektedir [158]. Genelde Si3N, altliklarin saf Al ile islatma davranisi
incelenmis olmakla birlikte, yeni yapilan bazi arastirmalarda A1-Mg ve Mg-Al—
Zn (AZ91) [168, 169] ve Ag-Cu ve Ag-Ti alasgimlarmin [170] kullanildigi
goriilmektedir. Yakin zamanda Wang ve ark. [168] “damla diisiirme” teknigiyle
Al-Mg alagimlart kullanilarak SizN4—Al sisteminde Mg igeriginin islatma agisina
olan etkisini incelenmistir. Al-%5 Mg alasimiyla 900°C’deki 1slatma agisint 55°
olarak Ol¢miisler ve bu acinin sicakliga bagl olarak 25°’ye kadar diistiigiinii

belirlemislerdir [168].
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SigNy ile calisilan sistemlerde de Mg’nin 1slatma davranisini olumlu
yonde etkiledigi ve Mg kullanilan sistemlerde Ny(g) ortaminda ¢alisiimasinin daha
uygun oldugu belirtilmektedir [102, 171, 172]. Wang ve arkadaslar1 [169]
tarafindan gergeklestirilen bir ¢alismada 850°C’lik sabit emdirme sicakliginda Al
alasimlarinin Mg igerigine bagli olarak islatma acilar1 Ol¢lilmiistiir. Mg igerigi
arttikca 1slatma agisinin belirgin bir sekilde diistiigii belirlenmistir (Cizelge 1.15).
Mg igeriginin artmasiyla islatma agisinin diismesi iki temel etkiye baglanmaktadir
[169]:

» Araylizeye veya yiizeye absorblanan Mg’nin yiizey gerilmesini
diistirmesi.
» Mg’nin seramik—metal araylizeyinde kiitle aktarimini hizlandiran

kimyasal tepkimelerin gerceklesmesine katkida bulunmasi.

Cizelge 1.15. Al alasimimin Mg igerigine bagli olarak 1slatma agisinin degisimi [169]

Mg icerigi Islatma Acis1
ag. % °
2 80
5 78
8 68
10 60

Mg’nin Al alagimi igerisinde ¢ok fazla miktarda bulunmasi (> % 10) da
1slatmay1 kétiilestirdigi igin istenmeyen bir durumdur [169]. Fazla Mg varliginda
¢ok miktarda olusan 6zellikle MgO, Mg,Si ve Al,O3 gibi tepkime {iriinlerinin
eriyik vizkozitesini arttirmasi sebebiyle 1slatmay1 kotiilestirdigi bildirilmektedir

[169].
1.4.2.B4C-Al sistemi
B4C seramikleri, hafiflikleri, giiglii kovalent bag karakterleri ve istiin

mekanik 6zellikleri nedeniyle, asinma ve darbe direnci gerektiren uygulamalarda

genis kullanim alan1 bulmaktadir.
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Kovalent bagli bir seramik malzeme olan B4C’nin diistik kirilma toklugu
ve vyiiksek iiretim maliyeti bu malzemenin kullaniminin yayginlasmasini
sinirlamaktadir. Ornegin, yogun yekpare B4C ve SiC malzemeleri ancak sicak
presleme ya da yiiksek sicakliklarda (2000—2300°C) sinterleme yontemleri ile
iiretilebilmektedir. Her ne kadar saf B4C’nin sinterleme sicakligini diisiirmek igin
cok sayida sinterleme ilaveleri kullanilmis olsa da B4C’nin sinterleme sicakligi
belirgin olarak diisiirilememistir. Ayrica, sinterleme ilaveleri ile sinterlenen
B4C’nin kirtlma toklugunun diisiik kaldig1 goriilmistiir.

Yiiksek bir seramik faz oranina ve diisiik gbzenek icerigine sahip B4C—Al
karma yapilarin liretimi 6zellikle B4C’nin yiiksek sertlik ve asinma 6zelliklerinden
yararlanmak, bunun yam sira B4C’nin diisiik olan kirilma toklugunu arttirmak
amaciyla gerceklestirilmistir. B4C ile Al arasinda kimyasal tepkimeler nedeniyle
cok sayida farkli tepkime diriinleri olusmaktadir. Bu sistemde genel olarak
karsilasilan tepkime {iriinleri ve bu fazlarin oOzellikleri Cizelge 1.16°da
Ozetlenmektedir. Olusan tepkime {irlinlerinin formiilleri konusunda farkl
yaymlarda frakli goriigler One siiriilmektedir. Bunun temel nedenleri ise
polimorfizm ve Al’nin bu bilesiklerde sahip oldugu yiiksek ¢oziiniirliiktiir [173].
Pyzik ve ark. [44] Al,BC fazimin Al ¢6ziiniirligiiniiniin %69 ile %84 arasinda
degistigini ve bu fazin 450°C’nin tizerinde olustugunu bildirmektedir. Tepkimenin
baglangicinda Al,BC fazinin Al igerigi %84 iken 1sil islem sonrasinda Al
iceriginin %69 ile %76 arasinda degistigi ve bunun Al,sB1,C veya AlzB;,C
fazina karsilik geldigi bildirilmektedir [44]. Bu c¢alismadan 2 yil sonra Viala ve
ark. [39] aym fazi inceleyip Al3BC formiiliine sahip oldugunu tespit etmis ve bu
fazla ilgili detayli bilgiler vermislerdir.

Viala ve ark. [39] 627-1000°C araliginda B4C ile Al arasinda meydana
gelen tepkimeleri incelemislerdir. B4C ve Al toz karisimlarini soguk preslendikten
sonra argon gaz ortaminda 1-450 saat arasinda degisen siirelerde 1s1l isleme tabi
tutmuslardir. Bu calisma sonrasinda Al kat1 haldeyken B4C ile Al arasinda ¢ok
siurlt bir sekilde tepkimelerin gerceklestigini ancak Al’nin ergime sicakliginin
iizerinde tepkime hizlarinin ¢ok hizli bir sekilde arttigini bildirmektedirler. AlsBC

ve AIB; tepkime iiriinlerinin 868°C’nin altinda olustugu, sicakligin artmasiyla

Al3B4sC; (B—AIB12) fazinin AlB; ile yerdegistirdigi bildirilmektedir. Bu durumda
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B4C tiikketimi sabit kalmasina karsin kalinti Al icerigi daha yiiksek olmaktadir.
Al3BC fazinin 1000°C’ye kadar kararli oldugu bildirilmektedir. B4C ile Al
arasinda tepkimelerin baslamasi i¢in bir kulugka siiresine ihtiya¢ duyuldugu ve
B,C fazinin AIRBC ile pasivasyonunun tepkimelerin hizim1 disiirdigii

bildirilmektedir [39].

Cizelge 1.16. B,C —Al sisteminde karsilasilan tepkime iiriinleri ve 6zellikleri [44, 144]

Faz Kristal Yapisi Vikers Serztligi
kg/mm

B,C Rombohedral 3220 [44]

AlByg (AlB24Cy) Ortorombik 2840 [44]

Al;BC Hekzagonal 1400 [44]

Al,C, Rombohedral 1250 [44]

AlB, Hekzagonal 1050 [44]
AlB;» Tetragonal —
B-AIBy; Tetragonal _

Al Yiizey merkezli kiibik 19 [144]

Bu sistemde gergeklesen mekanizma Al'nin B ve C bakimindan
zenginlesmesi, ¢ekirdeklenme ve c¢dzlinme—yeniden c¢okelme mekanizmasiyla
Al3BC ve boriir fazlarinin olusmasi seklindedir [39]. Kulugka siiresinde Al ve
B4C fazlarimin ylizeyinde bulunan oksit tabakalar1 kirilmaktadir. Yiizey oksit
tabakalar1 uzaklastiktan sonra B4C fazinin Al ile dogrudan temas: gerceklesir.
Al’'nin C ve B c¢oziiniirliikleri oldukga diisiik oldugu icin temas noktalarindaki
metal fazi hizlica doyum noktasina ulasir ve ardindan da gekirdeklenme ile
biiyime basamaklar1  gerceklesir. AI3BC  kolayca B4C yiizeylerinde
cekirdeklenirken, AIB; genellikle Al igerisinde olusur. Tepkimeler sonucu olusan
Al3BC fazlart birlestigi zaman B4C yiizeyinde etkili bir difiizyon bariyeri
olusturmaktadir. Bu durumda olusan AI3BC tabakasindan kati hal difiizyonu

tepkime hizini kontrol etmektedir [39].

Pyzik ve ark. [44] B4C ile Al arasindaki tepkimeleri incelerken Viala ve

arkadaslarina oranla ¢ok daha kisa 1sil islem siirelerinde ¢alismalarini
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gergeklestirmislerdir. Bu nedenle olusan fazlarin denge konumunda olmadigi
bildirilmektedir [173]. Pyzik ve ark. [44] presledikleri toz karisimlari ve
onsinterlemeyle hazirladiklar1 gbézenekli B4C biinyeleri Al ile sarip, vakum
ortaminda 700°C’ye 1sitmis Ve bu sicaklikta 830 MPa’lik bir basing
uygulanmiglardir. Ardindan da 450° ile 1200°C araliginda degisen sicakliklarda
1 saat siireyle 1s1l islem gercgeklestirmislerdir. Bu ¢alismada belirlenmis olan fazlar
ile Viala ve ark. [39] tarafindan belirlenen fazlar ¢ok farklidir. 1000°C’nin altinda
temel tepkime trtinlerini Al;BC ve AlB; olarak belirlemislerdir. Viala ve ark. [39]
ise Al;BC fazim1 Al3BC olarak gostermislerdir. 1000°C civarinda AIB; bozunup
yerine B ve C bakimindan zengin yeni fazlar olusmaktadir [44]. Bildirilen bu
sicaklik Viala ve ark. [39] tarafindan bildirilen sicakliktan ¢ok daha yiiksektir.
Ancak bunun nedeninin 1s1l islem siiresinin ¢ok daha kisa olmasi olabilecegi
bildirilmektedir [173].

Pyzik ve ark. [44] 1000°C’nin altindaki sicakliklarda olusan fazlarin Al
bakimindan zengin oldugunu ve bu tepkimelerin Al fazinin tiiketilmesinde etkin
oldugunu, buna karsin 1000°C’nin tstiindeki sicakliklarda ise B ve C bakimindan
zengin fazlarin olustugu ve B4C’nin tiiketildigi bildirilmektedir. 1000°C’nin
tizerindeki sicakliklarda uygulanan 1sil islemlerle AlB2Cs (AlB3) ve AlyCs
fazlarmin olustugu bildirilmektedir. Sekil 1.22°de hacimce %70 B4C iceren B4C—
Al karma yapilarin 1 saat 1s1l isleme tabi tutulduktan sonraki serbest Al metal
miktar1 ve tepkime {irlinleri sunulmaktadir.

Halverson ve ark. [174] 1200° ve 1400°C araliginda AlsCz fazinin
oldukca hizli bir sekilde olustugunu ve 1400°C’de Al4C; fazinin kisa viskerler
halinde kristallenmeye basladigini bildirmektedir. Bu ¢alismada B4C-Al
sisteminde 1slatma davranisinin sicaklik, siire ve ortama bagli olarak degistigi
belirlenmistir (Sekil 1.23). Sekil 1.23’de goriildiigi {izere vakum altinda
calisildiginda artan siire ve sicakliga bagli olarak temas acisinda keskin diistisler
meydana gelmektedir. Ancak soygaz ortaminda ise goreceli olarak bu diisiislerin
daha az oldugu gozlemlenmektedir. Diisiik temas acilar1 elde edilemedigi i¢in
1000°C’nin altindaki sicakliklarda basingsiz emdirme yontemiyle kisa siirelerde

B4C/Al karma yapilarin iiretiminin saglanamayacagi ve 1slatmanin iyi bir sekilde
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saglanabilmesi i¢in emdirmenin  1200°C’nin  {izerindeki
gerceklestirilmesi onerilmektedir [174].
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Pyzik ve arkadaslarmin [175] gelistirdigi bir yontemde, B4C tozu
grafitten yoksun bir ortamda, 1300°C’nin iizerindeki sicakliklarda, tercihen
1400°-1550°C arasinda, bir pasiflestirme On islemine tabi tutulmaktadir. Daha
yiiksek sicakliklarda topaklanma gézlendiginden ve B4C taneleri boyun vermeye
basladigindan, 1550°C’nin iizerine ¢ikilmasit sakincali olmaktadir. Bu
sicakliklardaki 6gilitme stireleri ise yaklasik 15 dakika ile 4 saat, tercihen yaklasik
1-2 saat arasinda degismektedir. 1350°-1800°C arasinda pasiflestirilmis B,C’nin
Al ile olan reaktivitesi, pasiflestirme islemine tabi tutulmamis bir B4C biinye—Al
arasindaki reaktiviteye oranla c¢ok farkli olmaktadir. Pasiflestirme sicakligi
1300°C’den 1400°C’ye ¢ikartildiginda, tepkimeye girmemis Al miktar1 artarken
eszamanli olarak kimyasal tepkime kinetiginde hizli bir diisiis meydana
gelmektedir. 1400°C ile 1800°C arasindaki sicakliklarda yapilan pasiflestirmede
ise tepkimeye girmeyen Al miktarinin nispeten sabit kaldig1 gézlenmistir.

X—isinlar1 fotoelektron spektroskopi (XPS) sonuglarina gore, B4C
pasiflestirildiginde B4C yiizeyindeki karbon orani 1900°C’ye kadar asagi yukari
sabit kalirken, 1900°C’nin iizerindeki sicakliklarda hizla artmaktadir.

Pyzik ve Aksay’in [176] yaptig1 bir bagka ¢alismada, B4C tozu, B4C’nin
Al ile reaktivitesini azaltmak iizere, serbest karbon varliginda ve 1800°-2250°C
arasinda bir 1s1l pasiflestirme isleminden gegirilmektedir. 1800°C'nin altindaki
sicakliklarda karbonun B4C ile tepkimeye girmedigi ve dolayisiyla da B4C
tozunun yiizeyinde bir degisiklik yaratmadigina inanilmaktadir. Boylece, B4C ile
tepkimeye girmemis olan serbest karbonun, emdirme siirecinde Al alagimi ile
tepkimeye girerek ve su ile reaktivitesi yiiksek olan Al4C3; olusturarak mekanik
ozellikleri olumsuz yonde etkiledigi sanilmaktadir.

Pyzik ve arkadaglarinin [175] gelistirdigi yontemde ise, pasiflestirme
serbest karbon olmaksizin gerceklestirildiginden, ayni sartlar altinda daha saf ve
normal atmosferik nemin varliginda bile hidrolize olan Al4C3’ii olusturma egilimi
cok daha diisilk olan gozenekli seramik biinyeler iiretilebilmektedir. 1250°—
1800°C arasindaki sicakliklarda yapilan 1sil igslemlerde B4C’nin yiizeyindeki
karbon miktarinin fazla degismemesine ragmen, B4C ylizey B miktarinin degistigi

yine XPS ile tespit edilmistir. Pasiflestirme sicakligi 1300°C'den 1400°C’ye
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cikartildiginda, B miktar1 hizla diismektedir. Sicaklik 1600°C’ye ¢ikartildiginda
yizey B miktar1 sabitlesmekte ve 1800°C’de B miktar1 yavas bir sekilde
azalmaktadir. 2000°C'nin {lizerinde bu azalma daha da yavaslamaktadir.

Ozel bir x—smlar1 teknigi ile (near extended x—ray absorption fine
structure (NEXAFS)) B4C yiizeyinde iki farkli B tiiriiniin bulundugu saptanmustir.
(B3") diye adlandirilan B, (B3)’e oranla daha reaktiftir. 1250°-1400°C arasinda
pasiflestirilen blinyeler hem (B3') hem de (B3) igerirken, 1400°C’nin iizerinde B
neredeyse tamamen (B3) seklinde bulunmaktadir.

Pasiflestirme ile B4C ile Al alasimi arasindaki reaktivite azalmakta ve
B,C ile Al arasindaki tepkimeler neticesinde olusan fazlarin tane boyutu
degismektedir. Pasiflestirmenin yapilmadigi ya da pasiflestirmenin 1250°C’nin
altinda yapildigi durumlarda ortalama B4C tane boyutu 3 um olan bir sistemde
AIB, ve AI,BC kiimelerinin boyutu ortalama 50-100 um’ye kadar
¢ikabilmektedir. Ozellikle Al4BC tanelerinin bir araya gelerek olusturduklari
biiyik kiimeler, B4C ya da Al’ye oranla daha kirilgan olmasindan otiirii
mukavemet ve kirilma toklugu gibi malzeme ozelliklerini olumsuz ydnde
etkilemektedir. 1300°C’de bir saati asan bir 1s1l islem ile Al4BC tane boyutu
5 um’nin altina kadar inebilmekte ve buna bagl olarak da mukavemet ve tokluk
degerleri artmaktadir. Pasiflestirme sicakligi 1400°C’yi ve 1s1l islem siiresi 5 saati
asmadig1 siirece ir1 taneli fazlar olusmadigindan yiiksek mukavemet
(600-700 MPa) ve tokluk degerleri (6-8 MPavm) korunabilmektedir. Aksi
takdirde, Al,BC tanelerinin uzayarak in-situ bir toklagtirma etkisi yarattigi
diistintilmektedir. 1750°-1800°C’ye kadar Al4,BC tanelerinin aspekt orani artan
sicaklik ile artmaktadir. 1800°C’nin {izerinde ise yine biiyiik kiimelerin olusumu
baslamaktadir.

1350°-1800°C arasinda pasiflestirilmis bir biinye hem daha diisik
sicakliklarda, hem de daha hizli olarak metal ile emdirilebilmekte ve ayni
zamanda tepkime {riinlerinin miktarmi ve seklini kontrol edebilme imkanini
sunmaktadir. Emdirme islemi ise, ¢ok miktarda Al4C3 olusumu nedeniyle tercihen

1200°C’nin altinda bir sicaklikta yapilmaktadir.
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1.4.3. AIN-AI sistemi

AIN sahip oldugu ozellikler nedeniyle pek c¢ok kritik uygulamada
kullanilmaktadir. Bu seramik malzeme yiiksek miktarda enerji absorplar ve
normal kosullar altinda kirilgan davranis gosterirken, yiiksek basing ve
gerinmelere maruz kaldiginda ise siinek bir davranmis gosterir. Heard ve Cline
[177] kirilgan BeO ve AIN seramiklerinin eksenel yiiklemelerle birlikte ~0,5 GPa
biiylikliigiinde yanal sinirlamalar oldugunda kirilgan degil, siinek bir davranis
gosterdigini saptamislardir. Ayni kosullarda Al,O3 malzemesi i¢in ~1,25 GPa
biiytikliigiinde yanal siirlamalar oldugunda dahi malzeme kirilgan bir davranis
gosterir [177] . AIN malzemesinin zirh uygulamalarindaki yiiksek performansinin
sebebinin bu davranis sekli oldugu diisiiniilmektedir. Bu 6zelliginin yanisira, AIN
yiiksek iletkenlik ve diisiik 1s1l genlesme katsayisina sahiptir. Bu 6zelliklerinden
dolay1r da 1s1 alict vb. 1styla ilgili uygulamalarda kullanilir [178]. Ayrica AIN
yiiksek performans gerektiren refrakter uygulamalar i¢in de aday bir malzemedir.
AIN yiiksek erime noktasi, yiiksek 1s1l iletkenligi ve diistik 1s1l genlesme katsayisi
sayesinde de yiiksek bir 1s1] sok direncine sahiptir ve ergimis ¢elik varliginda dahi
kararlidir [6].

AIN malzemesinin uygulama alanlari farkli sinirlayici etkenlerden dolayi
kisithdir.  Geleneksel yontemlerle AIN  seramiklerin  iiretimi, Ornegin
sinterlemeyle, oldukca pahali olan mikron alt1 tozlarin kullanilmasin1 gerektirdigi
icin ekonomik degildir [179]. Ayrica ince AIN tozu suyla temas ettigi zaman
hidroliz olur ve aliiminyum hidroksit [AI(OH)3] olusturur. Bu nedenle siireglerin
su dis1 sistemlerde gergeklestirilmesi ve ¢cok dikkatli davranilmasi gerekmektedir.
Ayrica AIN malzemelerinin sinterlenmesi i¢in kontrollii ortamda ~1800°C’lerde
calisan firmlarin kullanilmasi gerekmektedir. Kullanilacak olan firinin maliyeti
yiiksek oldugu i¢in de, AIN iiretimi yiiksek sermaye gerektirmektedir. [180]

AIN/Al karma yapilart AIN malzemesinin miikemmel 6zellikleriyle Al
malzemesinin miikemmel siineklik, iletkenlik ve diisikk yogunluk o6zelliklerinin
birlestirilmesine imkan saglamaktadir. Al alasimlarinin kullanimi Cu gibi diger
yiiksek iletkenlige sahip metallere oranla daha kolaydir. Saf Al’nin en temel

dezavantaji 1s1l genlesme katsayisinin yiiksek olmasidir [181]. SiC, Al ile
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tepkimeye girerken, AIN tepkimeye girmez. Dolayisiyla da takviye matris
araylizeyinde baglanmay kétii yonde etkileyen kirilgan tepkime iiriinleri olusmaz.
AIN/Al karma yapilar yiiksek 6zel mukavemet, diisik yogunluk ve yliksek
boyutsal kararlilik 6zelliklerinin birlesimine sahiptir [4]. Ayrica, AIN takviyeli
metal matrisli karma yapilar SiC takviyelilere oranla daha iyi ¢cekme mukavemeti
ve siineklik ozelliklerine sahiptir. Ayrica AIN ile Al arasinda bir tepkime
gergeklesmedigi icin  AIN takviyeli metal matrisli karma yapilar basma
deformasyonuna kars1 daha yiiksek bir dirence sahiptir [3].

AIN/Al karma yapilarin iiretilmesi i¢in alan yazinda ¢ok sayida farkl
yontemin uygulanmakta oldugu belirlenmistir. Kat1 veya sivi temelli olabilen bu
yontemler yontemler toz metalurjisi [182], basingl veya basingsiz metal emdirme
[3, 4, 104], sikistirmali dokiim [183], mekanik alasimlama (MA) [184], gaz
enjeksiyon [185] gibi in-situ teknolojiler, kimyasal buhar emdirme [75], tepkin
eriyik [81] ve dogrudan eriyik nitriirleme [186] gibi ¢esitli teknikleri
kapsamaktadir. Ancak her bir teknigin kendine 6zgii getirileri ve sinirlamalari
bulunmaktadir. Karsilasilan baz1 sorunlar sunlardir: Kalinti mikro gozenek, katki
malzemesinin diizensiz bir sekilde yapida dagilmasi, katki malzemesinin
1slanmamasi, matris—katki malzemesi arayiizeyinin kontroliiniin gii¢ olmasi,
iretim maliyeti ve laboratuvar ol¢eginden endiistriyel capta liretime gegiste
yasanan zorluklar. [24]

Elektronik paketleme uygulamalarinda kullanilacak olan AIN/AI karma
yapilarin althk malzemesiyle uyumlu bir 1s11 genlesme katsayisina sahip
olabilmesi i¢in takviye malzeme miktarinin oldukga yiiksek olmasi gerekmektedir
[186]. Bu tiir uygulama alanlarinda ortalama bir seviyede basing uygulanarak
emdirme teknigi, gozenekli seramik pelete Al emdirmek i¢in en uygun
tekniklerden biridir. Sivi metal emdirme teknigi, kati hal siirecleriyle
karsilastirildiginda daha ucuz bir teknik olmasinin yam sira, ayrica genis bir
yelpazede malzeme ve siire¢ kosullarinin se¢cimine imkan tanir [83].

Pek c¢ok iiretim yonteminde genellikle pahali takviye malzemler
kullanilmakta ve karmasik cihaz ve siire¢ler uygulanmaktadir. Bu nedenle maliyet
goreceli olarak yiiksek olmaktadir. Diger yandan basitligi, ekonomikligi ve

esnekligi nedeniyle in-situ teknolojinin biiyiik bir ilgi uyandirmaktadir [24]. Pek
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cok in-situ teknik icerisinde sivi nitriirleme yontemi AIN/Al karma yapilarin
ekonomik bir sekilde iiretilebilmesi i¢in alternatif bir yontemdir. Bu yontem iyi
bir katki malzemesi/matris malzeme uyumu, takviye fazin homojen dagilimi ve
ckonomik olmasi sebepleriyle pek ¢ok ¢ekici 6zellige sahiptir [184, 187].

Mekanik alagimlama oda sicakliginda uygulanan bir toz metalurjisi
yontemidir. S1vi metalurji yontemlerinin daha ekonomik olmasina karsin pargacik
takviyeli karma yapilarin mekanik alasimlama yontemiyle homojen bir sekilde
iiretilmesiyle i¢cyap1 modifiye edilebilmektedir. Bu yontemin en énemli avantaji
karma yapinin Ozelliklerinin iyilestirilebilmesi i¢in alagimlama ilavelerinin
kolayca sisteme ilave edilebilmesidir. Ayrica sivi teknikleri kullanildiginda, kati
ve sivi arasinda istenmeyen fazlarin olusumuyla sonug¢lanan tepkimeler
gergeklesebilmekte ve takviye fazlarin topaklanmasi gibi  sorunlarla
karsilasilabilmektedir. Mekanik alagimlama yontemi kullanildigi zaman bu
sorunlarla karsilasiimamaktadir.

Genellikle AIN seramiklerin metallerce 1slatilmasiyla ilgili olarak
gerceklestirilen caligmalarda, Y03 gibi ¢esitli ilaveler kullanilarak sinterlenmis
olan ¢ok kristalli AIN seramikler altlik olarak kullanilmistir [188]. Bu altliklarin
iretiminde sinterleme ilaveleri kullanilmadiginda dahi yapiya belirli miktarlarda
O ve C gibi safsizliklarin girdigi ve bu safsizliklarin N atomuyla yerdegistirmek
kaydiyla AIN latis yapisina girdigi bilinmektedir [188]. Al-N bag yapisi kovalent
olmasina karsin %43 oraninda kismi iyonik bir bag yapisina sahiptir. Kismi
iyonik bag karakteri sebebiyle AIN’de N’nin O ile yerdegistirmesi sonucunda
elektriksel notirliigli saglamak iizere Al bosluklart olugmaktadir. Coziinen O
ylizeye kadar taginabilir ve yiiksek sicakliklarda hem 1slatmay1 kolaylastirabilir
hem de baglanmayi.

Sivi bir metalle (M) temas etmesi durumunda AIN asagida verilen
tepkimeye gore ayrismaktadir. Bu nedenle AIN’nin kararliligi sivi igerisindeki

Al-M etkilesimine ve firin igerisindeki kismi azot basincina baglidir.

<AIN> < (Al + 1/2[Ng] (1.7)
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Alanyazindan derlenen vakum altinda gergeklestirilen sinterlenmis AIN
ve Al arasindaki temas agis1 Ol¢lim sonuglar1 Cizelge 1.17°de verilmektedir. Bu
sonuglar gostermektedir ki 1000°C’de her lic durumda da mevcut vakum
kosullarinda iyi birer 1slatma acis1 elde edilebilmektedir. Ancak bu caligmalarda
yayilma kinetiklerinin birbirinden oldukg¢a farkli oldugu goriilmektedir. Nicholas
ve ark. [163] ile Naidich ve ark. [189] tarafindan gergeklestirilen ¢alismalarda
sOzkonusu 1slatma acgilarina birka¢ dakikada ulasilirken, Tomsia ve ark. [164]
tarafindan yapilan ¢alismada 1slatma acis1 baslangigta 150° olarak 6l¢iilmiis, sonra
bu deger 7 saatte yavas yavas 90°’ye inmis ve ancak 30 saatlik bir bekleme

sonrasinda 53°’ye inmistir.

Cizelge 1.17. Sinterlenmis AIN ve Al arasinda, 1000°C’deki 1slatma agilari

AIN ozellikleri Ortam Temas Agisi
- )
o Yiiksek vakum (2x107" Pa) -
Po,=10" Pa
= " =3
ag. %20 Yiiksek vakum (2x10™° Pa) 60153
ag. %02 C Po, = 3x10°° Pa
% 99 AIN
Yiiksek vakum (2x10°% Pa) 53189
Gozenek < % 5

Damla diisiirme teknigiyle, vakum altinda gergeklestirilen ¢alismalarla
belirlenen AIN ve Al arasindaki temas agilar1 Sekil 1.24°de verilmektedir. 900° ile
1150°C arasinda temas ac¢isinin tepkin olmayan ¢iftlerde oldugu gibi yavas yavas
diistiigii goriilmektedir. Erimis Al igerisindeki N ¢oziiniirligl, 1500°C’nin
altindaki sicakliklarda g6z ardi edilebilecek bir seviyededir. Dolayisiyla AI/AIN
cifti tepkin olmayan bir ¢ift olarak degerlendirilebilmektedir [188].
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Sekil 1.24. Yiiksek vakum altinda damla diistirme teknigiyle belirlenen temas agisi Sl¢lim

sonuglar1 [189]

1.4.4.SiC-Al sistemi

SiC giiclii bir kovalent karaktere sahip olup atmosfer basinci altindaki
bozunma sicakligi 2500°C’dir. SiC yiiksek sertlik, miikemmel yiiksek sicaklik
sirlinme direnci, yliksek 1s1l iletkenlik ve miikemmel oksidasyon/korozyon
direnci 0Ozelliklerine sahiptir. Bu karakteristikleri dolayisiyla SiC, yiiksek
sicaklikta korozif kosullarda ve asmmmaya karsi1 yiiksek direng gerektiren
kosullarda kullanilmaktadir. Ayni1 zamanda atmosfer kosullarinda 1500°C’ye
varan sicakliklarda 1sitict eleman olarak da yaygimn bir kullanima sahiptir. SiC

1/2

seramiklerin en biiyiik dezavantaji diisiik kirtlma tokluguna (3—4 MPam™*) sahip
olmasidir.

Basingsiz emdirme teknigi SiC takviyeli Al matrisli karma yapilarin
iretimi i¢in alternatif, ucuz ve basit bir tekniktir. Kararli bir karbiir olusturmayan
bir metal (M) damlas1 SiC altlik iizerine yerlestirildiginde, SiC metal igerisinde

¢Oziiniir [188].

<SiIC> < (Si)y + (C)m (1.8)
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Bu nedenle M, Si ve C bakimindan zenginlesir. Metalik fazin bilesimi
grafit ¢cokelmeye baslayincaya kadar (1.9) degisir. Asir1 C ¢okelmeye basladiktan
sonra SiC’nin ¢6ziinmesi devam eder ve M sivisinin Si igerigi artmaya devam
eder. Toplam tepkime (1.10)’da verilmektedir. Bu tepkime SiC, sivi ve ¢oken C
ile temas halindeyken kararl1 olarak kalabildigi noktada durur [188].

(Cm < <C> (1.9)
<SIC> < (Si)m + <C> (1.10)

Islatma deneylerinde grafit ¢okeltiler metalin yayilmasini giiglestirir.
Ciinku grafit ¢okeltilerle M—Si alasimlarinin arasindaki 1slatma davranist SiC’e
gore daha kotiidiir. Grafit ¢okeltiler 1slatmaya kars1 bir engel gibi davranir [188].
Hashim ve ark. [86] tarafindan vakum altinda gergeklestirilen galismada elde
edilen 1slatma agilar1 Cizelge 1.18’de sunulmaktadir. Sabit vakum degerinde artan
sicaklikla ve sabit sicaklikta artan vakum degerinde 1slatma acisinda ¢cok 6nemli

bir diislis oldugu goriilmektedir.

Cizelge 1.18. SiC ve Al arasinda 6lgiilen 1slatma agilar1 [86].

Sicaklik Vakum Temas Agisi
°C Torr °
900 2,7x10°* 150
1100 2,7x10" 42
1100 1,5x10° 34

Gergeklestirilen alanyazin taramalar1 sonrasinda Al/SiC sisteminde
karsilasilan en 6nemli sorunlar su maddeler halinde verilebilir [82, 90, 92]:
»  SiC’nin ergimis Al tarafindan yeterince 1slatilmamasi.
»  Al/SiC araylizeyinde istenmeyen c¢esitli tepkimelerin ger¢eklesme
potansiyelinin bulunmasi.
= Al,C;3 fazinin olusumu vb.

» Kalint1 gézenek varlig.
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Al/SiC sisteminde istenmeyen fazlarin olusmasi o6zellikle de Al,Cs
fazinin olusum nedeninin diisiik emdirme hiziyla alakali oldugu diisiiniilmektedir
[82]. Emdirme yontemiyle iiretilen Al/SiC karma yapilarinda karsilasilan kalinti
gozenek sorunu SiC’in Al'yi uygun olmayan bir sekilde i1slatmasindan
kaynaklanmaktadir. SiC’e emdirilen Al alagimlarinda yer alan en 6nemli alagim
elementleri Mg ve Si’dur. Her iki element de alasimin ergime sicakligini diisiiriir
ve Al’'nin akigkanligini arttirir. Ayrica Si, Al/SiC karma yapilarin iiretimi
esnasinda Al,C; ve AlSIC,4 fazlarinin olusumunu geciktirir. Bu Kkarbiirler
mekanik Ozellikleri kotii yonde etkilemeleri dolayisiyla sistemde varlig
istenmeyen fazlardir. Diger yanda Mg giiclii bir yiizey aktif elementtir ve Al/SiC
araylizeyinde oksijen bulunuyorsa bu oksijeni temizler.

Al/SiC sisteminde kullanilan alasimlarin  bilesimleri incelendiginde
karsimiza yiiksek Si ve Mg oranlar1 ¢ikmaktadir. Alagim bilesimlerinde yer alan
agirlikca Si—-Mg miktarlarint 6rneklersek sirastyla %10,77-9,7 [90], %13,5-9,0
[92], %12,28-9,87 [82], %14-8 [190].

Al/SiC arayiizeyinde kimyasal potansiyel gradiyentleri vardir. Bundan
dolayr da yiiksek sicakliklarda arayiizey tepkimeleri i¢in bir itici giic s6z
konusudur. Al metalinin ergime sicakliginin iizerindeki sicakliklarda, atmosferik
basingta, SiC termodinamiksel olarak kararsiz hale gelir ve 650 + 3°C’de Al4C3

olusturmak tizere Al ile tepkimeye girer [191, 192].

4 Al +3SiC — AlCs+3Si (1.11)

Al/SiC karma yapilarin iiretimi esnasinda karsilagilan en zararh
tepkimelerden biri (1.11)’dir. Bu fazin neden oldugu temel sorunlar sunlardir:
»  SiC tanelerinin ¢dziinmesine yolagip, karma yapinin 6zelliklerinin
kotiilesmesine neden olur.
»  Kararsiz bir faz oldugundan atmosferdeki nemle tepkimeye girerek
Al(OH); olusturur.

Al,Cs + 12 H,0 — 3 CH, + AI(OH)s (1.12)
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Kullanilan Al alasiminda bulunan Si elementi istenmeyen Al,C3 ve
Al SIC4 fazlarmin olusumunu geciktirir. Ancak karbiir fazlarinin olusumunu
engellemesi dolayisiyla yiiksek miktarda Si elementinin kullanilan alagimda
bulunmasi istenilirken, sistemde asir1 miktarda Si bulunmasi durumundaysa
Al/SiC arayiizeyinde Si kristalleri ¢okelir. Si kristalleri relatif olarak zayif ve
kirilgan olmalar1 dolayisiyla karma yapinin mekanik 6zelliklerini olumsuz yonde
etkiler [92]. Bu nedenle kullanilan Al alasiminin bilesiminin titizlikle tasarlanmasi
gerekmektedir.

MMK ’lerde arayiizey Ozelliklerinin iyilestirilmesinde kullanilan en etkili
yontem takviye fazinin kaplanmasidir. Genel anlamda, SiC takviye fazinin
kaplanmasinin iki temel amaci vardir. Bunlardan biri SiC takviye fazinin Al
alagimi tarafindan islanabilirligini arttirmak digeri de SiC takviye fazinin Al ile
temasini Onleyerek hem SiC takviye fazinin bozunmasina hem de istenmeyen
araylizey tepkimelerinin olusumuna engel olmaktir [56].

Alanyazinda, SiC takviye fazinin farkli seramik ve metalik malzemelerle
farkli yontemler kullanilarak kaplanmasi ve kaplamalarin 1slanabilirlik ve
arayiizeye etkisi ile ilgili birgok arastirma mevcuttur. Ancak, MMK’lerin yeniden
ergitilmesi sirasinda yiiksek sicaklik nedeniyle kaplamanin bozularak yukarida
bahsedilen amaglara artik hizmet edememesi MMK ’lerde karsilasilan en biiytlik
problemdir. Dolayisiyla, 1slanabilirlik ve araylizey 6zelliklerinin iyilestirilmesiyle
ilgili aragtirmalar glinlimiizde halen devam etmekte ve MMK ’lerin genis kullanim
alanlart nedeniyle artarak Onem kazanmaktadir. Ayrica, Al-SiC sisteminde
1slanabilirligi arttirmak amaciyla takviye fazinin kaplanmasi ve temas agcist ile
ilgili verilerin az ve genis bir aralikta dagilmasi nedeniyle bu konuda elde edilen
her sonug 1slanabilirlik ve araylizey 6zelliklerinin optimizasyonu i¢in énemli bir
kaynak olusturmaktadir [56].

Emdirmeyi kolaylastirmak amaciyla SiC—Al sistemlerinde yapilan bazi
caligmalarda da emdirme sicakligina veya 1000-1150°C’lere kadar Ar gaz ortami
altinda ¢ikildigi, ancak bu sicaklikta Nyg) gaz ortamina ge¢ildigi ve sogutma
sirasinda da yine Njg) gaz ortaminda 1s1l isleme devam edildigi bildirilmektedir.
Yapilan bu firin gaz ortamindaki degisikligin emdirmeyi kolaylastirdig1 ifade
edilmektedir [90, 92]. Mg elementi Al/SiC karma yap1 lretiminde islatmay1

67



kolaylastirict etkisi dolayisiyla kullanilan alagimlarin en 6nemli bilesenlerinden
biridir. Ancak Mg’nin buhar basinci diisiiktiir. Dolayisiyla emdirme siirecinde

c¢ikilan sicakliklarda sistemden kolayca uzaklasabilir.

Al [Mg] — Al + Mg (1.13)

Yiiksek sicakliklarda Ar gaz ortami yerine Npg gaz ortami altinda
calisildiginda sistemdeki azotun yardimiyla yapidan uzaklagmis olan Mg tekrar

eriyik icerisine doner.

3Mg+2[N] — MgsN,+V T (1.14)
2Al + MgsN, — 2AIN + 3Mg (1.15)

Mg’nin tekrar eriyik icerisine donmesi sirasinda yan iiriin olarak
sistemde AIN fazi olusur. Yapilan alan yazin taramasinda sistemde AIN
olusumunu saglayan tepkimenin kinetigi hakkinda detayli bir bilgiye
rastlanmamakla birlikte Schiroky ve ark. [193] tarafindan yapilan bir ¢aligmada
Al'nin erime sicakliginin biraz lizerinde bu tepkimenin olduk¢a hizli ilerledigi
bildirilmektedir. Rodriguez—Reyes ve ark. [82] tarafindan Mg elementi igeren bir
Al alagimi kullanilarak yapilan bir ¢alismada numune arayiizeyinde Al, SiC ve
Si’un yanisira AIN fazinin da bulundugu saptanmustir.

Sukumaran ve ark. [151] A356-SiC parcacikli karma yapinin
karistirmali  dokiim yoOntemiyle iretilmesinde Mg ilavesinin gerekli oldugu
sonucuna varmislardir. En uygun parcacik dagilimi ve mekanik o6zelliklerin
saglandigr optimum Mg katilma miktarinin %1 oldugunu belirlenmistir. Mg
miktarinin optimum degerden az oldugunda uniform olmayan pargacik dagilimi
ve takviye parcaciklarinin topaklanma olusturduklarini gézlenmistir.

Farkli seramik malzemelerin siv1 Al tarafindan 1slanabilirligi konusunda
yapilan deney sonuglari Cizelge 3.1°de verilmistir. Cizelgeden artan sivi Al
sicakligr ile 1slanabilirligin arttigi ve 6zellikle 900°C ve iizerindeki sicakliklarda
yiiksek diizeyde 1slanabilirlik elde edildigi goriilmektedir. Yiiksek sicakliklarda

temas acisinin diismesi, sivi damla yiizeyindeki metal oksit tabakasinin
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bozunmasi nedeniyle sivi metalin seramik iizerinde daha kolay yayilabilmesinden
kaynaklanmaktadir. Ancak uygulamada bu kadar yiiksek sicakliklara ¢ikilmasi
SiC takviye fazinin bozunmasina neden olacagindan ve flretim maliyetini
artiracagindan 1slanabilirligi arttiracak farkli yontemler aragtirilmaktadir.

SiC-Al sisteminde ortaya ¢ikan Al4Cz fazinin olusumunu engellemek
icin Onerilen yontemlerden bir digeri de SiC tozlarmin atmosferik kosullarda
yiiksek sicaklikta oksidasyonudur. Bu yontemle SiC tanelerinin yilizeyinin
homojen bir sekilde SiO, ile kaplanmasi saglanarak Al;C; fazinin sistemde
olusumu engellenmektedir. Luo ve ark. [190] yapmis oldugu bir ¢alismada SiC
tozlarmi 1100°C’de 3 saat oksitlendirmislerdir. Al-14Si-8Mg-2Zn alagiminin
oksitlendirilmis SiC tozla hazirlanan biinyelere Ny gaz ortami altinda 800-
900°C’de emdirilmesi sonucunda iiretilen karma yapilarda AlsC; fazinin
bulunmadigi saptanmistir. Yapilan bu calismada Al4C; fazinin bulunmayisi iki
olayla agiklanmugtir. Ilki oksidasyonla SiC ile Al arasinda dogrudan temasimn SiC
tanelerinin ylizeyinde bir SiO; tabakasi olusturulmak suretiyle engellenmis
olmasi, ikincisi ise kullanilan Al alasimmin yiiksek bir Si icerigine sahip

olmasidir [190].

3SiCgy + 4[Al] = AlCsp + 3[Si] (1.16)
3SiOg) + 4[Al] = 2Al,034 + 3[Si] (1.17)
3Si0y09 + 2[Mg] = 2MgOgy + 3[Si] (1.18)
AlO3) + MgOk)y = MgAIO4 (1.19)

Yukaridaki tepkimelerde eriyik haldeki elementler koseli parantez igerisinde
verilmistir. Sistemdeki Si elementi soguma esnasinda spinel tabakasinin etrafini

kaplamaktadir ya da asagida belirtilen tepkime ile Mg;Si fazini olusturmaktadir.

[Si] + 2[Mg] = MgsSig (1.20)
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2. AMAC VE ONEM

Gergeklestirilen bu doktora tez ¢aligmasmin baslica amaci B4C, SiC,
SisNs ve AIN esasli oksit digi seramik—Al karma yapilarin tepkin emdirme
yontemiyle liretimi ve karakterizasyonudur.

Gliniimiizde gelisen teknolojinin ihtiyaglarii yekpare malzemeler
karsilayamaz hale geldikleri icin karma yapili malzemelerin iiretimi ve
ozelliklerinin gelistirilmesi {izerinde gercgeklestirilen arastirma ve gelistirme
faaliyetleri artarak devam etmektedir. Ozellikle havacilik, savunma, otomotiv ve
denizcilik endiistrisinde hafif ve dayanikli malzemelere duyulan ihtiyag, bu
aragtirmalar icin baslica itici giicli olugturmaktadir.

Seramik matrisli karma yapilarin {iretiminde seramik malzemelerin
tiretiminde kullanilan geleneksel tiretim stiregleri kullanilabildigi gibi daha farkli
tekniklerin kullanimi da s6z konusudur. Bu tez calismasinda, karmasik sekilli
iiriinlerin neredeyse hi¢ ¢ekme gdstermeksizin oldukca yogun olarak {iretilmesine
olanak taniyan, basit ve ekonomik tepkin emdirme yontemi tercih edilmistir.
Tepkin emdirme yonteminin uygulanabilmesi i¢in kullanilan metal fazin seramigi
iyi bir sekilde 1slatmasi gerekmektedir. Tez ¢aligmas1 kapsaminda kullanilan oksit
dis1 seramikler igerisinde uygun safliga sahip B4C ve SizsN4 seramiklerinin Al
tarafindan iyi bir sekilde islatildig1 belirlenmistir. Bu tez calismasi kapsaminda
gerceklestirilen caligsmalar iki ana baslik altinda irdelenecektir:

> SigNs—Al sisteminde tepkin emdirmeyle karma yapilarin iretimi ve

karakterizasyonu.

» B4C ve Si3N, fazlarinin yardimiyla islatma saglanan seramik—metal

sistemlerinde tepkin emdirmeyle karma yapilarin iretimi ve

karakterizasyonu.

Her bir bolimde yer alan sistem veya sistemler ozelinde gerekli

aciklamalar, bolimiin basinda bulunan Girig ve Amag¢ boliimlerinde sunulmustur.
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3. SizNs—Al Sistemi

3.1. Giris

AIN esasli karma yap1 diretiminde dogrudan AIN malzemesi
kullanildiginda AIN-Al sisteminde AIN ve Al fazlar1 arasinda kimyasal bir
tepkime meydana gelmemektedir. AIN-Al karma yapilarin tretilmesi i¢in alan
yazinda ¢ok sayida farkli yontemin uygulanmakta oldugu belirlenmistir, ancak her
bir teknigin kendine ozgii getirileri ve sinirlamalart bulunmaktadir. Tepkin
emdirme teknigi kullanilarak SizNs—Al sisteminde, SizN4 ve Al arasinda meydana
gelen tepkime sonucu AIN esasli seramik—metal karma yapilarin tiretimi ilk olarak
1994 yilinda gerceklestirilmistir [102]. Son yillarda bu alanda yapilan yaymn
sayilarinda belirgin bir artis gerceklesmesine ragmen, bu sistemde 1slatma
mekanizmas1 ve onu etkileyen énemli degiskenlerin neler oldugu konular1 heniiz
tam olarak aydinlatilmamustir.

Bu sistemlerde, seramik-metal arayiizeyinde yeni seramik fazlar
olusmakta ve olusan bu fazlar genellikle ince yapili (< 1 pm) oldugu i¢in 1slatma
mekanizmasina 1s1k tutulmasi ve olusan fazlarin karakterizasyonu igin gegirimli

elektron mikroskobu (TEM) tekniklerinin kullanilmasi gerekmektedir.

3.2. Amacg

Bu c¢alismada amag, tepkin emdirme yontemiyle SizNg4—Al sisteminde
miimkiin oldugu olgiide yiiksek (> hacimce %50) seramik hacim kesrine sahip
AIN-AI-Si karma yapilarin iretilip, tretilen bu yapilarin incelenmesiyle elde
edilecek veriler 1s181nda bu sistemde 1slatma mekanizmasinin agiklanmasidir.

SizNy ile Al arasinda meydana gelen tepkime sonucunda sistemdeki Al
fazinin tiiketilmesi ve yiiksek 1s1l iletkenlige sahip AIN fazinin olusmas yiiksek
iletkenlige sahip, nispeten sert ve tok seramik—metal karma yapilarin ekonomik
olarak iiretilmesi i¢in iyi bir firsat sunmaktadir. Bu tepkime sirasinda gozenekli
seramik pelete emdirilen Al metali tiiketilirken, ergime sicaklig1 ve sertligi daha

yiiksek olan Si metali agiga ¢ikmaktadir. Ayrica SisNs—Al sisteminde SisNy ile
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birlikte C kullanilarak hazirlanan karma yapilarda, tepkime sonucunda agiga ¢ikan
serbest Si ile C’nin tepkimeye girmesiyle, yiiksek sertlik ve 1s1l iletkenlige sahip
SiC fazinin iretilmesi miimkiindiir. Sistemde SiC fazinin olugmasiyla birlikte
karma yapilarin seramik faz hacim kesrinin arttirilmasi ve ozelliklerinin
iyilestirilmesi amacglanmaktadir. Yapilan alanyazin taramalarinda SizNs—Al

sisteminde bu tiir bir yaklasimin sergilendigi bir yayina rastlanmamagtir.

3.3. Deneysel Calismalar

Gergeklestirilen bu caligmada, basingsiz emdirme teknigi kullanilarak
Al,Oj3 tiip firn igerisinde seramik—metal karma yapilari tiretilmistir. Sekil 3.1°de
kullanilan basingsiz emdirme deney diizeneginin sematik olarak gosterimi

sunulmaktadir.

Seramik Pelet

Sekil 3.1. Basingsiz emdirme deney diizeneginin sematik olarak gdsterimi

Emdirme caligmalarda kullanilan Protherm marka tiip firinda deneysel
caligmalara baslamadan once firin 1s1l ¢iftinin sicaklik ayar1 gergeklestirilmistir.
Isitma hiz1 5°C/dakika olarak se¢ilmis ve firmin girigiyle ¢ikist bu 1sil islem
boyunca kapali tutulmustur. Her bir 6l¢iim 6ncesinde sicakligin denge degerine
ulasabilmesi i¢in 20 dakika beklenmistir. Al,O3 tiip firmin 1s1l ¢ift kalibrasyonu

sonucu elde edilen grafik Sekil 3.2’de sunulmaktadir.
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Sekil 3.2.  Al,Os tiip firmin 1s1l ¢ift kalibrasyonu

3.3.1. Baslangi¢c malzemeleri

Karma yapilarin iiretiminde Silzot HQ a—Si3Ng4, Alfa Aesar ince B,C ve
aktif C tozlar1 kullanilmistir. a—Si3N, tozunun kimyasal bilesimi Cizelge 3.1°de
verilmektedir. Kullanilan a~Si3sNg ve B4C tozlarinin lazer kirmim yontemi ile
Olgiilen tane boyutlar1 Cizelge 3.2’de sunulmaktadir. Kullanilan aktif C tozunun

tane boyutunun 60 nm’nin altinda oldugu firetici firma tarafindan bildirilmistir.

Cizelge 3.1. a—Si3N, tozunun dretici firma tarafindan verilen kimyasal bilegimi

Element ag. %

Si <0,50

Ca <0,02

0 <1,00

Fe <0,04

Al <0,10
0—Si3Ny igerigi >80
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B,C tozlar1 kullanilmadan 6nce 10°C/dakika isitma ve sogutma hizi

uygulanarak 1400°C’de 2 saat Ar ortaminda pasiflestirilmistir.

Cizelge 3.2. Kullanilan baslangi¢ tozlarinin tane boyutu

0o—SizN,4 B.C
dio, pm 1,6 0,6
dsp, um 2,0 15
dgo, pm 5,5 3,4

Tez ¢aligmasinda kullanilan Al alagimlarinin  kimyasal bilesimleri
Cizelge 3.3’de, o-SisNg ve B4C tozlarinin SEM goriintiileriyse Sekil 3.3°de

sunulmaktadir.

Cizelge 3.3. Kullanilan Al alagimlarinin kimyasal bilesimleri

2024 7075 Al-Mg

Element ag. % Element ag. % Element ag. %
Cu 3,80-4,90 Cu 1,30 Cr 0,10
Mn 1,20-1,80 Zn 5,30 Mn 0,63
Mg 0,30-0,90 Mg 2,30 Mg 4,56
Fe, Si, Zn 0,50 Fe 0,44 Fe 0,23
Ti,Cr 0,30 Cr 0,25 Si 0,17
Diger 0,18

Sekil 3.3.  (a) o—Si3zN, ve (b) ince B4C tozlarina ait SEM gorintiileri
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0—SigNy tozunun birincil partikiil boyutu ~1 pum’nin altindadir. Ancak
gergeklestirilen SEM incelemeleri sonucunda, tozda ~2-4 pm boyutlarinda

topaklarin bulundugu belirlenmistir (Sekil 3.3).

3.3.2. Bilesim tasarimm

Tez galismasinin bu kisminda agirlikli olarak tek basina SizsNg tozu
kullanilarak tiretilen seramik—metal karma yapilarin yani sira B4C ve aktif C
ilavesiyle de bilesim tasarimlar1 gergeklestirilmistir.

SigNs—Al sisteminde emdirmeyi kolaylastirarak daha biiyiik numunelerin
tiretilebilmesine imkan saglamak amaciyla Al tarafindan oldukga iyi bir sekilde
islatilabilen B4C ile SisNg tozu birlikte kullanilarak 95SN5B  bilesimi
tasarlanmistir (Cizelge 3.4).

SigNg—Al sistemine nispeten daha yiiksek seramik faz igerigine sahip
seramik—metal karma yapilarin {iiretilebilmesi i¢in a—SisN4 ve aktif C tozlar

birlikte kullanilarak iki farkli bilesim tasarlanmistir (Cizelge 3.4).

Cizelge 3.4. SisNy4, B4C ve C tozlar1 kullanilarak tasarlanan bilesimler

SisN, C B.C
Bilesim
ag. % ag. % ag. %
95SN5B 95 - S
96SN4C 96 4 —
92SN8C 92 8 —

SN: SisN,, B : B4C, C: aktif karbon
3.3.3.Numune hazirlama ve emdirme
0—Si3Ny tozu kullanilarak farkli yas yogunluga sahip seramik peletler tek

yonlii preslemeyle hazirlanmistir. Hazirlanan peletlerin yas yogunlugu ve kalinlig

Cizelge 3.5’de verilmektedir.
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Cizelge 3.5. o-SisN,s tozuyla farkli presleme basinglarinda sekillendirilen peletlerin  yas

yogunlugu ve yiiksekligi
Presleme Basinci Yas yogunluk Pelet yiiksekligi
Pelet tiirii
MPa % cm
Silindirik 22 422402 0,83 £0,01
(cap: ~1,9 cm) 220 49,0+0,2 0,71 £ 0,01

o—SizNy tozuyla tek yonlii preslemeyle diisiik basinglarda sekillendirilen
seramik peletlerin 300 MPa’da soguk es basingli presleme sonrasi dlgiilen yas

yogunlugu ve pelet kalinlig1 Cizelge 3.6’da sunulmaktadir.

Cizelge 3.6. a—Si3N, tozuyla hazirlanan silindirik ve kare peletlerin 300 MPa’da soguk es

basinglt presleme sonrasi yas yogunlugu ve yiiksekligi

Yas yogunluk Pelet yiiksekligi
Pelet tiirii
% cm
Silindirik (¢ap: ~1,9 cm) 51,72 £ 0,53 1,18+0,01
Kare (~5cm x5 cm) 51,25 + 1,06 1,11+ 0,08

o—SizNg ve aktif C/B4C igeren bilesimlerin toz karistirma siireci izopropil
alkol ortaminda, 300 devir/dakika hizla, 30 dakikada eksenel degirmende, SizN4
bilyalar kullanilarak gergeklestirilmistir. Hazirlanan ¢amur doner kurutucuda
55°C’de kurutularak izopropil alkol sistemden uzaklagtirilmistir. a—SizNg ve aktif
C igeren yigmlarla farkli yas yogunluga sahip seramik peletler tek yonli
preslemeyle sekillendirilmistir. Presleme sonrasi elde edilen yas yogunluk ve pelet

kalinlig1 verileri Cizelge 3.7’de goriilmektedir.

Cizelge 3.7. a-SisN, ve aktif C ile hazirlanan bilesimlerde farkli presleme basinglarinda

preslenen 1,9 cm ¢apli silindirik peletlerin yas yogunluk ve kalinligt

Presleme Basinci Yas yogunluk Pelet yiiksekligi

Bilesim

MPa % cm

17,6 41,6 + 0,8 0,76-1,82
96SN4C

176 46,9+0,1 0,68 £ 0,01

17,6 39,5+0,6 0,81-1,78
92SN8C

176 44,1 +0,2 0,75+ 0,01
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o—SigNs tozu ve B4C tozu kullanilarak hazirlanan yiginla disiik
basinglarda tek yonlii presleme ile sekillendirme yapildiktan sonra, 1 dakika
siireyle 300 MPa’da soguk es basingli presleme gerceklestirilmistir. Presleme
sonrast elde edilen yas yogunluk ve pelet kalinlig1 verileri Cizelge 3.8°de

sunulmaktadir.

Cizelge 3.8. 95SN5B bilesiminde hazirlanan peletin 300 MPa’da 1 dakika siireyle soguk es

basingl preslenmesi sonrasi yas yogunlugu ve yiiksekligi

Yas yogunluk Pelet yiiksekligi
Pelet tiirii
% cm
Kare (5cm x5 cm) 52,27 1,10

Sekillendirme sonrasi gozenekli seramik peletlere, Al,O3 tiip firinda,
grafit altlik icerisinde, Ar ortaminda, farklt Al alagimlari herhangi bir dis basing
uygulamaksizin emdirilmistir. Emdirme asamasinda oda sicakligindan 900°C’ye
kadar 5°C/dakika, 900°C’den emdirme sicakligina kadar ise 10°C/dakika’lik bir
1sitma hizi uygulanmistir. Sofutma c¢evriminde ise emdirme sicakligindan
900°C’ye kadar 10°C/dakika ve 900°C’den oda sicakligina kadar ise 5°C/dakika
sogutma hiz1 uygulanmistir.

SisNs—Al sisteminde emdirme kinetigini incelemeye yonelik olarak
gerceklestirilen calismalarda ise 1sitma ve sogutma hizi 10°C/dakika olarak
uygulanmistir. Emdirme siiresi ise 1 saat olarak belirlenmistir. Firin sicakligi
emdirme sicakligina ulasincaya kadar numunelerin igerisinde yer aldigi grafit
altlik firin sicakliginin <700°C olan bolgesinde bekletilmis, firnin ates bolgesi
emdirme sicakligina ulasilinca altlik ¢ikis kapaginda yer alan bir agikliktan
itilmek suretiyle, ates bolgesine yaklasik 1 dakika igerisinde getirilmistir.
Bekleme siiresinin dolmasinin ardindan ayni sekilde altlik yine firm sicakliginin
<700°C oldugu giris bolgesine yaklasik 1 dakika igerisinde konumlandirilmistir.
Althgm firn igerisinde yer degistirme islemleri sirasinda numunelerin
oksitlenmesini engellemek i¢in firin gaz akisi, emdirme sirasindaki akis debisinin
yaklasitk 3 katima c¢ikarilmistir. Emdirme denemeleri sonrasinda iiretilen

numuneler once ortadan ikiye kesilmis, ardindan da iki kenar kismindan ve bir de

7



orta kismindan olmak {iizere toplam 3 adet kalinlik Ol¢iimii alinmistir. Bu ii¢

Ol¢iimiin aritmetik ortalamasi alinarak, ortalama emdirme kalinlig1 belirlenmistir.

3.3.4. Karakterizasyon

Emdirme yontemi ile elde edilen seramik—metal karma yapilarimin
yigmsal yogunlugunun tespiti i¢in Archimedes prensibinden yararlanilmistir. Bu
yontem bir maddenin bir siv1 i¢indeki agirliginin, o maddenin kuru agirlig: ile
batmaya kars1 gosterdigi direng kuvvetinin farkina (ya da yer degistiren sivi
miktarina) esit oldugu ilkesine dayanmaktadir. Numunelerin kuru agirliklar1 0,001
gram hassasiyetle terazide olgtildiikten sonra, saf su igerisinde 5 saat kaynatilip,
daha sonra asili ve yas agirliklart 6l¢iilmiistiir. Yigmsal yogunluk (3.1) ve % agik

gozenek (3.2) hesaplamalar1 asagida verilen bagmtilar  kullanilarak

gerceklestirilmistir:
W
Yigmsal yogunluk = V\/C—?Nb (3.1)
Wc -W.
% agik gozenek miktar1 = Vﬁ (3.2)

W, = Kuru numune agirligi
Wy, = Asili numune agirligt

W, = Yas numune agirhig

Uretilen karma yapilarin kalitatif faz igeriginin tespiti Rigaku marka,
Rint 2200 model X—isim1 kirinim (XRD) cihazi ile yapilmigtir. X—1g1n1 kaynagi
olarak Cu tiipii (A=1,54 A) kullanilmistir. Kalitatif faz tayini yapilacak olan
numuneler 6nce halkali kiricida toz haline getirilip, ardindan da kuru halde 63
um’lik elekle elenerek hazirlanmigtir. Tane boyutu < 63 um olacak sekilde
hazirlanan toz numunelerin XRD o6l¢iimlerinde ¢ekim hizi 1°/dakika olarak

secilmistir.
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Uretilen karma yapilarin kirik ve parlatilmis yiizey i¢yap1 incelemeleri ve
elementel kimyasal tayinleri Oxford Instruments marka 7430 model enerji
sacinimli X—1sin1 (EDX) spektrometresine sahip Zeiss marka Supra 50 VP model
alan yaymimli elektron tabancali (FEG) taramali elektron mikroskobu (SEM) ve
Zeiss Evo 50 EP cihazinda, Bruker firmasina ait Quantax 400 yazilimi
kullanilarak yar1 kantitatif EDX tayinleri gerceklestirilmistir. Kirik yiizeyi
incelenecek olan numuneler altin paladyum (Au-Pd) alasimiyla kaplandiktan
sonra mikroskopta incelenmistir. Parlatilmig ylizeyi incelenek olan numunelerden
hassas kesme cihaziyla kesilen pargalar Oncelikle sicak kaliplama ile kaliba
alindiktan sonra numune yiizeyi parlatilip daha sonra Au-Pd alagimiyla

kaplanmistir. Parlatma stireci Sekil 3.4’de 6zetlenmektedir.

180 <C, 20 kN, 6 dakika 1,5 dakika

Sicak Kaliplama MD Piano 120

5 dakika 5 dakika 3 dakika

Sekil 3.4. SEM incelemeleri igin numune hazirlama siirecinin sematik gosterimi

Gecirimli elektron mikroskobu (TEM) ile incelenmek ilizere hazirlanacak
olan karma yapidan oncelikle Buehler marka ISOMET 1000 model elmas kesici
kullanilarak ince bir kesit kesilmistir. Yaklasik olarak 800 um kalinliginda kesilen
dilimler sirasiyla 120 ve 180 grit SiC zimpara kagitlariyla agindirilarak 150 pm
kalinliga kadar indirilmistir. Ardindan da bu dilimler, ultrasonik South Bay
Technology disk kesme cihazinda 3 mm capinda ince diskler halinde kesilmistir.
Bu asamadan sonra numune tripod parlaticiyla sirasiyla 9, 6 ve 3 um’lik elmas
parlatma filmleri kullanilarak 30 um kalinliga kadar inceltilmistir. Ardindan da
iyon inceltme cihazinda numunede incelenebilecek alan/alanlar olusturulmustur.

Iyon inceltme asamasinda uygulanan degiskenler Cizelge 3.9°da gosterilmektedir.
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Numune delindikten sonra iletkenlik saglamak tizere 2,5 dakika siireyle C ile
kaplama yapilmistir. Hazirlanan numune Jeol 2100F model TEM cihazinda farkli

teknikler kullanilarak incelenmistir.

Cizelge 3.9. Karma yapinin iyon inceltme kosullari

Voltaj AKkim Ag1 Siire
kv A ° dakika
5 2,0 15 120
4 1,8 10 20
3 1,6 8 60

Sertlik dl¢limleri, tiretilen karma yapilar sicak kaliplama yontemiyle kaliba
almp SEM numune hazirlama i¢in uygulanan ylizey parlatma islemleri
uygulandiktan sonra Vikers ¢entik veya Rockwell 15N sertlik 6l¢iim
yontemleriyle Emcotest firmasma ait M1C 010 model makro sertlik cihaziyla
gerceklestirilmistir. Sertlik deneylerinde bir numuneden en az 5 6l¢iim alinarak bu
Ol¢timlerin ortalamasi ve standart sapma degerleri hesaplanmistir.

Uretilen karma yapilarin esneklik, kayma ve y1gin modiilleriyle, enine ve
boyuna dalga iletim hizlarinin belirlenmesi i¢in temashi ultrasonik yontem
kullanilmistir. Ultrasonik dalgalarin ilerleme siiresini 6lgmek amaciyla Olympus
Panametrics Model 5800 bilgisayar kontrollii cihaz kullanilarak darbe—yanki
yontemiyle Olgiimler gerceklestirilmis ve asagida verilen (3.3)—(3.6) bagmtilari
kullanilarak hesaplamalar gerceklestirilmistir. Her bir malzeme igin bes 6lgiim

alinmigtir. Transduser ile numuneler arasinda kuplaj malzemesi olarak silikon

yag1 kullanilmstir.
_ ¥ pli+8(1-24) (3.3)
E= 1-o
o= pl,:'; (34)
o = (1-2b%) (2-2b%) (3.5)
_E
T 3(1-z20) (3.6)
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Vi : Boyuna dalga hiz1 (m/s)
vs . Kayma dalga hiz1 (m/s)
E  : Esneklik modiili (Pa)

: Kayma modiilii (Pa)

: Poisson orant
K : Yigin modiili (Pa)

b :VS/V|

Isil yayilabilirlik dlgiimleri oda sicakligi ile 300°C arasinda 5°C/dakika
1sitma ve sogutma hizi uygulanarak LFA 457 cihazinda gerceklestirilmistir.
Olgiimlerin 6ncesinde numune yiizeyleri taslamayla paralel hale getirildikten
sonra, grafit ile kaplanmis ve 6l¢iimler Np(g) ortaminda gerceklestirilmistir. Her bir
sicaklik igin {i¢ Ol¢iim gergeklestirilerek bu 6lgiimlerin aritmetik ortalamasi o
sicakliktaki 1s1l yayinim degeri olarak alinmistir. Karma yapilarin 1s1l iletkenlik

degeri asagida (3.7)’de sunulan denklem kullanilarak hesaplanmistir.

A=a.Cy.p (3.7)
A = 1s1] 1letkenlik (W/mK)
a = 1s1l yayimim katsayisi (m?/s)
C, = 181 kapasitesi (J/kg.K)
p = yogunluk (kg/m®)
3.4. Sonuglar ve Tartisma

3.4.1. Emdirme sonuglari

o—SigNs tozuyla hazirlanan silindirik peletlerle 2024 Al alasimi
kullanilarak, farkli sicaklik ve siirelerde emdirme c¢alismalari yapilmistir. Bu
calismalar iki sekilde gerceklestirilmistir: (i) Sabit siirede (1 saat) 900-1400°C
araliginda, 100°C aralikla emdirme. (ii) Sabit sicaklikta (1200°C) 1-5 saat

arasinda degisen siirelerde emdirme.
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Sekil 3.5’de sabit siirede, 900°C ile 1400°C arasinda degisen emdirme
sicakliklarinda gergeklestirilen ¢alismalar sonucunda elde edilen emdirme
kalinliklar1 sunulmaktadir. Her bir sicaklikta 2 adet numune firetilip, elde edilen
emdirme kalinliklarinin  aritmetik  ortalamasi  kullanilmigtir. Bu  grafik
incelendiginde, emdirme kalinliginin sicakliga bagli olarak degisiminin, bu
sicaklik araliginda iki farkli bolgeye isaret ettigi goriilmektedir. Emdirme sicakligi
900°C’den 1100°C’ye ¢ikarken, emdirme kalinligi ~6,4 mm’den ~5,4 mm’ye
diismektedir. Ikinci bolgede ise sicaklik 1100°C’den 1400°C’ye ¢iktiginda,
emdirme kalinlig1 ~5,4 mm’den ~9,2 mm’ye ¢ikmaktadir. Bu iki bolgede zamana
bagli olarak goézlemlenen emdirme kalinligi degisimi dikkate alindiginda, bu
bolgelerde emdirmeyi kontrol eden mekanizmalarin birbirinden farkli olabilecegi

distiniilmektedir.

9.5

N
o
L

Kalinhk, mm

I
» (S}
L j L1

S

55 1

5 . . . . :
900 1000 1100 1200 1300 1400 1500

Sicaklik, °C

Sekil 3.5. a-Si3N, tozuyla farkli sicakliklarda 1 saat siireyle gergeklestirilen emdirme

calismalari sonucu elde edilen emdirme kalinliklart
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1200°C sabit sicaklikta 1, 2,3 ve 5 saat siireyle gerceklestirilen emdirme
calismalar1 sonucunda elde edilen ve ~6,5 mm ile ~11,5 mm arasinda degisen
emdirme kalinliklar1 Sekil 3.6’da, firetilen karma yapilardan bazilarinin

fotograflari ise Sekil 3.7°de sunulmaktadir.

12.0 {

11.5

11.0 /
105 /
10.0 /

9.5 /

9.0 /
. /

8.0 1 /
75 ]
7.0 1 /

6.5 1

Emdirme kalinhg:, mm

6.0 1 . } . | . | . | . |

Siire, saat

Sekil 3.6. a-Si3N,; tozuyla hazirlanan peletlerle 1200°C’de farkli siirelerde gergeklestirilen

emdirme ¢aligmalar1 sonucu elde edilen emdirme kalinliklari.

.‘. ' I
IL

2 saat 3 saat

Sekil 3.7.  o-Si3N, tozuyla hazirlanan ~1,9 cm c¢apindaki peletlerle 1200°C’de 1, 2 ve 3 saat

stireyle gerceklestirilen emdirme ¢aligmalariyla tiretilen karma yapilar
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o—SigNs tozuyla hazirlanan silindirik peletlerle, 2024 ve 7075 Al
alasimlariyla farkli sicaklik ve siirelerde iiretilen karma yapilarin yogunluk ve agik
gdzenek miktarlart Cizelge 3.10°da verilmektedir. Uretilen karma yapilarin
yiginsal yogunluklarinin kullanilan Al alasimin yogunluguna bagli olarak bir
miktar degistigi (2,87 — 2,90 glcmg) ancak gerek 2024 gerekse 7075 Al alagimi
kullanildiginda iiretilen yapilarin olduk¢a yogun oldugu ve agik gbézenek
miktariin  <%J1 oldugu belirlenmistir. Alanyazin incelemeleri sonucunda
SizNs—Al sisteminde iiretilen karma yapilarda ulasilan yogunlagsma oraninin bu tez
kapsaminda elde edilen degerin ¢ok altinda kaldigi belirlenmistir. Zhao ve ark.
[172] tarafindan gergeklestirilen calismada, 850 ve 950°C’de gerceklestirilen
basingsiz emdirme ¢alismasindan sonra 1200 ve 1300°C’de 1s1l islem uygulanmis

bdylece gozenek miktarr ancak %9’lardan %4’lere indirilebilmistir.

Cizelge 3.10. 0-—Si3N, tozu kullanilarak, 2024 ve 7075 Al alagimlariyla {iretilen karma yapilarin

yi1ginsal yogunluk ve % agik gézenek miktarlari

2024
Emdirme Sicaklik ve Siiresi Yogunluk Acik Gozenek
°C — dakika glem? %
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
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
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3.4.2.Yas yogunlugun emdirmeye etkisi

Seramik—metal karma yapilarin tiretiminde hazirlanan gozenekli seramik
peletin yas yogunlugunun emdirmenin basariyla gerceklestirilebilmesi i¢in kritik
bir degisken olabilecegi bilinmektedir [97].

Yas yogunlugun emdirmenin saglanip saglanamamasi ya da emdirme
kalinlig1 tizerindeki etkisini arastirmak amaciyla o—SisNs tozuyla tek yonli
preslemeyle farkli yas yogunluklara sahip peletler hazirlanmistir. Hazirlanan
peletlere standart 1s1l ¢evrim uygulanarak, Ar gazi1 ortaminda, 1200°C’de 1 saat
streyle, 7075 Al alasimi1 disaridan herhangi bir basing uygulanmaksizin
emdirilmistir.

Farkli yas yogunluklara sahip peletlerle gerceklestirilen emdirme
caligmalar1 sonucu elde edilen emdirme kalinliklar1 Cizelge 3.11°de, iiretilen
karma yapilarin fotograflari ise Sekil 3.8’de sunulmaktadir. Presleme basincinin
22 MPa’dan 220 MPa’a c¢ikmasiyla birlikte peletlerin yas yogunlugunun
~%42°den ~%48’e ¢iktig1, buna karsilik aymi sicaklik ve siirede gerceklestirilen
emdirme ¢alismast sonucunda emdirme kalinliginin ise ~0,7 cm’den ~0,5 cm’ye

diistiigii belirlenmistir.

Cizelge 3.11. Farkli presleme basinglarinda preslenen o-SisN, peletlerin 7075 Al alagimiyla,

1200°C’de 1 saat emdirilmesiyle elde edilen emdirme kalinliklar

Presleme Basinci Yas yogunluk Emdirme kalinhg:
MPa % mm
41,99 6,5
22
42,34 7,4
49,13 4,6
220
48,85 4,9

o—SigNg ve aktif C ile hazirlanan bilesimlerle gergeklestirilen emdirme
caligmalar1 Cizelge 3.12°de 6zetlenmektedir. Bilesimdeki aktif C miktar1 arttik¢a
ayni presleme kosullarinda yas yogunlugun diistiigii, buna bagl olarak da ayni

kosullarda emdirme kalinliginin belirgin bir sekilde arttigt goézlemlenmistir.
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Ornegin 96SN4C bilesiminde yas yogunluk ~%41 iken, 92SN8C bilesiminde ayn1

kosullarda elde edilen yas yogunluk ~%39°dur. 1400°C’de 1 saat emdirme sonrasi

96SN4C bilesimindeki

pelette 4,1

mm emdirme

saglanirken,

92SN8C

bilesimindeki pelette 8,4 mm emdirme kalinhigma ulasilmistir. Azalan yas

yogunluga bagh olarak emdirme kalinlig1 iki katina ulagsmistir. 96SN4C ve

92SNS8C bilesimlerinde, 1400°C’de 4 saatte gerceklestirilen emdirme ¢alismalari

sonucunda ~7—8 mm kalinligindaki peletlere tam emdirme saglanmustir.

Sekil 3.8.

1

3 4

o—SigN, tozuyla 22 MPa (1 ve 2) ve 220 MPa’da (3 ve 4) preslenip, 7075 Al

2

alagimiyla 1200°C’de 10 dakika emdirmeyle tiretilen seramik—metal karma yapilar

Cizelge 3.12. 96SN4C ve 92SN8C bilesimindeki silindirik peletlerle, 2024 Al alasimi kullanilarak

1400°C’de farkl: siirelerde gergeklestirilen emdirme galigmalari

96SN4C
Yas yogunluk | Pelet yiiksekligi | Emdirme sicaklik ve siiresi | Emdirme yiiksekligi
% mm °C — saat Mm
41,12 18,2 1400-1 41
41,13 7,8 1400 -4 7,7
42,50 7,6 1400 -4 7,5
46,88 6,8 1400 -4 6,8
92SN8C
Yas yogunluk | Pelet yiiksekligi | Emdirme sicaklik ve siiresi | Emdirme yiiksekligi
% mm °C —saat mm
38,80 17,8 1400-1 8,4
39,89 8,1 1400 -4 8,0
39,82 8,6 1400-4 8,4
44,26 7,5 1400-4 7,3
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1400°C’de 4 saatte gergeklestirilen emdirme ¢alismalar1 ile Ttretilen
96SN4C ve 92SNS8C bilesimindeki karma yapilara ait yiginsal yogunluk ve
% acik gozenek verileri Cizelge 3.13’de sunulmaktadir. Bu karma yapilarda artan
C miktarina ragmen yogunluk degerinin sabit kaldig1 belirlenmistir. 96SN4C ve
92SN8C bilesimindeki karma yapilarin yogunluk degerinin (2,82 g/cm®) aktif C
icermeyen numunelere (2,90 g/cmg) oranla daha diisiik oldugu saptanmustir.
Numunelerin agik gozenek miktarinin %2-3 oldugu ve bilesime bagli olarak
gozenek miktarinda belirgin bir degisimin meydana gelmedigi gézlemlenmistir.
Bilesimde yer alan aktif C’nin yapida iyi bir sekilde dagitilmasi, nano metre
mertebesinde tane boyutuna sahip olmasindan dolayi oldukga gii¢ olmaktadir.
Aktif C’nin yapida bazi yerlerde topaklar halinde bulunuyor olabilecegi ve bunun
da 1slatmayr kotiilestirmesi nedeniyle o-SisNs ile birlikte aktif C’nin
kullanilmastyla, acik gdzenek miktarinda belirgin bir artisin meydana gelmis

olabilecegi diisliniilmektedir.

Cizelge 3.13. a—SizN, ve C ile hazirlanan bilesimlerle, silindirik peletlerle, 1400°C’de 240

dakikada tiretilen karma yapilarin ortalama yogunluk ve % agik gézenek miktarlari

Yogunluk Gozenek
Bilesim 3
g/cm %
96SN4C 2,82+£0,01 1,94 £1,02
92SN8C 2,82 +£0,02 2,26 £ 0,28

3.4.3.Faz tayini sonuclari

Uretilen karma yapilarm faz tayinleri ve alanyazindan derlenen bilgiler
1s1ginda MTDATA termodinamik paket programi da kullanilarak tepkin emdirme
stirecinde hangi tepkimelerin ve hangi sirada gerceklesiyor olabilecegi
degerlendirilmistir.

0—Si3Ny tozuyla hazirlanan gozenekli peletlere 7075 Al alasiminin
1250°C’de 1 saat ve 1200°C’de 20 saat emdirilmesiyle iiretilen karma yapilarin
XRD tayin sonuglar1 a—Si3N4 tozunun XRD tayin sonucuyla karsilastirmali olarak

Sekil 3.9’da sunulmaktadir. Goriildiigii tizere her iki karma yapida da ayni temel
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fazlar bulunmaktadir; AIN, Si, Al ve CuAl,. Diisiik yas yogunluga sahip (< % 52)
gozenekli SisN4 peletlerle farkli kosullarda iiretilen karma yapilarda SizsN, fazi

tamamuyla tiiketilirken, yapida bir miktar tepkimeye girmeden kalan Al fazi tespit
edilmistir (Sekil 3.9).

Goreceli Siddet

20 25 30

Sekil 3.9. (a) a—Si3N, baslangi¢ tozunun, (b) 7075 Al alasimiyla 1250°C’de 1 saatte ve (c) 7075
Al alagimiyla 1200°C’de 20 saatte iiretilen karma yapilarin XRD tayini sonuglari

SisNy4 ile Al arasinda gergeklesen ve AIN olusumuyla sonuglanan yer

degistirme tepkimesi (3.8)’de sunulmaktadir. Goriildiigi tizere bu tepkimenin

1200°C’deki entalpisi — 494 kJ/mol olup disariya enerji veren bir tepkimedir.
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SisNs + 4Al — 4AIN + 3Si  AGjc = — 355 kJ/mol (38)
AH12000c = — 494 kJ/mol

Tek basina SizN4 kullanilarak {iretilen karma yapilarda SizNg4 ile Al
arasinda meydana gelen tepkimeyle Al’nin énemli bir kismi1 AIN diretilmesinde
tiikketilirken, onemli bir miktar Si metali agiga c¢ikmaktadir. Sisteme SizNj’iin
yanisira aktif C katilarak hazirlanan bilesimlerle iiretilen karma yapilarda,
tepkimeler sonucu agiga ¢ikan Si metalinin aktif C ile tepkimeye girip SiC
olusturmasi amaglanmistir.  Yapilan bu bilesim tasarimlariyla yiliksek oranda
seramik faz iceren ve miimkiin oldugunca az miktarda metal fazi iceren karma
yapilarin iiretilmesi hedeflenmistir. Boylelikle meydana gelen tepkimelerle hem
Al hem de Si miktarinin azaltilarak, seramik agirlikli karma yapilarin {iretilmesi
ongoriilmiistiir.  92SN8C  bilesimindeki gozenekli pelete 2024 Al alasimi
1400°C’de 4 saat emdirilerek tretilen karma yapinin XRD tayin sonucu
Sekil 3.10°da verilmektedir. XRD tayininden de agikc¢a gortldigi lizere, aktif C
kullanilarak {tretilen karma yapilarda hedeflendigi tizere SiC fazi olusmaktadir
(Sekil 3.10).
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Sekil 3.10. 92SN8C bilesimindeki gézenekli pelete 2024 Al alasimi 1400°C’de 4 saat emdirilerek

iiretilen karma yapimin XRD tayin sonucu
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o—SizN4 tozuna ilave edilen aktif C’nin, Si ya da Al metaliyle tepkimeye
girmesi halinde meydana gelmesi olasi tepkimeler icin MTDATA programindan

elde edilen termodinamik veriler (3.9) ve (3.10)’da sunulmaktadir.

3C + 4Al — AlCsg AGropec =-115,0kImol  (3.9)
AH1200:c =-259,0 ki/mol

Ce + Sigy — SiC AGiaoc =-599ki/mol  (3.10)
AH1200°c =-71,2 kd/mol

Esitlik (3.9) ve (3.10)’da verilen her iki tepkime de disariya enerji veren
bir tepkimedir ancak, karma yapida olasi diger tepkimelere kiyasla bu
tepkimelerin itici giicii daha dusiiktiir (Sekil 3.12). Aktif C kullanildiginda
yapidaki metallerle tepkime sonucu Al4C3 fazinin olusumu SiC fazinin
olusumuna oranla daha olas1 goriilmektedir (Sekil 3.10). Ancak yapilan XRD
tayinlerinde C igeren hi¢bir numunede Al4Cs fazinin bulunmadigr belirlenmistir.
Bunun iki olas1 aciklamasi yapilabilir:

» Yapida Al-C fazlarinin dogrudan temasi hi¢ gergeklesmemistir. Ancak

bu durum fiziksel olarak miimkiin degildir.

» Sistemde AI-C fazlarinin dogrudan temasi sonucunda olusan Al;Cs
faz1 mevcut SisN, fazi ile tepkimeye girerek AIN ve SiC fazlarini
olusturarak tamamen tiiketilmistir (3.11). Termodinamik veriler
degerlendirildiginde Al fazinin tercihli olarak C yerine SisNa ile

tepkimeye girmesi de olasidir.

Si3N4(k) + A|4C3(k) — 4A1N(k) + 3SiC(k) AGi200°c =—420 kd/mol (3.11)
AH1200oc =448 kJ/mol

Tepkimelerin  AG degerleri dikkate alindiginda, onerilen ikinci

aciklamanin termodinamik olarak daha yiiksek bir olasiliga sahip oldugu

distiniilmektedir.
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MTDATA paket programi kullanilarak, bu programin biinyesinde yer
alan ¢esitli veritabanlarindan bu tepkimelerin sicakliga bagl olarak AG degerleri
edinilmistir. Ongoriilen tepkimelerin termodinamik olarak sézkonusu kosullarda
olasi olup olmadigi AG degeri dikkate alinarak belirlenmistir. Elde edilen

verilerden gizilen AG-T grafikleri Sekil 3.11’de verilmektedir.

100
i —4-5i+C=8iC
L B4 Al+3C=A14C3
- A Si3N4+Al4C3I=35iCHAIN
0 T —C-BiIN4+4 AlI=4AIN+38i
1;—0—-0—0—0—0——0—0—0—0—-¢—Q—0
-100

|

-200 -

-300 -

Gibbs Serbest Enerjisi, kdJfmol

-500 —_—
800 900 1000 1100 1200 1300 1400
Sicaklik, °C

Sekil 3.11. MTDATA paket programi veri tabanlarindan alinan cesitli tepkimelerin AG-T
grafikleri

3.4.4.1¢yap1 incelemeleri

SisNg—Al sisteminde iretilen, AIN-AI-Si karma yapilarinin SEM
incelemeleri bu malzemelerin olduk¢a ince bir igyapiya sahip oldugunu
gostermistir. Elde edilen SEM goriintiileri gerceklestirilen yiginsal yogunluk
Olctimleriyle tutarh bir sekilde, genel olarak yapinin yogun oldugunu ispatlamistir.

Tepkimeler sonucu olusan yeni fazlarin olduk¢a ince tane boyutuna

(<1 pum) sahip oldugu bu karma yapilarda, hem kirilgan hem de siinek kirilma
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davraniginin  gergeklestigi  kirik yiizey SEM incelemeleriyle belirlenmistir
(Sekil 3.12). Uretilen AIN-AI-Si karma yapilarinda oldukga yiiksek oranda Si
fazi bulunmaktadir. SEM incelemelerinde slinek kirilma gibi goriinen bazi
bolgelerde aslinda tane ¢ikmalarinin meydana gelmis olabilecegi, bunlarin siinek

kirilma izleri olmayabilecegi de diisiiniilmektedir.

Gevrek kirilma

Sekil 3.12. 1200°C’de 1 saatte iiretilen AIN-AI-Si karma yapisinin (a)1 kX (b) 10 kX (c) 50 kX
ve (d) 100 kX biiytitmelerdeki kirik yiizey SEM goriintiileri

Karma yapilarda emdirme sonrast numunelerin iizerinde kalan metal
igerisinde, gozle rahatlikla goriilebilen ve biiyiikliikleri cm boyutlarina varan
kristallerin gelismis oldugu gozlenmistir. Numune {izerindeki kalintt metal kisim
asindirildik¢a, ignemsi kristallerin boyutlarinin i¢ kisimlara dogru gittikge
kiiciildiigii ve yiiksek boy/en oranina sahip bu Kristallerin tiim kalinti metal
kalinligi boyunca numune yiizeyine paralel olarak gelistigi belirlenmistir

(Sekil 3.13).
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(b)

Sekil 3.13. Emdirme ¢aligmalar1 sonrasinda numune iizerinde kalan Al alagiminin

() herhangi bir islem yapilmaksizin goriiniimii ve (b) metal tabakasinin birka¢ mm

asidirilmasi sonrasi goriinimi

Numunelerin iizerinde kalan metal igerisinde gelisen kristallerden alinan
EDX tayinleri sonucunda bu ignemsi tanelerin Si oldugu belirlenmistir
(Sekil 3.14-a ve b). Karma yapilarda emdirme sirasinda Al ile SisN,’lin tepkimesi
sonucunda AIN fazi olustuk¢a agiga ¢ikan Si metali, gézenekli seramik yapi
igerisindeki bosluklara dolan ve artan sicaklikla vizkozitesi diisen sivi Al alagimi
icerisinde taginarak yiizeydeki Al metal kaynagina gegmektedir. Si’nin Al
igerisindeki ¢oziiniirliigii oldukea yiiksek oldugundan (Sekil 3.14—c), Al igerisinde
biriken Si metali soguma sirasinda iri kristaller seklinde metal kaynagi yiizeyinde

katilagsmaktadir.
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Sekil 3.14. Karma yap1 iizerindeki metal yiizeyinde (a) EDX tayini yapilan bolgeyi gosteren SEM
fotografi, (b) elde edilen EDX goriingesi ve (¢) MTDATA paket programi veri

tabanlarindan alian Al-Si faz diyagrami
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SizNs—Al sisteminde iiretilen karma yapida bulunan fazlarin dagilimini
tespit etmek ve bu fazlarin kimyasal bilesimini belirlemek amaciyla daha yiiksek
ayirma giiciine sahip taramali gecirimli elektron mikroskobu (STEM) ve enerji
sacinimli x—1s1m1 spektroskopi (EDX) c¢alismalar1 gerceklestirilmistir. Sekil 3.15
(@) ve (b)’de incelenen karma yapidan elde edilen STEM-HAADF goriintiileri
sunulmaktadir. Sekil 3.15’de goriildiigii iizere bu bolgede numunede oldukca fazla
miktarda metal faz bulunmaktadir. Mevcut seramik fazlarin ise tane boyutu

oldukea incedir.

Sekil 3.15.  SizN4—Al sisteminde, 1200°C’de 20 saatte iiretilen karma yapidan farkli bolgelerden
¢ekilen STEM-HAADF goriintiileri (a) 200 kX ve (b) 400 kX
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Sekil 3.16 ve 3.17°de ise sirasiyla, incelenen karma yapinin TEM-
aydinlik alan (TEM-BF) ve sifir enerji kaybi (zero loss) goriintiisii ile ayni
bolgenin enerji filtrelemeli gecirimli elektron mikroskobu (EFTEM) incelemeleri
sonucu elde edilen Al, Si, N ve O elementlerinin three window elementel
haritalamas1 sunulmustur. Three window elementel haritalamada kullanilan
kenar—oncesi 1 (pre—edge 1), kenar 6ncesi 2 ve kenar sonrasi (post edge) degerleri
sirastyla Al igin 56, 66 ve 78 eV, Si i¢in 67, 87 ve 119 eV, N i¢in 353, 383 and
416 eV ve O i¢in ise 484, 514 ve 574 eV’dir. Bu haritalama tayini sonucunda
yapidaki seramik tanelerin agik¢a Al-N—-O elementlerini igeren bir faz oldugu
anlagilmistir. Tepkimeler sonucunda olusan bu tanelerin boyutunun 250 nm

civarinda oldugu ve tepkimeler sirasinda onemli oranda Al faz1 tiiketildigi icin

tanelerarasi fazda Si metalinin baskin oldugu belirlenmistir.

Aydinhik alan goriintiisii Sifir enerji kaybi (zero loss) goriintiisii: 0 eV

Sekil 3.16. SizN,—Al sisteminde, 1200°C’de 20 saatte iiretilen karma yapidan alinan (a) aydinlik

alan ve (b) sifir enerji kayb1 (zero 10ss) goriintiisii.

Haritalama tayini sonucunda yapidaki tanelerin agik¢a Al-O-N
elementlerini iceren bir seramik faz oldugu anlagilmistir. Tepkimeler sonucunda
olusan bu tanelerin boyutunun ~200 nm civarinda oldugu ve tepkimeler sirasinda

onemli oranda Al fazi tiiketildigi i¢in taneleraras1 fazda yine Si metalinin baskin

oldugu belirlenmistir (Sekil 3.17).
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Al-L, ; Kenar baslangici : 73 eV Si-L; ; Kenar baslangici : 99 eV
aciklik genisligi : 10 eV aqikhk genisligi : 20 eV

2%

N-K Kenar baslangici : 401 eV O-K Kenar baslangici : 532 eV
aciklik genisligi : 30 eV aciklik genisligi : 30 eV

Sekil 3.17. SizN,—Al sisteminde, 1200°C’de 20 saatte iiretilen karma yapidan alinan (a) Al, (b) Si,

(c) N ve (d) O elementlerinin {i¢ pencere elementel haritalamasi

Ayni numuneden alinan bir diger aydinlik alan ve sifir enerji kaybi
gorlintiisii ile bu bolgenin Al, Si, N ve O elementlerinin {i¢ pencere elementel

haritalamas1 sirastyla, Sekil 3.18 ve 3.19°da sunulmaktadir.
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Aydinlik alan goriintiisii Sifir enerji kaybi (zero loss) goriintiisii: 0 eV

Sekil 3.18. (a) Aydinlik alan ve (b) sifir enerji kayb1 (zero loss) goriintiisii

Al-L, ; kenar baslangici : 73 eV Si-L, 3 kenar baglangici : 99 eV

Aciklik genisligi : 10 eV Aciklik genisligi : 20 eV

N—Kukenar baslangici : 401 eV O-K kenar baslangici : 532 eV
Aciklik genisligi : 30 eV Aciklik genisligi : 30 eV

Sekil 3.19. (a) Al, (b) Si (c) N ve (d) O elementlerinin ii¢ pencere elementel haritalamasi
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Numunede EDX ile gergeklestirilen ¢izgi tayiniyle elde edilen goriinge
(Sekil 3.20) incelendiginde O ve N elementlerinin ayni bolgelerde birlikte
bulundugu goriilmektedir. Ayni sekilde bu bolgelerde Al elementinin siddetindeki
artts ve azalmanin, O ve N elementlerine paralel bir sekilde gergeklestigi ve bu
fazin AI-O-N oldugu bu yontemle de dogrulanmaktadir (Sekil 3.20). Ayrica
yapilan ¢izgi tayini Al-O-N olarak belirlenen fazin bazi bolgelerde kiiglik

tanelerin birlesimi seklinde dbekleserek olustugunu gostermektedir.

6400

Siddet

Si
W I

LTV

0.00 Distance 7.25um

Siddet

Sekil 3.20. EDX ile gerceklestirilen ¢izgi tayiniyle elde edilen goriingeler: Al-kirmizi,
Si-turkuaz, N-siyah ve O—yesil (tayini yapilan hat kirmizi ¢izgi ile belirtilmektedir)
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SisNs—Al sisteminde, 1200°C’de 20 saatte iiretilen karma yapinin farkli
bir bolgesinden alinan taramali gecirimli elektron mikroskobu karanlik alan
(STEM-DF) goriintiisii ile bu bolgenin EDX haritast Sekil 3.21°de sunulmaktadir.
Bu haritadan elde edilen bilgiler daha 6nce gergeklestirilen ii¢ pencere elementel
haritalama sonuglarin1 dogrulamaktadir (Sekil 3.16 ve 3.17). Sekil 3.21-d’de
gorildiigii lizere seramik taneler arasindaki fazda en baskin olan element Si’dir.
Bu kisimda ¢ok az bir miktarda Al, O ve N bulunmaktadir. Mg ile Al’nin atom
numaralart ¢gok yakin oldugu i¢in Al ile Mg ayn1 bolgelerde var goriinmektedir.
Cu, Fe ve Zn gibi alasimdan gelen elementlerin ise genelde belli bolgelerde

toplandig1 goriilmektedir.

O
a

o

Mg K

Sekil 3.21. SigNs—Al karma yapisindan elde edilen EDX elementel haritalamasi. (8) STEM —
HAADF goriintiisii, (b) Al (¢) N, (d) Si, (e) O, (f) Cu, (g) Fe, (h) Mg ve (i) Zn
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(a) Seramik taneler arasindaki metal evreden EDX tayini alinan noktalar, (b) 001 ve
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Tepkimeler sonucunda olusan tanelerin AI-O-N fazi oldugu ve bu
seramik taneler arasindaki fazda Si metalinin baskin oldugu, gerceklestirilen
haritalama c¢alismalarinin yanisira, elde edilen EDX tayin sonuglariyla da

dogrulanmaktadir (Sekil 3.22 ve Cizelge 3.14).

Cizelge 3.14. Sckil 2.22—(a)’da gosterilen 001 ve 002 nolu noktalardan alinan EDX tayinlerinin

sonuglari
Atomca %
Element Cizgi keV
001 002
O K 0,525 0,49 2,20
Al K 1,486 2,09 62,14
Si K 1,739 97,36 0,51
N K 0,392 0,06 35,15

Tanelerarasi fazin bazi bolgelerinde ise alagimin bilesiminde bulunan ve
nispeten agir olan Cu elementiyle Al arasindaki tepkimeyle olusan CuAl, ¢okelti

fazinin bulundugu belirlenmistir (Sekil 3.23, Cizelge 3.15).
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Sekil 3.23. (a) Nano boyuttaki seramik taneler arasinda bulunan ve nispeten agir Cu metalini
iceren bolgenin STEM HAADF goriintiisii ve (b) bu bolgenin (001) noktasindan elde

edilen EDX goriingesi

Cizelge 3.15. Nano boyutlu seramik tanelerinin arasindaki fazdan alian EDX tayini sonucu

Element ag. % at. %
@] 0,46 1,20
Al 37,91 58,24
Si 0,44 0,65
Cu 61,19 39,91
Toplam 100,00 100,00
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3.4.5.Kinetik caliyma Sonuglari

a—SigNs tozuyla hazirlanan silindirik peletler ile 2024 Al alasimi
kullanilarak 900—1200°C araliginda, 100°C’lik araliklarla 1 saat siireyle emdirme
calismalar1  yapilmigtir. Emdirme kinetigini incelemeye yonelik olarak
gerceklestirilen bu  g¢alismalarda, daha Once gergeklestirilen emdirme
calismalarindan farkli olarak, 1sitma ve sogutma hizi 10°C/dakika olarak
uygulanmistir. Ayrica firin sicakligt emdirme sicakligina ulasincaya kadar
numunelerin igerisinde yer aldigi grafit altlik firin sicakliginin <700°C olan
bolgesinde bekletilmis, firinin ates bolgesi emdirme sicakligina ulasilinca altlik
cikis kapaginda yer alan bir agikliktan itilmek suretiyle, ates bolgesine yaklasik 1
dakika igerisinde getirilmistir. Bekleme siiresinin dolmasinin ardindan ayni
sekilde altlik yine firin sicakliginin <700°C oldugu giris bolgesine yaklasik 1
dakika igerisinde konumlandirilmistir. Boylece 1sitma ve sogutma siirecinde
meydana gelen emdirme engellenerek, emdirme kalinligina sadece sicakligin
etkisi incelenmistir.

Yas yogunlugu %43-44 olan gozenekli seramik biinyelerle
gerceklestirilen emdirme calismalart sonucu, emdirme sicaklifina bagli olarak
elde edilen ortalama emdirme kalinliklar1 Sekil 3.24’de gortilmektedir. Numune
kalinliginin sicakliga bagli olarak degisimini gosteren bu grafik yardimiyla
Arrhenius denklemi kullanilarak SisNs—Al sistemi i¢in aktivasyon enerjisi
Ea = ~18,2 kJ/mol olarak hesaplanmuistir.

Hesaplanan Ea = ~18,2 kJ/mol aktivasyon enerjisi emdirmenin kimyasal
stireclerce degil, fiziksel siireclerle kontrol edildigini gostermektedir. Al’nin
vizkoz akisi igin alan yazinda bildirilen aktivasyon enerjisi 8,4 kJ/mol’diir. Basit
stvilarin vizkoz akis1 veya fiziksel adsorpsiyon gibi fiziksel fiziksel siirecler igin
genellikle aktivasyon enerjisi <80 kJ/mol’diir. Kimyasal sorpsiyon veya kati hal
tepkimeleri gibi kimyasal siiregler icin ise ¢ok daha yliksek aktivasyon enerjilerine

ihtiya¢ duyulmakta oldugu alan yazinda bildirilmektedir [104].
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Sekil 3.24. a-SigN, tozuyla farkli sicakliklarda 1 saat siireyle gergeklestirilen emdirme

caligmalar1 sonucu elde edilen emdirme kalinliklar

3.4.6.SisNs—Al sisteminde 1slatma mekanizmasi

Tepkin emdirme siirecinde kullanilan seramik ve metal fazlarin
tepkimeye girebilmesi i¢in her ikisinin yiizeyinde bulunan oksit tabakalarinin
oncelikli olarak yapidan uzaklastirilmas: gerekmektedir.

Basingsiz emdirme siirecinde kullanilan asal gaz ile firin ortamina ¢ok
diisiik seviyelerde de olsa, giren oksijenin Al ile ¢cok hizli bir sekilde tepkime
verecegi (3.12)’den agik¢a goriilmektedir. Al’nin oksijene karsi ilgisi ¢ok
yiiksektir. Si metalinin de oksijene kars1 yiiksek bir ilgisi oldugu, ancak bunun

Al’ye oranla ¢ok daha az oldugu (3.13)’den agik¢a goriilmektedir.

2AI(k) + 3/202(g) - Aleg(k) AGio00ec =—1205,0 kJ/mol (3.12)
Aleoooc = —1688,2 kJ/mol

Si(k) + Oz(g) — SiOz(k) AG1o00oc =—648,2 k/mol (3.13)
AHi200oc =—901,0 kJ/mol
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Kullanilan Al alasiminin yiizeyinde Al’nin oksijene olan yiiksek ilgisi
nedeniyle yogun bir Al,O3 tabakasi bulunmaktadir. Alasim ve seramik malzeme
arasinda dogrudan temasin saglanmasi i¢in Oncelikle bu yiizey oksit tabakasinin
uzaklastirilmasi1 gerekmektedir. Artan sicakliga bagli olarak metal hacminde bir
genlesme meydana gelmekte ve Oncelikle Al yiizeyindeki bu oksit tabakasi
kirilmaktadir.

Oksit dis1 seramik malzemelerin yiizeylerinde bu seramiklerin yiizeyini
tamamen kaplayan, olusumu dogal olarak gergceklesen kendi oksitleri yer
almaktadir. SizN4’in Al ile tepkimeye girebilmesi i¢in dncelikle SizN4 yiizeyi ile
Al arasinda dogrudan temas saglanmasi bunun igin de SizN4 yiizeyinde bulunan
SiO, tabakasinin uzaklastirilmasi gerekmektedir. Sekil 3.25’de SizN4 tanelerinin
ylizeyini yogun bir sekilde kaplayan SiO, tabakasinin sematik olarak gosterimi
sunulmaktadir. Yiizey SiO; tabakasinin Al ile tepkimeye girdigi ve Al,O3 fazinm
olusturdugu (3.14) disiiniilmektedir. Ancak yapilan XRD tayinlerinde Al,O3
fazina rastlanmamistir. Bunun nedeninin, olusan Al,O3 miktarinin XRD ile tespit

edilebilecek sinir miktarin altinda olmasi diye diigiiniilmektedir.

3/28i02(k) + 2A|(k) — Aleg(k) + 3/28i(k) AG1200°c = —233 kJ/mol (3.14)
AH1200°c = —337 kJ/mol

SiO,
tabakasi

SizNy4
tanesi

Taneler arasi
gdzenek

Sekil 3.25. Gozenekli SisNy4 biinyede seramik tane, yiizey oksit tabakasi ve gézeneklerin sematik

gosterimi
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SizN4 sisteminde basingsiz emdirmenin gergeklestirildigi sicakliklarda
(900-1300°C) tane ylizeylerinde bulunan SiO; fazi kati halde bulunmaktadir.
Dolayistyla Al’'nin SizN4 ile dogrudan temas saglayabilmesi ig¢in SiO; yiizey oksit
tabakasinin uzaklagsmasi ancak SiO; tabakasmmin Al ile tepkimeye girerek
tamamen tiiketilmesi (Sekil 3.26) ile gerceklesebilir. Al igerisinde O ¢oziiniirligii
oldukca diisiik oldugu (Sekil 3.27) icin de (1200 K’de, < 10" atomik %) yiizey
oksit tabakalar1 Al igerisinde ¢Oziindiikten sonra daha kararli olan Al,O3 seramik

faz1 olugsmaktadir [86].

-160 + | _m 3/2 Si02+ 2 Al = AlI203 + 3/2 Si

-180 |
200 |
220 4

240 4

260 m

Gibbs Serbest Enerjisi, kJ/mol

280 |

300 ——
800 900 1000 1100 1200 1300 1400
Sicakhk, °C

Sekil 3.26. MTDATA paket programi veri tabanlarindan alinan SigN, yiizeyindeki SiO, oksit

tabakastyla Al arasinda meydana gelen tepkimenin AG-T grafigi

Al ve SizNg’iin dogrudan temasi sonucunda AIN fazinin olusumu iki farkli
temel mekanizma ile gergeklesebilir:
» Al'nin AIN tabakasindan yayinimiyla AIN olusumu.

» Coziinme—yeniden ¢okelme mekanizmasiyla AIN olusumu.
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Sekil 3.27. MTDATA paket programu veri tabanlarindan alinan Al-O faz diyagrami

Al’nin AIN tabakasindan yayimmiyla AIN olusumu

Bu senaryoya gore, hazirlanan seramik bilinyeye uygulanan 1sil islem
sirasinda sizdirilan Al metali seramik tanelerin arasindaki bosluklara dolmaktadir.
[k olarak tanelerin yiizeyindeki Si0; tabakasi uzaklastiktan sonra, SizNg’iin sivi
Al ile tepkimesi sonucu SizN4 yilizeyinde bir AIN tabakasi olugmaktadir. Daha
sonra ise olusan bu kati AIN tabakasindan sivi Al metali SigN4 tanesininin ig¢ine
dogru yaymim gostermektedir. SizNs tanesi tepkimeyle tamamen tiiketilinceye
kadar Al’nin yayilimi devam eder (Sekil 3.28) ve bu esnada siirekli olarak devam
eden kimyasal tepkimelerle AIN fazi1 olusmaya devam eder. Bu tepkimeler

sonucunda mevcut SisN, tanesi tamamen tiiketilirken yeni bir AIN tanesi olusur.

Al Al

\y N
g

/11\\/’

Al

¥ ¥

74N

Sekil 3.28. Al’'nin AIN tabakasindan yayinimiyla AIN olusumunun sematik gosterimi
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AIN kovalent bagli bir malzeme oldugu icin yaymimi digik bir
malzemedir [3]. Gergeklestirilen alanyazin taramalar1 sonucunda AIN igerisinde
Al ve Si atomlarinin yayinimina ait sayisal verilere ulagilamamistir. Ancak farkli
oksit ve oksit dis1 seramik malzemelerde atomlarin yaymimiyla ilgili sayisal
degerlere ulasiimistir.

Giicli kovalent bag karakteri nedeniyle sinterlenmesi olduk¢a gii¢ olan
SizNg’de 1800°C’de N’nin yaymim katsayisi a—SizN4’de 10 ve B-SizNg’de ise
102 cm? *dir [4]. CVD teknigi ile hazirlanan o—Si3N4’de 29gj yaymnim katsayisi
1400-1600°C araliginda 0,45x10 °-2x10"° cm’s* araliginda degismektedir. [5]
Cok kristalli Al,O3 igerisinde 1727°C’de, Al ve O atomlarinin yayimim katsayilar
ise sirastyla 107 cm?% ™ ve 2x10* cm?s™Vdir. [6]. SiC igerisinde 1830°C’de
Al’nin yaymm katsayisi i¢in farkli kaynaklarda verilen degerler 2x107 cm’s ™
[7] ve 4,4x10 " cm?s " dir [8].

Alanyazindan elde edilen bu yaymim katsayilariyla ilgili bilgiler 1s181nda
bir degerlendirme yapildiginda SizNs ylizeyinde olusan AIN tabakasindan Al
metalinin tane i¢ine dogru yaymim gostermesi ve tepkimeye girerek SizNg
tanesini tiikketmesi i¢in ¢ok uzun bir zamana ihtiya¢ duyulacagi 6ngoriillmektedir.
Kullanilan o—SisN4 tozunun tane boyutu ~2 pum’dir. Al metalinin emdirme
sicaklik araligi olan 900-1400°C araliginda tanenin merkezine kadar ~1 pm’lik
mesafeye yaymim gostermesi, Al’nin AIN tabakasindaki yaymnim katsayisi 107
cm?™?  olarak almsa bile yaklagik 278 saat gerektirmektedir. Ancak
gergeklestirilen deneysel calismalarda 900-1400°C araliginda 1 saat gibi kisa
emdirme siirelerinde dahi tiim SizNs fazinin tiiketildigi iiretilen karma yapilarin
XRD tayinleriyle belirlenmistir. Bu nedenle SizN4—Al sisteminde, Al’nin AIN
tabakasindan yaymimiyla AIN olusumunun baskin bir mekanizma olamayacagi

diistiniilmektedir.

1x10™%* em

T l0-Oois1™ 1x10% 5 =~ 2778 saat (3.15)
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Coziinme—yeniden ¢cokelme mekanizmasiyla AIN olusumu

Emdirme 1sil islemi sirasinda SizsNg yiizeyinden SiO, tabakasi
uzaklastiktan sonra, SizN4 tane ylizeyi sivi Al alasimiyla dogrudan temas
etmektedir. SigN4 tane ylizeyi parga parca Al igerisinde ¢oziinmeye baslar ve
¢ozlinmeyi takiben AIN taneleri Al alasimi igerisinde g¢ekirdeklenip biiyiimeye
baslar (Sekil 3.29). SizsN4 tane yiizeyinden pargalarin koparak sivi Al alagiminda
¢Oziinmesi ve AIN tanelerinin ¢ekirdeklenip biiyiimeleri es zamanli olarak
gerceklesir. SigN4 ¢oziindiikgce Al alasimi hizli bir sekilde “Si” ve “N” bakimindan
doyuma ulasir. Al igerisinde Si’nin ¢oziiniirliigii olduk¢a yiiksek (Sekil 3.14—)
olup 900°C’deki Si/Al orani 35/65°dir. Diger taraftan Al ve Si igerisinde N’nin
¢ozinirligi Sekil 3.30—a ve b’de goriildiigii lizere yok denecek kadar diisiiktiir
[2]. Sistemdeki metalik fazlar igerisinde N ¢ozlnirligii olmadigi igin SizNg

tanelerinden fazlaca uzaga gidemeden AIN taneleri kolayca ¢ekirdeklenmektedir.

Al
hd ® o -
" v - ':o = <! .
- o /e -O . ®-:
- - < --
® .. Ot M- j \
o AR . AIN

Sekil 3.29.  SigN,’lin Al alagimi icerisinde ¢oziiniip AIN tanelerinin ¢ekirdeklenip biiyiimesiyle

AIN olusumunun sematik olarak gosterimi

Gergeklestirilen alanyazin ¢aligmalarinda tepkin emdirmeyle karma yap1
tiretimi i¢in iki 6n kosulun bulundugu bildirilmektedir [10]: (i) Eriyik metalin
seramigi 1slatmasi (< 90°, 1slatma agis1). (ii) Meydana gelen kimyasal tepkimenin
Gibbs serbest enerji degisiminin negatif olmasi.

Alanyazin incelemeleri sonucunda tepkin emdirmeyle karma yap1
tiretiminde 1slatma i¢in ana itici giiclin ne oldugu konusunda ise farkli gortislerin
bulundugu belirlenmistir. Bu alanda karsilasilan {i¢ temel goriis sunlardir:

1) Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkimenin Gibbs

serbest enerji degisiminin biiytkligi.
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i) Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkime sonucunda

ortaya ¢ikan araylizeyin fizikokimyasal 6zellikleri.

iii) Metal/seramik arayilizeyinde meydana gelen kimyasal tepkimeler

sonucunda seramik faz hacminde meydana gelen de§isim orani.

Sekil 3.30.

2000 - T !
1500 | T
5
g
= 1000 | Sivi+ AIN 7
—
3 Gaz + AIN
W
500 | T
AIN+FCC_Al
I ! : !
00 02 04 06 ve N
Al mol N/ (Al +N) N
(a)
2000 T |
Sivi + Gaz
1500 | ]
o
=
= 1000 | 1
S Gaz + Elmas A4
7
500 | i
1 1 L :
00 02 04 06 oe "0
i mol N/ (Si + N) N
(b)

MTDATA paket programi veri tabanlarindan aliman (a) Al-N ve (b) Si-N faz

diyagramlari
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Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkimenin Gibbs serbest
enerji degisiminin biiyiikliigii.

SisNy4 ile Al arasinda gergeklesen ve AIN olusumuyla sonuglanan yer
degistirme tepkimesi Esitlik 1°de verilmektedir. Goriildiigii lizere bu tepkimenin
1200°C’deki entalpisi — 494 kJ/mol olup oldukga ekzotermik bir tepkimedir. Bu
tepkimenin Gibbs serbest enerjisi ise — 355 kJ/mol’diir.

Aksay ve ark. [11,12] metal/seramik arayilizeyinde meydana gelen
tepkimenin Gibbs serbest enerji degisiminin 1slatmanin ana itici giiclini
olusturdugunu ileri stirmektedirler.

Alanyazinda bildirilen diger bazi1 calismalar da tepkime {iriinii
olusumundan ziyade arayiizey tepkimelerinin serbest enerji degisimiyle
1slatmanin iyilestirilebilecegini gostermektedir. Fuji ve ark. [13] stvi Al’nin BN ve
AIN’yi 1slatma davranisini karsilastirmak icin bir 1slatma deneyi tasarlamislardir.
Arayiizeyde AIN varken, Al’nin BN’yi 1173 K’deki 1slatma agisin1 0° olarak
Olcmiislerdir. Ancak ayni kosullarda Al'nin, AIN’yi 1slatma agist 130°°dir.
Buradan agik¢a anlagilmaktadir ki AIN arayiizeyinin fizikokimyasal dogasindan
ziyade sivi Al’nin BN’yi 1slatma agisindaki diisiisiin nedeni kimyasal tepkime
sonucunda Gibbs serbest enerjisinde meydana gelen degisimdir.

Seramik—-metal karma yapilarinda Gibbs serbest enerjisinde meydana
gelen degisimin 1slatma icin yeterli bir itici gili¢ olusturabilecek bir biiyiikliikte

olma olasilig1 gii¢lii bir olasilik olarak goriilmektedir.

Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkime sonucunda
ortaya ¢ikan arayiizeyin fizikokimyasal ozellikleri.

Espie ve arkadaglar1 [14-16] tarafindan yapilan c¢alismalarda tepkin
1slatmada 6nemli olan ana etmenin kimyasal tepkimelerin siddeti degil, tepkime
sonucu olusan arayiizeyin fizikokimyasal 6zellikleri oldugu one siirtilmektedir. Bu
goriise gore arayiizey tepkimeleri, araylizeyin dogasimi degistirdigi icin 1slatma
tizerinde etkili olmaktadir.

Al ve SizNg’lin dogrudan temasi sonucunda meydana gelen tepkimeyle

AIN fazi olugsmaktadir. Fuji ve ark. [13] sivi Al’'nin BN ve AIN’yi 1slatma
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davranisini inceledikleri ¢alisgmadan agik¢a anlasilmaktadir ki Al-SizNg4
sisteminde 1slatmay1 saglayan etmen arayiizeyde AIN olusumu olamaz.
Bu durumda Al-SizN4

dogasindan ziyade kimyasal tepkime sonucunda Gibbs serbest enerjisinde

sisteminde arayiizeyinin fizikokimyasal
meydana gelen degisim ve/veya seramik faz miktarinin belirgin bir sekilde

artmasinin 1slatmayi iyilestirdigi diistiniilmektedir.

Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkimeler sonucunda
seramik faz hacim degisimi orani.

SizNy ile Al arasinda gergeklesen ve (3.8)’de sunulan tepkime sonucunda
yapida AIN faz1 olusmaktadir. Bu tepkime sirasinda meydana gelen molar
seramik faz hacim degisimi incelendiginde tiiketilen 43,30 cm® SizNy’e karsilik
yapida 50,30 cm® AIN olugmakta, yani ~%16 oraninda seramik fazinda hacimsel

bir artis meydana gelmektedir (Cizelge 3.16).

Cizelge 3.16. AIN olusumu sirasinda meydana gelen seramik faz hacim degisimi hesabinda

kullanilan veriler

Faz Mol agirhg Molar Hacim Yogunluk
g/mol cm®/mol glem®
SisN, 140,28 43,30 3,24
AIN 40,99 12,57 3,26
Tepkime oncesi Tepkime sonrasi AV Hacim degisimi
seramik hacmi, cm? seramik hacmi, cm? cm® %
43,30 50,30 7,00 16,17

Zhou ve Hosson [17] tarafindan yapilan bu calismadan yola ¢ikilarak
SizNy ile Al arasinda meydana gelen tepkime sonucunda meydana gelen AIN
olusumu sirasinda seramik faz miktarinin belirgin bir sekilde artmasmin da
1slatmayi iyilestirmeye yonelik bir katkisinin olabilecegi diistiniilmektedir.

SizNy ile Al arasinda gergeklesen ve (3.5)’de sunulan tepkime sonucunda
yapida AIN fazinin yanmi sira Si metali de olugmaktadir. Al/miillit sisteminde

tepkin emdirmeyle gerceklestirilen ¢alismalarda da yapida olusan Al,O3 fazinin
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yani sira bir miktar Si fazinin agia ¢iktigi ve artan sicaklifa bagli olarak
arayiizeyde ac¢iga ¢ikan Si miktarinin da arttig bildirilmektedir [18]. Aciga ¢ikan
bu Si metalinin numune iizerinde bulunan fazla Al kaynagma dogru yayilim
gosterdigi ve karma yap1 igerisinde ancak az bir miktarda kirilgan Si fazi1 kaldig:
bildirilmektedir [18]. Bu sistemde gergeklestirilen kinetik ¢alismalar ve igyapi
incelemeleri sonucunda emdirme sicakligi ve emdirme siiresi arttirildiginda
arayiizeyde dogrusal biiyiime kinetiklerinden sapmalarin meydana geldigi
belirlenmistir. Bunun nedeninin ise arayiizeyde Si birikmesi ve tepkime oOn
bolgesinin Si bakimindan doyuma ulasmasi olarak aciklanmaktadir. Arayiizeyde
Si birikmesinin 1150°C’nin {izerinde gergeklestigi bildirilmektedir. [7] Sekil
3.13—c’de sunulan Al-Si faz diyagramindan goriildigi tizere Al igerisindeki
Si’nin ¢Oziiniirliighi oldukga yiiksek olup artan sicakliga bagl olarak da Si
¢ozliniirliigiinde belirgin bir artis meydana gelmektedir.

0—Si3Ny4 tozuyla hazirlanan ~ 5 cm x 5 cm x 1 cm peletlerle 1000-
1400°C arasinda degisen farkli sicakliklarda, 1-20 saat arasinda degisen
stirelerde, ti¢ farkli Al alasimi kullanilarak (2024,7075 ve bu alasimlara nispeten
Mg igerigi daha yiiksek bir Al alasimi) emdirme denemeleri gergeklestirilmis
ancak hicbir kosulda bu peletlerle tam emdirme saglanamamistir. Mg igerigi
nispeten daha yiiksek olan bir Al alasimi kullanilarak, 1200°C’de 3 saatte
gergeklestirilen emdirme sonrasi numunelerin {istten ve alttan goriiniimleri

Sekil 3.31’de sunulmaktadir.

Sekil 3.31. Mg igerigi nispeten daha yiiksek olan bir Al alagimi kullanilarak 1200°C’de 3 saatte
iiretilen ~5 cm x 5 cm x 1 cm 6l¢iilerindeki numunelerin emdirme sonrasi (a) iistten ve

(b) alttan goriiniimleri
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Biiyiik pelet iiretiminde emdirmeyi kolaylastirmak igin, a—Si3N,4 tozu,
%5 ve 10 oranlarda B4C tozuyla kuru olarak karigtirilip hazirlanan bilesimlerle
(95SN5B ve 90SN10B) emdirme ¢alismalari  gergeklestirilmistir. Bu
bilesimlerdeki ~ 5 cm x 5 cm x 1 cm Olgiilerindeki peletlerle de ancak kismi
emdirme saglandigi ve a-SizNs tozuna B4C ilavesinin de tam emdirmeyi
saglamak i¢in yetersiz kaldig1 belirlenmistir.

Emdirme c¢alismalart ¢apt ~1,9 cm olan silindir peletlerle
gerceklestirilirken herhangi bir sorun yasanmazken, ayni kosullarda ~ 5 cm X 5
cm x 1 cm Olgiilerindeki peletlerle galigilirken tam emdirme saglanamamaktadir.
Bu durumun emdirme sirasinda agiga ¢ikan Si metalinin seramik pelet iizerindeki
Al kaynagima dogru yaymimi ve numune yiizeyine paralel kristallenmesiyle

aciklanabilecegi diisiiniilmektedir (Cizelge 3.17).

Cizelge 3.17. SizN4—Al sisteminde 900°C’de tepkin emdirme sirasinda agiga ¢ikan Si metalinin

kristallenme oraninin pelet boyutuyla degisimi

Silindir Pelet Kare Pelet
Cap: 1,9 cm
Pelet boyutlar 5cmx5cmx1cm
Kalinlik: 1 cm
Pelet agirhigy, g 3,95 34,83
Peletin yas yogunlugu, % 43,00 43,00
Tam emdirme i¢in gerekli Al miktari, g 4,38 38,62
Emdirme i¢in kullanilan Al miktari, g 4,90 39,60
Tepkimelerde tiiketilen Al miktar1 3,04 26,80
Tepkimeye girmeden kalan toplam Al miktar1 1,86 12,8
Tepkimeye girmeden kalan Al’nin iginde
P ve 8 ¢ 1,00 6,89
¢oziinebilecek Si miktari
Tepkime sonucu agiga ¢ikan Si miktari 2,37 20,92
Tepkime sonucu agiga ¢ikan Si’nin tamaminin
4,40 38,85
¢oziinmesi i¢in gerekli Al miktari
Kristallenecek Si miktart 1,37 14,03
Ag18a ¢ikan Si miktarinin kristallenme orani, % 57,81 67,07

Kiigtik peletlerle ¢alisilirken aciga ¢ikan Si miktarinin kristallenme orant

~%58 iken, biiyiikk peletle calisirken bu oran ~%67°dir (Cizelge 3.17). Biiyiik
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peletle ¢alisirken ¢cok daha fazla Si agiga ¢iktig1 i¢in kristallenme ¢ok daha kolay
gerceklesmekte ve bu durumda da gelisen ignemsi Si kristalleri yapiyr kilitledigi
icin kristaller arasinda kalan Al metali gozenekli seramik pelet igerisine

sizamadigi i¢in, emdirme kismi olarak kalmaktadir.

3.4.7. Mekanik ve esneklik ézelliklerin belirlenmesi

o—SizN4 tozu kullanilarak 7075 Al alasimiyla 1300°C’de 1 saat basingsiz
emdirme ile liretilen karma yapiya, uygulanan yiik sonras1 diizgiin bir geometride
iz elde edilemedigi i¢in Vikers sertlik Olgiimii gergeklestirilememistir. Bunun
nedeninin yapida hem sert seramik fazlarin, hem de Al gibi ¢ok yumusak bir
metalik fazin birlikte bulunmasi oldugu diisiiniilmektedir. Ayrica bu karma
yapilarda ¢ok yumusak bir faz olan Al’'nin miktarinin yiiksek olmasmnin da
(>%40) sertlik ol¢timiinii giliglestirdigi distiniilmektedir. Bu sistemde {iretilen
karma yapiya 1-20 kg arasinda degisen yiikler uygulanmistir. Ancak uygulanan
yikiin degistirilmesiyle diizgiin izlerin eldesi saglanamamis (Sekil 3.32-a) ve bu
karma yapiy1 temsil edebilecek bir Vikers sertlik degeri belirlenememistir. Ayni
numunenin Rockwell 15N sertlik degeri 89,4 + 1,6 olarak belirlenmistir.

Rockwell 15N ucuyla elde edilen izin goriiniimii Sekil 3.32—b’de sunulmaktadir.

Sekil 3.32. SizN,~Al sisteminde 1300°C’de, 7075 Al alagimiyla, 1 saatte tretilen numuneden
(a) Vikers ucuyla 5 kg yiikiin 3 saniye siireyle uygulanmast ve (b) Rockwell 15N

ucuyla elde edilen izlerin goriiniimii

SisNg ve aktif C kullanilarak 1400°C’de 1 saat emdirmeyle hazirlanan

karma yapilarin Vikers sertlik 6l¢limii sonuglar1 Cizelge 3.18’de sunulmaktadir.

116



Bu numunelere uygulanan yiik sonucu olusan centiklerin geometrisi oldukca

diizgiindiir, ancak baz1 ¢entiklerin kenarlarinda gé¢gmeler oldugu belirlenmistir.

Cizelge 3.18. 96SNAC ve 92SN8C karma yapilarina 5 kg yiikiin, 3 saniye uygulanmasi sonucu

elde edilen ortalama sertlik degerleri

Presleme basinci Emdirme kosullar: 96SNA4C sertlik 92SNB8C sertlik
MPa Sicakhlk — Siire kg/mm? kg/mm?
17,6 1400°C — 1 saat 375+ 63 340+ 72
17,6 607 + 32 426 + 58
1400°C — 4 saat
176 667 + 119 547 + 117

Karma yapilarin emdirme siiresinin 1400°C’de 1’den 4 saate ¢ikarilmasi
sonucunda hem %4 hem de %8 C igeren numunelerde sertligin arttig1 ancak bu
artisin %4 C iceren numunede daha fazla oldugu belirlenmistir. Ayrica presleme
basincinin artmasiyla da sertligin arttigi, ancak ayn1 zamanda standart sapmanin
da ~2-3 kat arttig1 belirlenmistir. En yiiksek ortalama sertlik degeri (667,2 +
118,5 kg/mm?) 96SN4C bilesiminde, 176 MPa’da preslenip, 1400°C’de 4 saatte
emdirmeyle iiretilen numunelerle elde edilmistir. En diistiik sertlik degeri ise
(339,8 + 72,4 kg/mm?) 92SNSC bilesiminde, presleme basinct 17,6 MPa’da olan
numunelerin, 1400°C’de 1 saatte emdirmeyle iretilen numunelerle elde
edilmistir.

SizsN4—Al sisteminde 7075 Al alasimiyla 1200°C’de 20 saatte liretilen,
~3,5¢cm x 3,5 cm x 1 cm boyutlarindaki seramik-metal karma yapinin ve 2024
Al alasim blogunun ultrasonik yontemle boyuna ve enine ses hizi, poisson orant,
esneklik modiilii, kayma modiilii ve yi1gin modiilii belirlenmistir. Kullanilan 2024
Al alasimi ve tretilen karma yapilarin Arsimet yontemiyle belirlenen yogunluk ve
actk gozenek miktarlart Cizelge 3.19°da, ultrasonik yoOntemle belirlenen
ozellikleri ise Cizelge 3.20’de sunulmaktadir.

Yekpare SizNs seramiginin esneklik modiilii 310 GPa (Cizelge 1.5),
kullanilan 2024 Al alagimimin esneklik modiilii ise 70 GPa’dir (Cizelge 3.20).
Uretilen karma yapinm esneklik modiilii ise ~200 GPa olarak belirlenmistir

(Cizelge 3.20). Karma yapida bulunana Al ve Si metal fazlarmin diistik esneklik
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modili nedeniyle karma yapinin esneklik modiilii yekpare SizNs’den daha
diisliktiir. Ancak elde edilen bu deger alanyazinda bildirilen deger ile oldukga
yakindir. Aghajanian ve ark. tarafindan yapilan ¢alismada 950°C’de emdirme
sonrast Uretilen karma yapinin esneklik modiilii 204 GPa olarak bildirilmektedir

[102].

Cizelge 3.19. Ultrasonik yontemle oOzellikleri belirlenen numunenin Arsimet ydntemiyle

belirlenen yiginsal yogunluk ve agik gézenek miktarlart

Yogunluk* Acik Gozenek™
Karma Yap1 3
g/cm %
SisN,~Al 2,85+0,01 0,97+ 0,24

*: 3 6l¢iimiin ortalamasi

Cizelge 3.20. Kullanilan 2024 Al alagimi ve iiretilen karma yapilarin ultrasonik yontemle 6lgiilen

boyuna ve enine ses hizi, poisson oraniyla esneklik, yigin ve kayma modiilii

Ozellik SisN,-Al 2024 Al alasimr™*
Boyuna Ses Hizi, m/s 9106 + 61 6495
Enine Ses Hizi, m/s 5293 + 28 3085
Poisson Oram 0,245 + 0,004 0,354
Esneklik Modiilii, (GPa) 198,8+2,1 70,1
Yi1gin Modiilii, (GPa) 129,9+25 80,2
Kayma Modiilii (GPa) 79,8+0,8 25,9

*: bu numunede tek, diger numunede 5’er 6lgiim alinmistir

3.4.8.Si3Ns—Al sisteminde 1s1l yayimmim
0—SigNg tozu kullanilarak 7075 Al alasimiyla 1300°C’de 60 dakika

basingsiz emdirmeyle iiretilen numunenin 1si1l yayinabilirlik 6l¢iimii verileri

Sekil 3.33’de sunulmaktadir.
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Sekil 3.33. 0-Si3N, tozu kullanilarak, 7075 Al alasimiyla, 1300°C’de 1 saatte iiretilen karma

yapinin 1s1l yayimnim katsayis1 6l¢limii verileri

Isil yaymmm katsayisi, Cp, ve p degerleri kullanilarak (3.16) ile
malzemenin 1s1l iletkenligini hesaplamak miimkiindiir. Bu karma yapida bulunan
malzemelerin C, degerinin 700-900 J/kgK arasinda degistigi bilinmektedir
(Cizelge 1.8 ve 1.9). Karma yapinin yogunlugu ise 2,8 g/cm®tiir. Asagida verilen

formiilde bu degerler yerlerine konularak 1s1l iletkenlik hesaplanabilir.

A=a*Cp*p (3.16)
A = sl iletkenlik (W/mK)
a = 1s1l yaymim (m?/s)
Co = 1s1 kapasitesi (J/kgK)

Eger C, degeri 700 J/kgK almnirsa 25-300°C arasinda 1si1l iletkenlik
degerinin 68 ile 43 W/mK arasinda degistigi bulunur. Eger C, degeri 850 J/kgK
aliirsa 25-300°C arasinda 1s1l iletkenlik katsayisinin 83 ile 52 W/mK arasinda

PO

degistigi bulunur. Bu hesaplamalardan yola ¢ikilarak iiretilen karma yapinin C,
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degerini deneysel olarak Olgmeksizin 25-300°C arasinda 1s1l iletkenliginin

sirastyla 68—83 ile 43-52 W/mK arasinda degistigi rahatlikla soylenebilir.

3.5. GENEL SONUCLAR

Bu ¢alismada tepkin emdirme yontemiyle SigN4—Al sisteminde farkli Al
alagimlar1 (2024, 7075, Al-4,5Mg) kullanilarak hafif (2,87-2,90 g/cm®) ve yogun
(acik gozenek miktar1 < %1) seramik—metal karma yapilarin {iretimi ve bu
yapilarin karakterizasyonu gergeklestirilmistir.

Emdirme siirecinde Al fazi ile SizN4 arasinda meydana gelen tepkimeyle
Al metali tiikkenirken, yiiksek 1s1l iletkenlige sahip AIN fazi ve Al fazina oranla
cok daha yiiksek bir sertlige sahip olan Si fazi olusmustur. Boylece basingsiz
emdirme teknigiyle yiliksek iletkenlige sahip, nispeten sert ve tok oksit dist
seramik—metal karma yapilarin ekonomik olarak tiretimi gergeklestirilmistir.

SizNs—Al sisteminde SisN, ile birlikte C kullanilarak hazirlanan karma
yapilarda, tepkin emdirme siirecinde AIN ve/veya Al-O-N faz/fazlar1 olusurken
aciga c¢ikan serbest Si ile aktif C’nin tepkimeye girmesiyle, yiiksek sertlik ve 1s1l
iletkenlige sahip SiC fazmnin olustugu XRD tayinleriyle belirlenmistir. Bu
yaklasim karma yapilarin seramik faz hacim kesrinin arttirilmasi ve karma yapinin
ozelliklerinin iyilestirilmesi i¢in giizel bir olanak sunmaktadir. Bu yaklagimla
hafif (2,82 g/cm®) ve nispeten yogun (agik gdzenek miktar1 < %3) AIN-SiC-Al-
Si seramik—metal karma yapilarin iretimi gergeklestirilmistir. Yapilan alanyazin
taramalarinda SizNs—Al sisteminde bu tiir bir yaklasimin sergilendigi herhangi bir
yayina rastlanmamaistir.

Uretilen karma yapilarin faz tayinleri ve alanyazindan derlenen bilgiler
1s1ginda MTDATA termodinamik paket programi da kullanilarak tepkin emdirme
stirecinde hangi tepkimelerin ve hangi sirada gerceklesiyor olabilecegi
degerlendirilmistir. AIN (SizNg4 ile Al’nin tepkimesi), SiC (Si ile C’nin tepkimesi)
ve Al,C3 (C ile Al’nin tepkimesi) fazlariin olusumunu saglayan tepkimelerin
yant sira aktif C kullanilan numunelerde sistemde olugmasi muhtemel Al;Cs
fazinin SizNy ile tepkimesi sonucu SiC fazinin olusumunu saglayan tepkimenin

de c¢alisilan sicaklik araliginda (900-1400°C) ekzotermik oldugu ve bu
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tepkimelerin tamaminin Gibbs serbest enerjilerinin negatif oldugu, dolayisiyla
sozkonusu kosullarda bu tepkimelerin ger¢eklesmesinin termodinamik olarak
miimkiin oldugu belirlenmistir.

Tepkin emdirme yontemiyle iiretilen numunelerin iizerinde kalan metal
kisimda, gozle rahatlikla goriilebilen ve biiyiikliikleri cm boyutlarina varan Si
kristallerinin geligsmis oldugu belirlenmistir. Bu ignemsi kristallerin boyutlarinin
i¢ kisimlara dogru gittikge kiiciildiigii ve tiim kalinti metal kalinligi boyunca
numune ylizeyine paralel olarak gelisen bu kristallerin sivi Al’yi aralarinda
kilitlemek suretiyle emdirme kinetigini etkiliyor olabilecegi disiiniilmektedir.

0—Si3N4 tozuyla hazirlanan ayni yas yogunluga sahip peletlerle 2024 Al
alasim1 kullanilarak, farkli sicaklik ve siirelerde gergeklestirilen emdirme
calismalar1 sonucunda 1200°C sabit sicaklikta 1-5 saat arasinda degisen emdirme
stirelerinde artan siireye bagli olarak emdirme kalinliginin da arttig1 belirlenmistir.
Buna karsin 900-1400°C araliginda, 100°C araliklarla 1 saat sabit siirede
gerceklestirilen emdirme c¢alismalart sonucunda emdirme sicakligi 900°C’den
1100°C’ye ¢ikarken, emdirme kalinliginin azaldigi ancak daha sonra sicaklik
1100°C’den 1400°C’ye ¢ikarken emdirme kalinliginin artti1 saptanmigtir. Artan
sicakliga bagl olarak emdirme kalinliginda meydana gelen bu farkli yondeki
degisimler, 900-1400°C araliginda emdirmeyi kontrol eden iki farkh
mekanizmanin varligina isaret etmektedir diye diistiintilmektedir.

SisNs—Al sisteminde yas yogunlugu %43—44 olan gozenekli peletlerle,
tepkin emdirme siireciyle 2024 Al alasimi kullanilarak, 900-1200°C araliginda,
100°C’lik araliklarla 1 saat siireyle gerceklestirilen emdirme ¢alismalari
sonucunda elde edilen veriler kullanilarak Arrhenius denkleminden hesaplanan
aktivasyon enerjisi ~18,2 kJ/mol’diir. Bu deger, SisNs—Al sisteminde tepkin
emdirmenin kimyasal siireglerce degil, fiziksel siireclerle kontrol edildigini
gostermektedir. Al’nin vizkoz akisi i¢in alan yazinda bildirilen aktivasyon enerjisi
8,4 kd/mol’diir. Basit sivilarin vizkoz akisi veya fiziksel adsorpsiyon gibi fiziksel
fiziksel siiregler igin genellikle aktivasyon enerjisi <80 kJ/mol’diir. Kimyasal
sorpsiyon veya kati hal tepkimeleri gibi kimyasal siirecler i¢in ise ¢ok daha
yiiksek aktivasyon enerjilerine ihtiya¢ duyulmakta oldugu alan yazinda

bildirilmektedir [104].
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Farkli yas yogunluga sahip o—Si3N4 peletlerle gerceklestirilen emdirme
caligmalar1 sonucunda yas yogunlugun emdirme kalinligint 6nemli Olcilide
etkiledigi, artan yas yogunluga (~%42’den ~%48’¢ c¢iktiginda) bagl olarak
emdirme kalinliginin belirgin sekilde (%29 oraninda) diistiigii belirlenmistir.

Uretilen AIN-AI-Si karma yapilarin kirik yiizey SEM incelemeleri bu
malzemelerin oldukg¢a ince bir i¢gyapiya sahip oldugunu ve yiginsal yogunluk
Olctimleriyle tutarl bir sekilde, genel olarak yapinin yogun oldugunu ispatlamistir.
Incelenen numunelerde kullanilan baslangi¢ malzemelerinin dogas1 geregi hem
metallere 6zgii olan siinek, hem de seramiklere 6zgii olan gevrek kirilma bdlgeleri
gbzlemlenmistir. Ancak igyapt ¢ok ince ve karma yapidaki elementlerin atom
numaralar1 birbirine olduk¢a yakin oldugundan SEM ile detayli bir parlatilmis
yiizey ve yari kantitatif kimyasal tayin yapmak miimkiin olmamustir.

SizNs—Al sisteminde, 2024 Al alasimi kullanilarak, 1200°C’de 20 saatte
tiretilen AIN-AI-Si karma yapisinin TEM-BF, STEM-HAADF, STEM-EDX ve
EFTEM teknikleri kullanilarak i¢yapi incelemeleri gergeklestirilmistir. AIN-Al—
Si karma yapisinin TEM incelemeleri sonucunda SisNs ile Al arasinda
gerceklesen tepkime ile olusan fazin tane boyutunun ~250 nm oldugu ve yapidaki
SigNg fazinin tamamen tiiketilmis oldugu belirlenmistir. Ayrica olusan nano
boyutlu tanelerin igerisinde belli bir miktar da oksijenin bulundugu ve bu fazin
Al-O-N elementlerini i¢eren bir kat1 ¢6zeltisi olabilecegi belirlenmistir. Olusan
bu nano boyutlu seramik tanelerinin arasindaki metal fazin agirlikli olarak Si
icerdigi saptanmigtir. Ayrica alagimin igerisinde yer alan nispeten agir Cu gibi
elementlerin taneler arasindaki fazin igerisinde CuAl, c¢okelti fazi seklinde
bulundugu belirlenmistir.

Al ve SisNg’iin dogrudan temasi sonucunda AIN fazi (i) Al’nin SizN4’iin
yiizeyinde olusan AIN tabakasindan yaymimiyla ya da (ii) SizNs’tin Al alagimi
icerisinde ¢Oziinmesi ve yeniden c¢okelme mekanizmasiyla olusabilir. SizNg
yiizeyinde olusan AIN tabakasindan Al metalinin tane igine dogru yaymim
gostermesi ve tepkimeye girerek SizN, tanesini tiiketmesi i¢in ¢ok uzun bir
zamana ihtiyag duyulacag: &ngoriilmektedir. Ornegin Al metalinin emdirme
sicakliginda tanenin merkezine kadar yaklasgitk 1 pm’lik mesafeye yaymim

gostermesi, Al'nin AIN tabakasindaki yaymm katsayist 107° cm?™ olarak
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almirsa yaklasik 278 saat gerektirmektedir. Ancak gerceklestirilen deneysel

calismalarda 1 saat gibi kisa emdirme siirelerinde dahi tim SizN; fazinin

tiketildigi tretilen karma yapilarin XRD tayinleriyle belirlenmistir. Bu nedenle

SigNs—Al sisteminde, Al’nin AIN tabakasindan yayimmimiyla AIN olusumunun

baskin bir mekanizma olamayacag diisiiniilmektedir.

AIN-AI-Si karma yapilarin iiretimindeki siire¢ degiskenleri, igyapilari,
olusan fazlar, meydana gelen tepkimeler ve karma yapilardan elde edilen
Ozellikler irdelenerek bu sistemde 1slatma mekanizmasini agiklamak {izere bir
mekanizma kurgulanmigtir. Bu mekanizma 6zetle su basamaklardan olugmaktadir:
1) Al alasiminin yiizeyindeki Al,O3 tabakasinin emdirme sicakligina ¢ikilirken,

metal hacminde meydana gelen genlesmeyle kirilmasi.

if) SigN, ylizeyinde bulunan SiO, tabakasinin Al ile tepkimeye girerek Al,O3
fazini olugturmak suretiyle SizN4 tane ylizeyinden uzaklagmasi.

iii) SizNg’tin Al ile dogrudan temas etmesi sonucunda SizNg4 tanesinin yiizeyinden
par¢a parca Al igerisinde ¢oziinmeye baslamasi ve ¢dziinmeyi takiben Al
alasimmin hizli bir sekilde “Si” ve “N” atomlar1 bakimindan doyuma
ulagmasi. Al igerisinde Si’nin ¢ozlniirligii oldukca yiiksek iken, Al ve Si
igerisinde N’nin ¢oziiniirliigii yok denecek kadar diisiiktiir (Sekil 3.30). Bu
nedenle SisN, tanelerinden fazlaca uzaga gidemeden AIN taneleri kolayca
cekirdeklenmeye baslar. SizN4 tanelerinin ¢dziinme siireciyle es zamanlh
olarak AIN tanelerinin Al alasimi igerisinde ¢ekirdeklenip biiylime siireci,
sistemde SizN4 taneleri tamamen tiikeninceye ya da tepkimeye girecek Al

kalmayincaya kadar devam eder.

SigNg—Al sisteminde AIN ve/veya AlI-O-N faz/fazlarmin SizNg’iin Al
alagimi igerisinde ¢oziinmesi ve ardindan da yeni fazlarin yapida c¢okelme
mekanizmasiyla olustugu SEM ve TEM ile gergeklestirilen i¢yap1 incelemeleri ile
ispatlanmaktadir.

Alanyazin incelemeleri sonucunda tepkin emdirmeyle karma yap1
tiretiminde 1slatma icin ana itici giiciin ne oldugu konusundaki goriislerin ii¢ temel

baslik altinda toplanmas1 miimkiindiir:

123



1) Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkimenin Gibbs
serbest enerji degisiminin biiyiikligi.

i) Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkime sonucunda
ortaya ¢ikan araylizeyin fizikokimyasal 6zellikleri.

Iii) Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkimeler sonucunda

seramik faz hacminde meydana gelen degisim orani.

SigNg4—Al sisteminde bu mekanizmalarin hangisi veya hangilerinin etkin
olabilecegi irdelendiginde su sonuglara ulasilmistir:

i) SigNg ile Al arasinda gergeklesen ve AIN olusumuyla sonuglanan yer
degistirme tepkimesinin 1200°C’deki Gibbs serbest enerjisi — 355
kJ/mol’diir. Dolayistyla bu sistemde Gibbs serbest enerjisinde meydana gelen
degisimin 1slatma icin yeterli bir itici gii¢ olusturabilecek bir biiyiikliikte
olma ihtimali s6zkonusudur.

i) SizNg ile Al arasinda gergeklesen tepkime sonucunda AIN olusmaktadir. AIN
ile Al arasindaki islatma agist 1173 K’de 130°’dir. Dolayisiyla Al-Si3Ng4
sisteminde 1slatmay1 saglayan etmen arayiizeyde AIN olusumu olamaz.

iii) SigNg ile Al arasinda gerceklesen tepkime sonucunda seramik faz/fazlarin

orani hacimsel olarak ~%16 oraninda artmaktadir (Cizelge 3.16).

Tiim bu yaklagimlar degerlendirildiginde SizNs—Al sisteminde seramik—
metal arayiizeyinin fizikokimyasal dogasindan =ziyade kimyasal tepkime
sonucunda Gibbs serbest enerjisinde meydana gelen de8isim ve/veya seramik faz
hacim kesrinin belirgin bir sekilde artmasinin 1slatmayr iyilestirdigi
diistiniilmektedir.

Bu tez ¢alismasinin devaminda yapilabilecek ¢alismalara iliskin oneriler

4. Boliimde toplu olarak sunuldugu icin bu kisimda ayrica yinelenmemektedir.
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4, B4C ve SizsN4 Yardimiyla Islatma Saglanan Seramik—Metal Sistemler

4.1. Giris

Bu calismada alanyazin taramasi kisminda ayrintili olarak verilen
ozellikleri nedeniyle SiC, SizN4, B4C ve AIN oksit dist seramik malzemeleriyle
birlikte diisiik yogunlugu, ekonomikligi, kolay temin edilebilirligi ve disik
ergime sicakligi nedeniyle gozenekli seramik biinyelere emdirilecek metal
malzeme olarak Al tercih edilmistir.

Seramik—metal karma yapilarin basingsiz emdirme teknigiyle
iiretilebilmesi icin seramik ve metal arasinda iyi bir 1slatma saglanmasi
gerekmektedir. Seramik malzeme metal faz tarafindan 1yi bir sekilde
islatilmiyorsa tepkin emdirme teknigiyle seramik—metal karma yapi iretimi
miimkiin degildir. Kullanilan seramik malzemenin baslangi¢c 6zelliklerine bagl
olarak Al metaliyle arasindaki islatma davramisinin ¢ok belirgin bir sekilde
degistigi belirlenmistir. Ornegin o-SisN4 tozu Al tarafindan iyi bir sekilde
islatilirken, farkli o6zelliklere sahip (tane boyutu, oksijen icerigi, saflik) daha
ekonomik olan bir f—SisN4 tozu ile Al arasindaki 1slatma davranist kotii oldugu
icin B—Si3sNs—Al sisteminde basingsiz emdirme ile karma yapi iiretimi miimkiin
olamamaktadir.

Gergeklestirilen deneysel ¢aligmalar sonucunda a—SizNs—Al ve B4C-Al
sistemlerinde seramik ve metal faz arasinda saglanan iyi 1slatma davranisi
sayesinde, seramik—metal karma yapilarin basingsiz emdirme teknigiyle
tiretilebildigi ve elde edilen karma yapilarda emdirme sirasinda meydana gelen
tepkimelerle yapida yeni seramik ve metal fazlarin olustugu belirlenmistir. Buna
karsin ¢ok diisiik yas yogunluklarda bile AIN—AIl ve SiC—Al gibi bazi oksit dis1
seramik—-metal sistemlerinde basingsiz emdirme teknigiyle ya hi¢ emdirme

saglanamadig1 ya da emdirmenin sadece 1-2 mm ile sinirli kaldig: belirlenmistir.
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4.2. Amacg

B—SisNs—Al, SiIC-Al ve AIN-AI oksit dis1 seramik—metal sistemlerinde
basingsiz emdirme teknigiyle tam emdirme saglamak {izere, sisteme Al ile iyi bir
1islatma davranigina sahip olan a—Si3N4 ve/veya B4C seramik ilavesiyle 1slatma
davranigi iyilestirilerek emdirmenin saglanmasi ve ¢esitli oksit dis1 seramik esash
(AIN, Si3N4 ve SiC) seramik—metal karma yapilarin tiretilmesi hedeflenmistir.

o—SigNs velveya B4C kullanilarak tasarlanan bilesimlerde seramik
biinyelerin gbzeneklerini dolduran Al’'nin bu seramiklerle girdigi tepkimelerde
onemli 6lgiide tiiketildigi, ancak a—SizN4 kullanildiginda yapida 6nemli oranda Si
fazinin agi1ga ¢iktig1 saptanmistir. Bu tez kapsaminda gergeklestirilen ¢aligmalarda
sistemde metalik faz miktarini azaltarak, karma yapilarin 6zelliklerini istenen
yonde degistirmek amaciyla metal faz/fazlariyla tepkimeye girerek seramik
faz/fazlar olusturacak farkli seramiklerle ¢esitli bilesim tasarimlar1 yapilmistir.

0o—Si3Ny ile gerceklestirilen basingsiz emdirme galigmalarinda baglangig
tozunun tane boyutu ince oldugu i¢in (dsgp = 2 um), sekillendirme sonrasi yiiksek
yas yogunluk degerleri elde edilememis (> %55) dolayisiyla da yiiksek seramik
hacim kesrine sahip karma yapilarin iiretimi miimkiin olmamistir. Bu c¢alismada
daha yiiksek tane boyutuna sahip, dolayisiyla da paketlenme davranis1 daha iyi
olacak bir B—Si3N4 tozu kullanilarak yiiksek hacim kesrine sahip darbelere karsi
direngli, sert ve yeterince tok seramik-metal karma yapilarin {iretimi
amaclanmustir.

Alanyazinda AI-SiC sisteminde istenmeyen fazlarin olusmasinin
(6zellikle de Al,C; fazinin) diisiik emdirme hiziyla alakali oldugu bildirilmektedir
[107]. Bu nedenle, bu ¢alismada SiC, B4C ve o—SisN, fazlar1 birlikte kullanilarak
emdirmenin kolaylastirilmas1 ve emdirme kinetigi hizlandirilarak Al4C3 fazinin
olusumunun engellenmesi amaglanmistir. Karma yapiya SiC ve B4C’nin yani sira
o—Si3Ny ilave edilmesinin iki temel nedeni bulunmaktadir: (i) SiC-B4C-Al
sisteminde Al,C3 fazinin olusmasinin engellenememesi durumunda, o—SisNy ile
Al Cs fazi tepkimeye sokularak bu zararli fazin tiiketilmesi amaglanmustir.

(i) Sisteme giren a—SizN4 fazinin Al ile tepkimesi sonucunda yapidaki Al metal
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miktar1 azaltilarak seramik faz hacim kesri arttirllmaktadir. a—Si3Ny faziyla Al4Cs
arasinda meydana gelen tepkime sonucunda yapida SiC ve AIN fazlar
olusmaktadir.

Bu tez calismasinda, AIN-B4C—Al sisteminde karma yapilarin
tiretilmesiyle yiiksek 1s1l iletkenlige sahip, metallere oranla goreceli olarak daha
sert ve yeterince tok seramik—metal karma yapilarin iiretilmesi hedeflenmistir.

SiC-Si3N,—Al sisteminde, darbelere kars1 direngli, yiiksek 1s1l iletkenlige
sahip, sert ve tok seramik—metal karma yapilarin iiretilmesi hedeflenmistir. Bu
sistemde 1slatmay1 saglamak iizere B4C’ye gore hem temini ¢ok daha kolay olan

hem de ¢ok daha ekonomik bir seramik olan a—Si3Ny tercih edilmistir.

4.3. Deneysel Calismalar

4.3.1. Baslangi¢c malzemeleri

Karma yapilarmn tiretiminde SisNg (B—Si3sN4 ve Silzot HQ a~SizNy), B4C
(Alfa Aesar), SiC (Aldrich kaba SiC ve H.C. Starck ince SiC, 280-400-600 grit
refrakter SiC tozlar1) ve AIN (H.C. Starck Grade B ince AIN ve H.C. Starck
Grade AT, kaba AIN) tozlar1 kullanilmistir. Tez calismasinda kullanilan Al
alagimlariin  kimyasal bilesimleri 3. Bolim’de Cizelge 3.3’de verilmis
oldugundan burada tekrar verilmemektedir. Kullanilan SizN4 tozlarmin kimyasal

bilesimi ise Cizelge 4.1’de sunulmaktadir.

Cizelge 4.1. a—Si3N4 ve B—SisNy4 tozlarinin tretici firma tarafindan verilen kimyasal bilesimi

a—SizNy B-SizN,

Element ag. % Element ag. %
Si <0,50 Si > 55,00
Ca <0,02 N > 35,00
0] <1,00 0] <3,00
Fe <0,04 Fe <1,00
Al <0,10

o—SigNy igerigi >80 B—SigNy igerigi >90

127



o—SizNy velveya B4C tozlariyla, farkli oksit disi seramik malzemelerle
birlikte tasarlanan bilesimlerin hazirlanmasinda kullanilan B-SisNg4, B4C, SiC,
AIN ve C tozlarinin tane boyutlar1 Cizelge 4.2°de, SEM goériintiileri ise
Sekil 4.1°de sunulmaktadir.

Cizelge 4.2.  0—SizNy, B—SisN4, B4C, SiC, AIN ve C tozlarimin lazer kirmim yontemi ile dlgiilen

veya iiretici firma tarafindan verilen tane boyutlari

Tane Boyutu 0—SizN," B-SisN," Ogiitme Sonras: Karbon Siyahi*
B-SigN**
dip, um 1,6 35 1,3
dso, um 2,0 19,0 59 <60 nm
doo, pm 55 56,1 134
Ince Kaba Starck Ince Aldrich Kaba
B.C* B.C* SiC* Sic*
dio, um 0,6 30,4 0,5 15,0
dso, M 15 47,9 1,0 23,0
doo, pm 34 745 2.1 38,0
Sic* SiC” SiC” ]
grit 280 grit 400 grit 600 Ince AIN®
dio, pm 27,7 15,1 6.8 04
dso, um 43,2 24,4 11,4 3,0
dgo, um 66,8 39,2 18,7 6,1
Kaba AIN*
dgo, um 0,7
dso, um 9,5
dgo, um 22,5

*:lazer kirinim yontemi ile 6lgiilen, *

** 1300 devir/dakika hizla 30 dakika 6giitme sonrasi

: Uretici firma tarafindan verilen tane boyutlari
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Sekil 4.1.

Baslangi¢ tozlariin SEM goriintiileri (a) Aldrich SiC, (b) Starck SiC, (c) o—Si3Ny,
(d) B—SizNy, (e) kaba AIN, (f) ince AIN, (g) ince B,C ve (h) kaba B,C tozlarma ait

SEM goriintiileri
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4.3.2. Bilesim tasarimi ve yigin hazirlama

Yas siirecle y1gin  hazirlanirken belirlenen oranlardaki baslangig

malzemeleri izopropil alkol ortaminda, 6 mm c¢apinda kiiresel SigN4 bilyeler
kullanilarak Fritsch firmasma ait Pulverisette 5 model eksenel degirmende
karistirilmistir. Her bir sistemin bilesim hazirlama siirecinde, kullanilan baslangig
malzemelerinin 6zelliklerine bagli olarak farkli karistirma devir ve siiresi
belirlenmistir. Hazirlanan c¢amur Heidolph marka WB2000 model ddner
kurutucuda 55°C’de kurutularak izopropil alkol sistemden uzaklastirilmistir.
B,C velveya o-SisNg’liin kullanilmasiyla islatma saglanan oksit disi seramik
sistemlerinde tasarlanan p—SisNg4, SIC—B4C, AIN ve SiC esasli bilesimler ve bu
bilesimlerin karistirma siireciyle ilgili bilgiler sirasiyla Cizelge 4.3-4.6’da
sunulmaktadir.

Pyzik ve arkadaslarinin [175] gelistirdigi bir yontemde, B4C tozu
grafitten yoksun bir ortamda, 1300°C'nin iizerindeki sicakliklarda, bir
pasiflestirme 6n islemine tabi tutulmaktadir. Ozel bir x-1s1nlar1 teknigi ile (near
extended x-ray absorption fine structure (NEXAFS)) B4C yiizeyinde iki farkli
borun mevcut oldugu saptanmistir. Bunlardan (B3') diye adlandirilan bor, (B3)'e
oranla daha reaktiftir. Pasiflestirme islemi 1250°-1400°C arasinda gergeklestirilen
blinyeler hem (B3') hem de (B3) icerirken, 1400°C'nin iizerinde bor neredeyse
tamamen (B3) seklinde bulunmaktadir. Dolayisiyla, 1350°-1800°C arasinda
pasiflestirilmis bir biinye hem daha diisiik sicakliklarda, hem de daha hizli olarak
metal ile emdirilebilmekte ve ayni zamanda tepkime {riinlerinin miktarint ve
seklini kontrol edebilme imkani sunmaktadir. Sunulan sézkonusu imkandan
yararlanmak amaciyla, bu ¢alismada kullanilan B4C tozlari, 10°C/dakika 1sitma ve
sogutma hiz1 uygulanarak 1400°C’de 2 saat siireyle Ar gazi ortaminda

pasiflestirildikten sonra y1gin hazirlamada kullanilmistir.

130



Cizelge 4.3.  Tasarlanan B—SisN, esash bilesimler ve y1gin hazirlama siireci

Kod B-SisN,4 B,C SiC AIN C
ag. % ag. % ag. % ag. % ag. %
50bSN50B 50 50 - - -
60bSN15B21S4C 60 15 21 - 4
66bSN10B20A4C 66 10 - 20 4
70bSN10B20A 70 10 - 20 -
7ObSN30A 70 - - 30 -
70bSN30B 70 30 - - -
70bSN26B4C 70 26 - - 4
76bSN20B4C 76 20 - - 4
81bSN15B4C 81 15 - - 4
86bSN10B4C 86 10 - - 4
90bSN10B 90 10 - - -
Y18in hazirlama siireci

Karigtirma hizi, devir/dakika 300
Karistirma siiresi, dakika 30

A: AIN, bSN: B-Si3N,, B: B4C, C: aktif karbon karasi, S: SiC

Cizelge 4.4. Tasarlanan SiC-B,4C esasli bilesimler ve y1gin hazirlama siireci

Bilesim Ince SiC Kaba SiC ince B,C 0-SisN,
ag. % ag. % ag. % ag. %
50iS50iB 50 —_— 50 —_—
45iS45iB10SN 45 — 45 10
70iS15iB15SN 70 — 15 15
40iS40iB20SN 40 e 40 20
35iS35iB30SN 35 e 35 30
30iS30iB40SN 30 e 30 40
50kS50iB e 50 50 S
45kS45iB10SN e 45 45 10
40kS40iB20SN e 40 40 20
Y18in hazirlama siireci
Karistirma hizi, devir/dakika 100
Karigtirma siiresi, dakika 15

B: B,C, S:SiC,, SN : a-Si3N,, i: ince ve k: kaba
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Cizelge 4.5. Tasarlanan AIN esasli bilesimler

Bilesim Kaba AIN ince AIN Kaba B,C ince B,C
ag.% ag.% ag.% ag.%
50kA50iB 50 e e 50
50iA50iB e 50 e 50
70kA30iB 70 e e 30
70iA30iB e 70 e 30
70kA30kB 70 e 30 —
70iA30kB — 70 30 —_—
80kA20iB 80 — — 20
80iA20iB — 80 — 20
90kA10iB 90 — — 10
90iA10iB — 90 — 10
95kA5iIB 95 — — 5

A : AIN, B: B,C, i: ince ve k: kaba

AIN esasl bilesimlerin y1gin hazirlama islemi kuru karistirma siireciyle

gergeklestirilmistir.

Karigtirma islemi 250 ml’lik silindirik plastik  kaplar

igerisinde gerceklestirilmistir. Her defasinda 5 gram toz ve 3 adet 10 mm ¢apinda

kiiresel ZrO, bilye kullanilarak 5 dakika siireyle plastik kabi calkalayarak

karistirma islemi gerceklestirildikten sonra, karisim agat havan igerisinde 10

dakika daha karigtirilarak tozlarin yigin igerisinde esit bir sekilde dagitilmasi

saglanmstir.

Cizelge 4.6. Tasarlanan SiC esasl bilesimler ve yi18in hazirlama siireci

Kod SiC a—SizNy
ag. % ag. %
50S50SN 50 50
75S25SN 75 25
90S10SN 90 10
Y18in hazirlama siireci
Karistirma hizi, devir/dakika 150
Karigtirma siiresi, dakika 15

S: SIC, SN : (X*SigN;;
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4.3.3. Sekillendirme ¢alismalar:

Emdirme siireci Boliim 3.3.3’de sunuldugu sekilde gergeklestirildigi igin
bu boliimde tekrar aciklanmamuistir.

Kaba seramik tozlarla ¢alisilan sistemlerde sekillendirme siirecini
kolaylastirmak amaciyla toz karigimlarina baglayici ilavesi gerceklestirilmistir.
Kaba tane boyutuna sahip tozlarla hazirlanan bilesimlerin iyi bir sekilde
sekillendirilebilmesi i¢in toz karisimlarina ag. %12 oraninda polietilen glikol
baglayict ¢ozeltisi (agirlikga %50°1ik PEG 4000 ¢ozeltisi) agat havan igerisinde
karistirma yoluyla katilmistir.

Sekillendirme sonrasi baglayict igeren gbzenekli seramik biinyelerin
baglayici giderme siireci Ar gazi ortaminda gergeklestirilmistir. Oda sicakligindan
140°C’ye kadar 2°C/dakika, 140°C’den 400°C’ye kadar 1°C/dakika, 400°C’den
550°C’ye kadar 3°C/dakika 1sitma hizi uygulanmistir. 550°C’de 30 dakika
beklendikten sonra 10°C/dakika sogutma hizi uygulanarak oda sicakligina
sogutulmustur.

B—Si3Ns esasli bilesimlerle hazirlanan gozenekli biinyelerin  yas
yogunlugunu arttirmak ve biinyenin yas yogunlugunun es dagilimli olmasim
saglamak amaciyla, tek yonlii preslemenin hemen ardindan numuneler 300 MPa
basing altinda 1 dakika siireyle soguk izostatik pres ile preslenmistir.
Cizelge 4.7°de B-Si3N, esasl bilesimlerle hazirlanan biinyelerin soguk izostatik
presleme sonrasi yas yogunlugu ve yiiksekligi sunulmaktadir.

70bSN30B bilesiminde balistik test amagli olarak ~5 cm x 5 cm x 1 cm
boyutlarinda biinyeler tek yonlii presle 100 MPa basing altinda sekillendirildikten
sonra, 1 dakika siireyle 300 MPa’da soguk izostatik preslenmistir. Soguk izostatik
presleme sonrast gozenekli seramik biinyelerin yas yogunlugu ve yiiksekligi

Cizelge 4.8 de verilmektedir.
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Cizelge 4.7.  B-SisN,4 esash bilesimlerdeki numunelerin soguk izostatik presleme sonrasi yas

yogunlugu ve ytiksekligi
Bilesim Yas Yogunluk Pelet Yiiksekligi
% mm
50bSN50B* 56,8 7,1
60bSN15B21S4C 63,6 £4,6 10,8
66bSN10B20A4C 67,0£0,1 10,4
70bSN30B* 59,9 6,3
70bSN30A 63,8+0,2 10,9
70bSN10B20A 66,1+£0,0 10,5
70bSN26B4C 66,9+ 0,0 10,7
70bSN30B 63,0£3,8 11,2
76bSN20B4C 63,204 8,0
81bSN15B4C 66,1+ 0,7 7,0
86bSN10B4C 59,6 £0,2 10,7
90bSN10B 65,3+ 0,6 111

A AIN, bSN: B-Si3N, B: B4C, C: aktif karbon karasi, S: SiC

: soguk izostatik presleme yapilmayan numuneler

Cizelge 4.8. 70bSN30B bilesiminde balistik amagli hazirlanan biinyelerin 1 dakika 300 MPa’da

soguk izostatik presleme sonrasi yas yogunlugu ve yiiksekligi

Pelet Numaras. Yas Yogunluk Pelet Yiiksekligi
% mm
Al 65,6 8,7
A2 65,1 8,7
A3 63,1 10,0
A4 65,1 12,6
A5 67,1 11,2*
A6 71,4 11,4*
AT 67,6 10,8
A8 66,4 11,3*
A9 66,5 11,2*

* 1 balistik testleri gergeklestirilen numuneler

SiC-B4C esasli seramik toz karigimlar1 170 MPa yiik altinda tek yonlii

preslemeyle sekillendirilerek ~6 mm kalinliginda ve 1,8 cm capinda gozenekli
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seramik  biinyeler hazirlanmistir.  SiC-B4C-Al ve  SiC-B,C-SisNs—Al
sistemlerinde hazirlanan gbzenekli seramik biinyelerin  yas yogunluklar

Cizelge 4.9°da sunulmaktadir.

Cizelge 4.9. SiC-B,C-Al ve SiC-B4C-SisNs,—Al sistemlerinde hazirlanan biinyelerin yas

yogunluklari

Bilesim Yas yooizmluk* Bilesim Yas yo(izlnluk*

50iS50iB 53,8+0,3 50kS50iB 63,1+0,2
45iS45iB10SN 52,8+£0,3 45kS45iB10SN 61,6 + 0,7
70iS15iB15SN 52,3+£0,2 40kS40iB20SN 594+04
40iS40iB20SN 52,1+04
35iS35iB30SN 52,1+0,1
30iS30iB40SN 51,3+0,2

SN: o—Si3zNy, B: B4C, S: SiC, i: ince ve k: kaba

* 1 4 6l¢limiin ortalamasi

AIN esasli seramik toz karigimlart 180 MPa yiik altinda tek yonli
preslemeyle sekillendirilerek, 1,8 cm c¢apinda gozenekli seramik biinyeler
hazirlanmistir. Hazirlanan gozenekli seramik biinyelerinin yas yogunluklari

Cizelge 4.10°da verilmektedir.

Cizelge 4.10. Hazirlanan AIN esasli biinyelerinin yas yogunluklari

Bilesim Yas Yogunluk* Bilesim Yas Yogunluk*

% %
50kA50iB 60,38 £ 0,01 80kA20iB 62,11 £ 0,40
50iA50iB 57,18 £ 0,33 80iA20iB 58,42 £ 0,25
70kA30iB 61,55+ 0,13 90kA10iB 62,11 £ 0,40
70iA30iB 57,96 + 0,06 90iA10iB 59,23+ 0,01
70kA30kB 65,54 + 0,18 95kA5iB 62,61 £ 0,22
70iA30kB 65,84 + 0,50

A AN, B: B,4C, i: ince ve k: kaba

* 1 3 ¢l¢limiin ortalamast
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SiC esasl bilesimlerdeki seramik toz karigimlart 73 MPa basing altinda
tek yonlii presle sekillendirildikten sonra 300 MPa basing altinda soguk izostatik
preslenmistir. Hazirlanan 1,8 cm ¢apli biinyelerin 300 MPa’da 1 dakika siireyle
soguk es basingli preslenmesi sonrasi yas yogunluk ve yiiksekligi Cizelge 4.11°de

sunulmaktadir.

Cizelge 4.11. Aldrich SiC tozuyla hazirlanan 50S50SN ve 90S10SN bilesimindeki biinyelerin 300

MPa’da soguk es basingli preslenmesi sonrasi yas yogunlugu ve yiiksekligi

Ortlama yas yogunluk* Ortalama pelet yiiksekligi*
Bilesim
% mm
50S50SN 635+0,1 86+0,1
90S10SN 62,6 +0,3 93+0,1

SN : a-SizN,4 S: SiC

*: 3 6l¢limiiniin ortalamasi

SiC esasli sistemde 75S25SN bilesiminde ii¢ farklt SiC tozuyla (grit 280,
400 ve 600), ~5 cm x 5 cm x 1 ¢cm boyutlarinda numuneler hazirlanmistir. Elde

edilen yas yogunluk degerleri Cizelge 4.12°de sunulmaktadir.

Cizelge 4.12. 75S25SN  bilesiminde hazirlanan biinyelerin 300 MPa’da soguk es basingh

preslenmesi sonrasi yas yogunlugu ve yiiksekligi

SiC tane boyutu Yas yogunluk Pelet yiiksekligi
Bilesim
pm % mm
43,2 69,2 11,0
75S25SN 24,4 63,5 11,0
11,4 59,0 11,0

SN : a-SizN,4 S: SiC
4.3.4.Balistik test numunelerinin hazirlanmasi
Bu tez c¢aligmasi kapsaminda iiretilen seramik—metal karma yapili zirh
plakalarmin E—cami o6rgii takviyeli polimer esash destek plakalari ile birlestirilme

islemi Izmir Yiiksek Teknoloji Enstitiisii, Makine Miihendisligi Béliimii’nde

gergeklestirilmistir. 20 cm x 20 cm ebatlarinda olan her bir destek plakasina 1 ya
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da 4 adet karma yapil1 zirh plakasi yerlestirilmistir. Hazirlanan bu test numuneleri
celik bir ¢erceveye sabitlenerek balistik test diizenegine yerlestirilmistir.
70bSN30B bilesiminde standart rejimle, 2024 Al alasimiyla, Ar gazi
ortaminda, 1400°C’de 1 saat emdirmeyle iretilen karma yapilar farkli
kalinliklarda E—camu fiber orgiilii polimer destek plakasi ile birlestirilerek balistik
test numuneleri hazirlanmistir. Hazirlanan balistik test numunelerinden bazilar1 ve
balistik testlerde numunelerin yerlestirildigi ¢elik ¢erceve sirasiyla Sekil 4.2-a

ve b’de sunulmaktadir.

Sekil 4.2. (a) 70bSN30B sisteminde hazirlanan seramik-metal karma yapili balistik test
numunelerinden bazilar1 ve (b) balistik deneylerde kullanilan c¢elik ¢er¢evenin

gOrlintlisii
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Hazirlanan zirh sistemlerinin balistik testleri Ankara’da yerlesik 6zel bir
ticari kurulus olan FNSS sirketinin balistik test laboratuvarinda MIL-STD—-662F
[194] standardinda belirtilen hizlar esas alinarak gergeklestirilmistir. Zirh
sistemlerine 15 m mesafeden hiz1 > 841 m/s olan sertlestirilmis ¢elik ¢ekirdekli
AP-M2 zirh delicisi ve hiz1 > 853 m/s olan Ball-M2 mermileri ile atig yapilmaistir.
Numunelere atis noktasi lazer 15181 yardimiyla belirlenmis olup, ¢arpma Oncesi
mermi hizlar1 elektronik olarak kaydedilmistir. Zirh sistemini balistik test

diizenegine yerlestirebilmek i¢in 3 cm kalinliginda celik bir ¢erceve kullanilmistir.

4.3.5. Uretilen karma yapilarin karakterizasyonu

Uretilen karma yapilarin karakterizasyonunda kullanilan ydntemler

Boliim 3.3.4°de agiklandigi i¢in bu kisimda tekrar verilmemistir.

4.4, Sonuclar ve Tartisma

4.4.1.B-Si3N, esash karma yapilar

Tek bagina —SisN4 tozu kullanilarak hazirlanan biinyelerle standart 1s1l
rejimle, Ar gazi ortaminda, 2024 ve 7075 Al alasgimlart kullanilarak, farkli
sicaklik (£ 1450°C) ve siirelerde (< 3 saat) gergeklestirilen emdirme
caligmalarinda tam emdirmenin saglanamadigi belirlenmistir. o—SisN4 tozu (O
icerigi < % 1) kullanilarak hazirlanan biinyelerle tam emdirme saglanirken
B-SizN4 tozu (O igerigi < % 3) kullanilarak hazirlanan biinyelerle tam emdirme
saglanamamasinin nedeninin bu tozlarin icerdigi farkli O miktarlar1 oldugu
diisiniilmiistiir. Bu hipotezi dogrulamak amaciyla tam emdirme saglanan o—SizNg
tozu 1000-1300°C araliginda 6 saat siireyle oksitlemeye tabi tutulduktan sonra
hazirlanan diisiik yas yogunluga (< %44) sahip biinyelerle gerceklestirilen
emdirme calismalar1 sonucunda, oksitlendirilmis tozlarla hazirlanan biinyelerle
emdirme saglanamazken, oksitlendirilmemis tozla hazirlanan biinyede tam
emdirme saglanmistir (Sekil 4.3). Dolayisiyla SisNg ylizey oksit tabaka

kalinliginin emdirmenin gergeklesip gerceklesmemesi konusunda belirleyici bir
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etken oldugu ve B-SisNs tozunun yiiksek O igerigi nedeniyle Al alagimlar

tarafindan 1slatilamadig1 kanitlanmistir.

€Y (b) (©) (d)
Sekil 4.3. (a) Oksitlendirilmemis, (b) 1300°C, (c) 1100°C ve (d) 1000°C"de 6 saat oksitlendirilmis

0—Si3N, tozuyla hazirlanan gozenekli seramik biinyelerle, 7075 Al alagimi kullanilarak,

1000°C’de 10 dakikada gergeklestirilen emdirme sonrasi numunelerin goriinimii

—SisN; tozuyla hazirlanan bilesimlerle standart 1sil rejimle, Ar gazi
ortaminda, 2024 Al alasimiyla, farkli sicaklik (1250, 1400 ve 1450°C) ve
stirelerde (1 ve 2 saat) gergeklestirilen emdirme c¢alismalariin sonuglari
Cizelge 4.13’de 6zetlenmektedir. B—SisNg igerigi %50 ile %90 arasinda degisen
gozenekli seramik bilinyelere kullanilan B4C tozu yardimiyla Al alasimlar
basingsiz emdirme yoOntemiyle sizdirilarak seramik—metal karma yapilar
tiretilmistir. Belirlenen emdirme kosullarinda segilen bilesime ve yas yogunluga
bagl olarak, kalinligi 10 mm’nin iizerinde olan karma yapilarin iretilebildigi
belirlenmistir.

Cizelge 4.13°de sunulan emdirme sonuglar1 incelendiginde, bilesimlerde
kullanilan B4C miktar1 azaldik¢a genel olarak emdirmenin de gii¢lestigi ve buna
bagli olarak da, elde edilen emdirme kalinliginin azaldigi belirlenmistir.
70bSN30B bilesiminde, %30 B4C igeren, yas yogunlugu % 63,6 = 4,6 olan
biinyelerle, 1450°C’de gergeklestirilen emdirme ¢aligmasinda 11,2 mm’lik biinye
ile tam emdirme saglanirken, yas yogunlugu % 65,3 + 0,6 olan, %10 B4C igeren,
90bSN10B bilesimindeki biinyelerle ayn1 emdirme kosullarinda sadece ~2 mm’lik

emdirme kalinligr saglanabilmigtir. Ayni emdirme kosullarinda, yakin yas

yogunluga sahip 70bSN26B4C ve 70bSN10B20A bilesimleriyle elde edilen
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emdirme kalinliklar1 incelendiginde azalan B4C miktariyla emdirme kalinliginin

~11 mm’lerden, 1-2 mm’lere keskin bir diisiis gosterdigi belirlenmistir.

Cizelge 4.13. B—SisN, tozuyla hazirlanan bilesimlerle, 2024 Al alasimi  kullanilarak

gerceklestirilen emdirme ¢alismalari

Yas Emdirme Kosullari Pelet
Emdirme
Kod Yogunluk Sicakhik Siire Kalinhg:
Sonucu
% °C saat mm
50bSN50B 56,8 1250 1 7,1 Tam
70bSN30B 59,9 1400 1 6,3 Tam
70bSN30B 63,0+ 3,8 1450 2 11,2 Tam
70bSN26B4C 66,9+0,1 1450 2 10,7 Tam
60bSN15B21S4C 63,6 +4,6 1450 2 10,8 ~Tam
66bSN10B20A4C 67,0+0,1 1450 2 10,4 ~3mm
70bSN10B20A 66,1 +0,1 1450 2 10,5 1-2 mm
86bSN10B4C 59,6 £ 0,2 1450 2 10,7 <<1lmm
90bSN10B 61,4 1400 1 57 Tam
90bSN10B 65,3+0,6 1450 2 11,1 ~2mm

A: AIN, bSN: B-Si3N,4, B: B4C, S: SiC, C: aktif karbon karasi

Hazirlanan seramik biinyelerin yas yogunlugu arttikca emdirmenin
giiclestigi ve elde edilen emdirme kalinligimin da buna bagli olarak azaldig
belirlenmigtir. 90bSN10B bilesiminde ~% 61 ve ~% 65 yas yogunluga sahip
biinyelerle gerceklestirilen emdirme c¢aligmalarinda, yiiksek yas yogunluga sahip
blinyenin emdirme sicakligi daha yiiksek ve emdirme siiresi daha uzun olmasina
karsin elde edilen emdirme kalinhigi, diisiik yas yogunluga sahip biinyele elde
edilenin %50’sinden bile disiiktiir (Cizelge 4.13). Artan yas yogunluga bagl
olarak biinye igerisindeki gozenek boyutlari kii¢iilmekte ve gozenek boyut
dagilimi da daralmaktadir. Bu nedenle emdirme siirecinde eriyik haldeki Al
alagiminin yerg¢ekimi ivmesinin etkisiyle biinyeye sizmasi da gliclesmektedir.

Benzer yas yogunluklara ve aymi miktarda B4C igerigine sahip olan
70bSN10B20A ve 66bSN10B20A4C bilesimlerinde, 1450°C’de gergeklestirilen
emdirme ¢aligmasi sonucunda 66bSN10B20A4C bilesiminde elde edilen emdirme
kalinliginin daha diisiik oldugu (Cizelge 4.13) belirlenmistir. 86bSN10B4C ve
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90bSN10B bilesimleriyle gerceklestirilen emdirme calismalari da ayni sonucu
dogrulamaktadir (Cizelge 4.13). Bu durumu su sekilde agiklamak miimkiindiir:
66bSN10B20A4C bilesiminde emdirmeyi saglayan B4C fazi disindaki seramik
tozlarin yiizey alan1 daha ytiksektir. Bu durumda da 1slatilmayan seramik tozlarin,
islatmay1 saglayan B4C fazi tarafindan sarilmasi i¢in daha fazla B4C tozuna
ihtiya¢ duyulmaktadir. B4sC miktar1 sabit tutuldugu kosulda ise 1slatma
kotiilesmektedir.

Yas yogunlugun emdirme lizerindeki etkisini daha acik bir sekilde ortaya
koymak i¢in 81bSN15B4C bilesiminde ~%66 ve %53 yas yogunluga sahip birer
gozenekli biinyeye es zamanli olarak 1450°C’de 2 saat emdirme calismasi
gerceklestirilmistir. Bu ¢alisma sonucunda yiiksek yas yogunluga sahip numunede
kismi emdirme saglanirken (Sekil 4.4-a), diisiik yas yogunluga sahip numunede
tam emdirmenin gergeklestigi belirlenmistir (Sekil 4.4-b).

—Si3N4 tozu ile birlikte miimkiin oldugunca az miktarda ince B,C tozu
kullanilarak yogun karma yapilarin {retilmesi hedeflenmistir. Bu amagla
hazirlanan 81bSN15B4C ve 76bSN20B4C bilesimleriyle, 1450 ve 1480°C’de
2 saatte gergeklestirilen emdirme ¢alismalar1 sonrasinda bu numunelerde tam
emdirmenin saglanamadigi goériilmiistiir. Buna bagli olarak da B—SisN4 ve ince
B4C kullanilarak tasarlanan bilesimlerden 70SN30B bilesimi balistik test

numunesi liretimi i¢in secilmistir.

1,5cm

Sekil 4.4. (a) ~%66 ve (b) ~%53 yas yogunluga sahip 81bSN15B4C bilesimindeki biinyelere,
2024 Al alagimmin 1450°C’de 2 saat emdirilmesiyle iiretilen numunelerin alttan

gorinimu
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70bSN30B bilesimindeki gozenekli seramik biinyelere 2024 Al
alasimlarinin, 1400°C’de 1 saatte emdirilmesi sonucu iiretilen balistik test

numunelerinden bazilarinin fotograflar1 Sekil 4.5’de sunulmaktadir.

Sekil 4.5. 70bSN30B bilesiminde iiretilen karma yapilardan bazilari

70bSN30B bilesiminde, standart rejimle, 2024 Al alagimiyla, Ar gazi
ortaminda, 1400°C’de 1 saatte emdirme ile balistik test amagli olarak iiretilen
~5cm x 5 cm x 1 cm boyutlarindaki karma yapilarin hafif (d ~ 2,8 glem®) ve

yogun (> % 99,5) oldugu (Cizelge 4.14) belirlenmistir.

Cizelge 4.14. 70bSN30B bilesiminde iiretilen numunelerin yiginsal yogunluk ve % agik gozenek

miktarlart
Yiginsal Yogunluk Gozenek
Bilesim 3
g/lcm %
70bSN30B* 2,80+0,01 1,04+0,14

bSN: B*Si3N4Y B: B,C

* 1 3 6l¢limiiniin ortalamast

Balistik testi gergeklestirilen B—SisN, esasli 70bSN30B karma yapisina
ait XRD tayini sonucu Sekil 4.6’da verilmektedir. Karma yapida B4C fazinin
tamamen tiiketildigi, olusan yapida mevcut fazlarin AIN, Si, Al, SiC, CuAly,
SisNg ve AIB1,C; oldugu belirlenmistir. Bu numunede sisteme digsaridan C

girmedigi halde sistemde aciga ¢ikan serbest Si’nin girdigi tepkimeler sonucunda
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SiC faz1 olustugu belirlenmistir. Tepkin emdirme silirecinde meydana gelen
tepkimelerle B4C faz1 tiiketilirken AlIB1,C, fazi olugsmakta ve bu faz olustuktan
sonra bir miktar C faz1 a¢iga c¢ikmaktadir. SisNg’tin Al ile girdigi tepkime
sonucunda agiga cikan Si ile B4C fazi tiiketilirken agiga ¢ikan C fazimnin,
tepkimeye girerek SiC olusturdugu diistintilmektedir.

SisNs—Al sisteminden farkli olarak, SisN4 fazi bu sistemde ancak kismi
olarak tiiketilirken, Al fazi ¢ok biiyiik oranda tiiketilmistir (Sekil 4.6). XRD tayini
sonucunda ylizey merkezli kiibik yapida oldugu i¢in olduk¢a siddetli doruk veren
bir faz olan Al fazmin siddetine bakildiginda bu fazin karma yapida ¢ok az
miktarda kaldigini, bu nedenle de siddetinin ¢ok diisilk oldugunu sdylemek
miimkiindiir. SigN4 fazi tamamen tiiketilmemisken yapida hala bir miktar Al
fazinin kalmis olmasi, yapida az miktarda kalmis olan Al fazinin emdirme
sirasinda olusan yeni seramik fazlarin igerisinde kilitlenip kalmig olabilecegine ve
dolayisiyla da SizN4 faziyla fiziksel olarak temas edemedigi i¢in tepkimeye

giremedigine isaret etmektedir.
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Sekil 4.6. 70bSN30B bilesimindeki gézenekli seramik biinyeye 2024 Al alagiminin 1400°C’de

emdirilmesiyle {iretilen karma yapinin XRD tayin sonucu

1450°C’de 2 saatte iiretilen 60bSN15B21S4C ve 66bSN10B20A4C karma
yapilarina ait XRD tayini sonuglart Sekil 4.7°de verilmektedir. Bu karma

yapilarda B4C fazinin tamamen tiiketildigi, mevcut fazlarin SiC, AIN, Al, Si,
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CuAl; ve SisN4 oldugu belirlenmistir. B4C fazinin tiiketilmesiyle hangi faz veya
fazlarin olustugu XRD analiziyle belirlenememistir. Karma yapida 70bSN30B
numunesiyle (Sekil 4.6) benzer sekilde SigN; fazinin sadece kismi olarak
tikketilmis oldugu belirlenmistir. 60bSN15B21S4C karma yapisinda baglangig
bilesiminde SiC bulundugu icin karma yapida SiC piklerinin 70bSN30B
numunesine oranla (Sekil 4.6) daha siddetli oldugu goriilmektedir (Sekil 4.7).
Ancak 66bSN10B20A4C karma yapisinda XRD tayini ile belirlenebilecek bir

miktarda SiC fazinin olusmadig1 belirlenmistir.
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Sekil 4.7. (a) 60bSN15B21S4C ve (b) 66bSN10B20A4C karma yapilarina ait XRD tayini

sonuglari

B-SisNs sisteminde tretilen 70bSN30B numunesinin SEM goriintiisii
incelendiginde karma yapinin genel olarak tiirdes denebilecek bir i¢yapiya sahip
oldugu goriilmektedir (Sekil 4.8). Ancak karma yapida f—Si3N, tozuna oranla ¢ok

daha ince bir tane boyutuna sahip olan B4C fazinin karistirma siireci asamasinda
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tane boyut farki nedeniyle yapida iyi bir sekilde dagitilamamis oldugu
goriilmektedir (Sekil 4.8).

70bSN30B numunesinin SEM ile igyapist incelendiginde tane boyutu
yaklagik olarak 40-50 pm’nin iizerinde olan ¢ok sayida tanenin varligi da dikkat
cekmektedir. 70bSN30B numunesinde Sekil 4.9°da gosterilmekte olan bdlgeden
EDX ile elementel haritalama yapilmistir (Sekil 4.10). SEM’de gri renkli olarak
goriilen tanelerin SizN4 oldugu belirlenmistir (Sekil 4.10). Baslangic B—SisN4
taneleri igerisinde boyutu kii¢iik olanlar Al alasimi igerisinde kolayca ¢oziinerek
tilketilirken, yapida genel olarak daha biiyiik tanelerin sadece kismi olarak
¢oziindiigii disiiniilmektedir. Kullanilan Al alasimiyla birlikte yapiya giren Fe,
Mn, Cu gibi agir elementlerin de genel olarak i¢cyapida es dagilimli olarak yer

aldig1 gozlemlenmistir (Sekil 4.8).

: Aglr meta'l'l?'er.v__jl “ :
- CuzFe;vh,

Sekil 4.8. 70bSN30B bilesimine sahip, 2024 Al alagimiyla, 1400°C’de 1 saatte iiretilen karma
yapiya ait geri yanstyan elektron mikroskobu goriintiisii (B4C adacig daire igerisinde,

cokeltiler ise ok ile gosterilmektedir)
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Sekil 4.9. 70bSN30B numunesinde haritalama yapilan bolge

Sekil 4.10. 2024 Al alagimiyla, 1400°C’de 1 saatte tretilen 70bSN30B numunesinde EDX ile
gergeklestirilen elementel haritalama goriintiilerinden bazilari. (a) Al, (b) Si, (¢) N ve
(d) O elementi
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B—Si3N; esasli 70bSN30B bilesimindeki biinyeye, 2024 Al alasimi,
1400°C’de 60 dakika emdirilerek iiretilen karma yapiya 5 kg yiik, 3 saniye
stireyle uygulanarak Vikers sertlik olgtimii gergeklestirilmistir. Alinan 5 6l¢iim
sonucunda 70bSN30B numunesinin sertligi 1318 + 121 kg/mm? olarak
belirlenmistir.

B—Si3N, esasli farkli bilesimlere sahip karma yapilara uygulanan 1sil
islem Oncesi ve sonrasi Olgiilen HVS sertlik degerleri emdirme sonrasi dlgiilen

sertlik degerleriyle kargilastirmali olarak Cizelge 4.15°de verilmektedir.

Cizelge 4.15. B-Si3N, esash karma yapilara uygulanan 1s1l islem 6ncesi ve sonras1 dlgiilen HV5

sertlik degerleri

Bilesim Emdirme sonras1* | 700°C’de 48 saat sonrasi* | 800°C’de 48 saat sonrasi*
kg/mm? kg/mm? kg/mm?
50bSN50B 589 + 72 1204 + 118 882 + 116
70bSN30B 1164 + 96 1097 + 50 1099 £ 154
90bSN10B — 731+131 462 + 172

bSN : B—Si3N,, S: SiC

* 1 5 6l¢limiin ortalamasi

50bSN50B numunesinin emdirme sonrasi sertligi 589 + 72 kg/mm? iken
700°C’de uygulanan 48 saatlik 1s1l islem sonrasinda bu deger yaklasik olarak iki
katma (1204 + 118 kg/mm?) ¢ikmustir. Ayni numuneye 800°C’de uygulanan 48
saatlik 1s1l islem sonrasinda ise, yine emdirme sonrasina oranla belirgin bir artig
saglanmasina karsmn (882 + 116 kg/mm?) 700°C’de uygulanan 1sil islemle elde
edilen sertlik degerine oranla ¢ok daha az iyilesme saglanmistir. Bunun nedeni
artan 1s1l islem sicakligiyla birlikte yapida daha fazla gézenek olugmasi olabilir.

70bSN30B numunesinin emdirme sonrasi sertligi 1164 + 96 kg/mm? iken
700 ve 800°C’de 48 saat siireyle uygulanan 1sil islemler sonrasinda karma yapinin
sertik degerinde anlamli bir iyilesme saglanamamis aksine bir miktar azalma
meydana gelmistir. Ozellikle 800°C’de uygulanan 48 saatlik 1s1l islem sonrasinda
sertik degerlerinin standart sapmasinda belirgin bir artisin meydana geldigi

belirlenmistir.
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90bSN10B numunesinin emdirme sonrast sertligi ¢entiklerin diizglin bir
sekilde c¢ikmamasi nedeniyle belirlenememistir. Bu karma yapiya 700 ve
800°C’de 48 saat siireyle uygulanan 1sil islemler sonrasinda sertik degerleri
oOlgiilebilmistir ancak bu degerlerin 500SN50B ve 70bSN30B karma yapilarina
oranla ¢ok daha diisiik oldugu belirlenmistir (Cizelge 4.15). Kullanilan B—Si3Ny
tozu B4C gibi kolayca Al ile tepkimeye girmemektedir. 500SN50B, 70bSN30B
ve 90bSN10B karma yapilar1 igerisinde en az B4C igeren bilesim 90bSN10B
oldugu i¢in bu karma yapinin sertligi en diisliktiir. Tepkimeye girmeden kalan ve
olduk¢a yumusak olan Al fazi miktari en fazla olan karma yap1 90bSN10B’dir ve
kullanilan B—Si3N4 tozu da hem nispeten ¢ok yiiksek bir sertlige hem de kaba tane
boyutuna sahip oldugu i¢in emdirme sonrasinda sertlik 6l¢limlerinde diizgiin izler
elde edilememistir. Ancak emdirme sonrasi uygulanan 1sil islem siirecinde hem
B—SisN4 hem de B4C fazlarn1 Al ile tepkimeye girerek seramik faz hacim kesrini
arttirdig1 i¢in emdirme sonrasi sertlik dl¢limii miimkiin olmustur. Ancak Al ile
tepkimeye girme egilimi ¢ok daha yiiksek olan B4C fazinin miktar1 90bSN10B
karma yapisinda en az oldugu igin 1s1l islem sonrasi sertlikte gozlemlenen artig da
en az bu karma yapida olmustur.

70bSN26B4C karma yapisinin HVS sertlik degeri Cizelge 4.16°da
sunulmaktadir. 70bSN30B karma yapisinin ortalama HVS sertik degeri 1164 + 96
kg/mm? iken, 70bSN26B4C karma yapisinin sertligi 1431 + 148 kg/mm? olarak
belirlenmistir. Elde edilen bu deger, seramik—metal karma yapilart i¢in olduk¢a
yiiksek bir degerdir. Bilesime katilan C’nin 70bSN26B4C yapisinda tepkimelerle
aci1ga cikan serbest Si ile tepkimeye girip in—situ SiC olusturdugu, bu durumun
seramik faz miktarini arttirip, metal faz miktarmi azalttigi ulasilan bu sertlik
degeriyle dogrulanmaktadir. Ayrica yapida yeni olusan SiC faziyla birlikte
seramik fazlarin yapi1 igerisinde daha tiirdes dagiliminin saglanmasmin da

sertligin artmasina katki sagladig: diistiniilmektedir.
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Cizelge 4.16. 70bSN26B4C karma yapisinin dlgiilen HV5 sertlik degeri

Sertlik
Bilesim )
kg/mm
70bSN26B4C 1431 + 148

B: B4C, bSN: B-SisN, ve C: aktif karbon

4.4.2.SiC-B4C esash karma yapilar

SiC-B4C ve SiC-B4C-SizN; bilesimlerindeki kalinligi ~6 mm olan
biinyelerle gerceklestirilen emdirme ¢alismalarinda, emdirme siiresi 1 saat olarak
secilmistir. Tasarlanan bilesimlerle gergeklestirilen emdirme ¢alismalar1 sonucu

belirlenen en diisiik tam emdirme sicakliklar1 Cizelge 4.17°de sunulmaktadir.

Cizelge 4.17. Uretilen karma yapilar icin belirlenen en diisiik tam emdirme sicakhigi (pelet

kalinligt ~6 mm)

Bilesim Emdirnlec sicakhigi
50kS50iB 900
50iS50iB 1050
35iS35iB30SN 1100
30iS30iB40SN 1100

B: B4C, S: SiC, SN: a-Si3N,, i: ince ve k: kaba

SiC-B,C-Al ve SiC-B4sC-SisNs—Al sistemlerinde uretilen bazi karma
yapilarin yiginsal yogunluk ve acik gozenek miktarlar1 Cizelge 4.18°de
sunulmaktadir. Uretilen seramik-metal karma yapilarin yigmsal yogunlugu
bilesime bagli olarak 2,6-2,9 glem®, acik gozenek miktarlariysa %0,7-1,6
araliginda degismektedir.

Karma yapi bilesiminde diisiik yogunluga sahip olan B4C (2,52 g/cm®)
miktar1 azalip, SisN4 (3,20 g/cm®) miktari arttikga yigmsal yogunlugun da arttig:
gozlenmektedir. Uretilen 50kS50iB ve 50iS50iB karma yapilarinin yigimsal
yogunluklar1 karsilagtirildiginda ince SiC kullanilan numunenin yiginsal
yogunlugunun biraz daha diisiik oldugu (Cizelge 4.10) goriilmektedir. Bunun iki
farkli nedeni olabilir: (i) SiC tane boyutunun azalmasiyla birlikte SiC—Al arasinda
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meydana gelen tepkime hizinin artmasi ve SiC’ye oranla daha diisik bir
yogunluga sahip olan AlLCs (2,97 glem®) fazinin yapida daha ¢ok miktarda
Olusmasi. (i1) 50iS50iB numunesinin yas yogunlugunun, 50kS50iB’ye oranla ¢ok
daha diisiik olmasi. Bu nedenle 50iS50iB karma yapisinda SiC fazina oranla
yogunlugu daha diisiik olan Al alasimi (2,72 g/cm®) cok daha fazla bulunmaktadr.
Bu nedenle de karma yapinin yiginsal yogunlugu daha diisiik olmaktadir.

Cizelge 4.18. Uretilen SiC-B,C esasli karma yapilarin yiginsal yogunluk ve acik gdzenek

degerleri
Bilesim Ylglnsz;l/g'%gsunluk* Acgk g(g:enek*
50kS50iB 2,74+0,01 1,40 £0,32
50iS50iB 2,69+0,02 1,54+£0,16
35iS35iB30SN 2,82+0,00 0,93+0,05
30iS30iB40SN 2,85+0,00 0,77 £0,08

B: B4C, S: SiC, SN: a—SizN,, i: ince ve k: kaba

* 1 3 Ol¢limiin ortalamast

SiC-B4C-Al sisteminde hazirlanan 50iS50iB  bilesiminde farkli
sicakliklarda 1 saat siireyle tepkin emdirme siireciyle iiretilen karma yapilara ait
XRD tayin sonuglar1 Sekil 4.11’de sunulmaktadir. Gergeklestirilen XRD tayiniyle
1050°C gibi diisiik bir sicaklikta bile Al4C3 fazinin 6nemli bir oranda olustugu
belirlenmigtir. Olugsan bu fazin miktarmin artan sicaklikla birlikte tepkime
kinetiginde meydana gelen degisime bagl olarak hafif bir artis gdstermekte
oldugu gorilmektedir (Sekil 4.11). SiC fazinin Al alasimi igerisinde ¢oziinmesi
sonucu yapida serbest Si agiga ¢ikmakta ve alagim igerisinde bulunan C atomlar1
Al atomlariyla tepkimeye girerek Al,Cs fazini olusturmaktadir [191, 192]. Buna
bagli olarak da yapida B4C’nin Al ile tepkimesi sonucu olusan AI3BC fazinin
belirgin miktarda artan sicaklikla azaldig1 gozlenmektedir (Sekil 4.11). Tepkime
tirlinlerinden biri olan AIB1,C; fazinin, B4C ile ayni yapiya sahip oldugu ve
B4C’nin yliksek sicaklik kat1 ¢ozeltisi oldugu ve sadece yiiksek sicakliklarda
olustugu (>1200°C) bilinmektedir [39] (Sekil 4.11-c).
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Sekil 4.11. 50iS50iB bilesiminde (a) 1050°C, (b) 1200°C ve (¢) 1300°C’de iiretilen karma
yapilara ait XRD tayin sonuglari

Arslan ve Kalemtas [195] tarafindan gerceklestirilen bir ¢aligmada SiC—
B,C-Al sisteminde kaba B4C tozu kullanilarak emdirme sicakliginin 900°C’ye
kadar distirtilebildigi ve bu sicaklikta yapida AlsCs fazinin sézkonusu emdirme
kosullarinda olugmadigi bildirilmektedir. Sekil 4.12°de farkli sicakliklarda
50kS50iB  bilesiminde iretilen karma yapilarin XRD tayin sonuglar
sunulmaktadir. 900°C’de karma yapida Al4Cs; fazinin olusmadigi ancak ayni
bilesimde 1000°C ve 1050°C’de iiretilen karma yapilarda Al4C3 fazinin olustugu
belirlenmistir. 50kS50iB bilesiminde iiretilen karma yapilarda da 50iS50iB
bilesiminde {iiretilen karma yapilarda oldugu gibi dnemli miktarda Al3BC fazinin

olustugu belirlenmistir.
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Sekil 4.12. 50kS50iB bilesiminde (a) 900°C, (b) 1000°C ve (c) 1050°C’de iiretilen karma
yapilara ait XRD tayin sonuglari

1050°C’de iiretilen 50kS50iB ve 50iS50iB bilesimindeki karma yapilarda
olusan Al4C; fazinin pik siddeti karsilastirildiginda ince SiC kullanilan karma
yapida Al4C3 fazinin daha fazla olustugu goriilmektedir (Sekil 4.11).

SiC-B4C-Al sisteminde ince SiC kullanilan karma yapilarda Al,C; fazinin
olusumunun engellenmesi i¢in SiC-B4C-SizN4-Al sistemi tasarlanmigtir. Sisteme
giren SisNg fazi Al,Cs olusumunun engellenmesine iki farkli sekilde katki
saglamaktadir: (i) Al ile tepkimeye girerek AIN fazim1 olusturmaktadir. Bu
durumda sistemde SiC’nin ¢6ziinmesi sonucu agiga ¢ikan C ile tepkimeye girecek
Al fazinin miktar1 azalmaktadir. (ii) Sistemde Al4C3 faz1 olustuktan sonra Al,Cs

faz1 ile SizNy4 faz1 tepkimeye girerek sistemde SiC fazini olusturmaktadir.
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401S40iB20SN bilesiminde farkli sicakliklarda iiretilen karma yapilarin
XRD tayin sonuglart Sekil 4.13’de verilmektedir.

O Si & AIBLC,
e Al N CuAl,
A SiC ¢ AlBC

A B.C 4 AlC,
O AIN

Goreceli Siddet

(b)

20 25 30 35 40 45 50
26 (°)

Sekil 4.13. 40iS40iB20SN bilesiminde (a) 1050°C ve (b) 1300°C’de iiretilen karma yapilara ait
XRD tayin sonuglari

40iS40iB20SN bilesiminde kullanilan %20 SisNg’iin Al,C3 fazinin
olusumunu tamamen engellemekte yetersiz kaldigi belirlenmistir. Sisteme katilan
SizNg’lin yapida Al ve/veya Al4Cs ile tepkimeye girerek Si, SiC ile AIN fazlarim
olusturdugu ve tamamen tiikendigi belirlenmistir (Sekil 4.13). Kullanilan SizNg4
miktart yetersiz geldigi i¢in yapidaki mevcut AlysC; fazinin tamam
tilketilememistir. SisNs’lin yapida Al ile tepkimeye girerek Si ve AIN fazlarim

olusturmasina iliskin tepkime (3.8)’de sunulmustur.
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35iS35B30SN bilesiminde 1100, 1200 ve 1300°C’de tiretilen karma
yapilarin bilesimleri incelendiginde artan sicakliga bagl olarak yapida olusan

Al,C3 fazinin miktarinda belirgin bir azalma meydana geldigi belirlenmistir
(Sekil 4.14).
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Sekil 4.14. 35iS35iB30SN bilesiminde (a) 1100°C, (b) 1200°C ve (c) 1300°C’de iiretilen karma
yapilara ait XRD tayin sonuglari

Sekil 4.15’de 30iS30B40SN bilesiminde 1100, 1200 ve 1300°C’de
tiretilen karma yapilarin XRD tayin sonuglari verilmektedir. Artan SizNg
miktariyla birlikte yapida SisNg ve Al4C; fazlarinin fiziksel olarak karsilagsma
olasilig1 daha da yiiksek oldugu i¢in 6zellikle 1200 ve 1300°C’de iiretilen karma
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yapilarda ancak eser miktarda Al,C3 fazinin bulundugu belirlenmistir (Sekil 4.15).
SizN4 ve Al4Cs arasinda gergeklesen tepkime (3.11)’de sunulmustur.
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Sekil 4.15. 30iS30iB40SN bilesiminde (a) 1100°C, (b) 1200°C ve (c) 1300°C’de iiretilen karma
yapilara ait XRD tayin sonuglari

Sekil 4.16’da o-SisNs baslangic tozu ile ve 1300°C’de firetilen
30iS30B40SN, 35iS35B30SN ve 40iS40B20SN karma yapilarina ait XRD tayin
sonuclar1 karsilagtirmali olarak verilmektedir. Acik¢a goriildiigii iizere 1300°C’de
tiretilen karma yapilarin hepsinde SisN; fazi tamamen tiikenmistir. Buna karsin
karma yapilarda artan SizN4 miktarina bagli olarak XRD tayin sonuglarinda AIN
miktarmin da belirgin bir sekilde arttigi goriilmemektedir. Ancak tepkimeler

sonucunda tiiketilen SisN4 fazindan agiga ¢ikan N’nin ne Al ne de Si metalleri
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igerisinde bir ¢oziiniirliigii sozkonusu olmadigi igin (Sekil 3.30) azotun tamaminin

AIN olusumunda harcandigi diisiiniilmektedir (Sekil 4.16).
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Sekil 4.16. (8) o-SisN; baslangic toz ve 1300°C’de 2024 Al alasimiyla (iretilen,

(b) 30iS30B40SN, (c) 35iS35B30SN ile (d) 40iS40B20SN karma yapilarina ait XRD

tayin sonuglar1

Gergeklestirilen XRD tayinleri sonucunda SisNs ve B4C’nin Al ile
tepkimeye girdigi, B4C’nin Al ile tepkimeye girip sistemde AIlsBC fazini
olusturdugu, SisNg’iin ise AIN ve serbest Si fazlarini olusturacak sekilde
tepkimeye girmekte oldugu belirlenmistir.

SisNg ve B4C ile Al’'nin dogrudan temas saglayabilmesi igin sirasiyla
SiO; ve B;0; yiizey oksit tabakalarinin tane ylizeylerinden Al ile tepkimeye
girerek uzaklasmis olmasi gerekmektedir. Al igerisinde O ¢Oziiniirligi oldukga

diisik oldugu (Sekil 3.27) igin de yiizey oksit tabakalar1 Al igerisinde
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¢Oziindiikten sonra daha kararli olan Al,O3 seramik fazi olusmaktadir. Ancak bu
karma yapilarda, gerc¢eklestirilen XRD tayinlerinde Al,O3 fazina rastlanmamustir.
Bunun nedeni olusan Al,O3 fazinin miktarca diisiik olmasi olabilir.

Emdirme c¢alismalarinda kullanilan B4C ya da SiC tozlarinin Al ile
tepkimesi veya Al igerisinde ¢oziinmesi durumunda sistemde ortaya ¢ikan serbest
C varliginda (3.9) ve (3.10)’de verilen sirasiyla Al4C3 ve SiC fazlariin olusmasi
termodinamik olarak olasidir.

SiC-B4C-Al sisteminde 1050°C’de iiretilen 50iS50iB ve 900°C’de
tiretilen 50kS50iB karma vyapilarina ait SEM goriintileri  Sekil 4.17°de
karsilagtirmali olarak sunulmaktadir. Goriildiigi tizere 501S50iB karma yapisinda
olduke¢a ince bir i¢cyap1 sozkonusudur. S0kS50iB karma yapisinda da kaba SiC
taneleri disinda i¢yap1 olduk¢a ince oldugundan, SEM—EDX ile bu sistemlerde
kimyasal tayin yapmak anlamli degildir. Kullanilan kaba SiC tanelerinin etrafinda
olduk¢a ince ve bilesimi SiC’den farkli bir fazin, yogun bir tabaka seklinde
bulundugu goriilmektedir (Sekil 4.17-b). Kaba SiC tanelerinin Al igerisinde
¢oziinmeye basladigt ve gozlemlenen bu tabakanin Si fazina ait oldugu
diistiniilmektedir. Her iki yapmin da oldukc¢a yogun oldugu ve Al alagimindan
gelen agir elementlerin igyapida genel olarak birka¢ um boyutunda parlak beyaz
renkli &bekler halinde bulundugu belirlenmistir (Sekil 4.17). Ince SiC tozuyla
hazirlanan karma yapida B4C tanelerinin dagiliminin nispeten daha tiirdes oldugu
belirlenmistir.

Sekil 4.18’de ise 1100°C’de iiretilen 30iS30iB40SN ve 900°C’de iiretilen
30kS30iB40SN karma yapilarina ait SEM goriintiisii Karsilastirmali olarak
sunulmaktadir. Goriildiigii lizere {iretilen karma yapilar genel olarak diizenli ve
baslangi¢ kaba SiC taneleri disinda oldukga ince taneli bir yapiya sahiptir. Kaba
SiC tozundan iiretilen 30kS30iB40SN karma yapis1 (Sekil 4.18-b) ayn1 sicaklikta
tiretilen 50kS50iB (Sekil 4.17-b) numunesiyle karsilastirildiginda bu yapida SiC
taneleri etrafinda gozlemlenen ve SiC tanelerinin ¢oziinmeye bagladigini

gosterdigi diisiiniilen tabakanin ¢ok daha ince oldugu gézlemlenmektedir.
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Sekil 4.17. (a) Ince SiC tozundan, 1050°C’de iiretilen 50iS50iB ve (b) kaba SiC tozundan,
900°C’de iiretilen 50kS50iB karma yapilarina ait SEM goriintiisii
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Sekil 4.18. (a) Ince SiC tozundan, 1100°C’de iiretilen 30iS30iB40SN ve (b) kaba SiC tozundan,
900°C’de iiretilen 30kS30iB40SN karma yapilarina ait SEM goriintiisii

30kS30iB40SN karma yapisinda kullanilan SizN,4 fazinin da sistemdeki Al
faz1 ile tepkimeye girmesinin 30kS30iB40SN karma yapisinda (Sekil 4.17—b) SiC
taneleri etrafinda gézlemlenen tabakanin ¢ok daha ince olmasima neden oldugu
diistiniilmektedir. Bu durumun ii¢ farkli yoldan SiC tanelerinin ¢dziinmesini

azaltacagi diistiniilmektedir: (i) SisNs—Al tepkimesi sonucunda sistemdeki Al fazi
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miktarca azalmaktadir. Tiiketilen 1 mol SizN, faz1 4 mol Al fazinin tiikenmesini
saglamaktadir. Boylece SiC—Al temas miktar1 da azalacaktir. (ii) Karma yapida
olusan AIN fazi SiC—Al temasmi engellemekte fiziki bir engel gibi davranarak
SiC tanelerinin ¢oziinmesini yavaslatarak, ayni kosullarda ¢6zlinen SiC miktarinin
azalmasini saglayacaktir. Kullanilan SizN4 toz boyutu SiC’e oranla ¢ok daha
yiiksek bir yiizey alanina sahip oldugu i¢in olusan AIN fazinin tiirdes olarak
yapida dagilimi nispeten daha kolay olacaktir. (iii) SizN4—Al tepkimesi sonucu
tilkketilen 1 mol SizN4 fazina karsilik sistemde 3 mol Si metali aciga ¢ikmaktadir.
Olusan Si miktar arttikga, Al alasimi igerisindeki Si derigimi de artacagi i¢in SiC

tanelerinin Al alagimi igerisinde ¢Oziinmesi i¢in sistemin itici giicli azalacaktir.

4.4.3. AIN esash karma yapilar

AIN-B4C sisteminde emdirme siiresi 1 saat sabit tutularak ¢alismalar
yapilmis ve ~6 mm kalinliktaki numunelerde tam emdirmenin saglandigi en diisiik
sicakliklar belirlenmistir (Cizelge 4.19). Kaba AIN tozuyla 80kA20iB bilesiminde
tam emdirme saglanirken ayni oranlarda ince AIN ile hazirlanan 80iA20iB
bilesiminde tam emdirme saglanamamustir. Ayrica AIN miktar1 >%80 olan karma
yapilarda sozkonusu yas yogunluklarda ne ince, ne de kalin AIN tozlar

kullanildiginda, 1400°C’de 1 saatte emdirme miimkiin olmamistir.

Cizelge 4.19. AIN esasli karma yapilar igin 1 saatlik sabit emdirme siiresinde belirlenen en diisiik

tam emdirme sicaklig1

Sicaklik
Bilesim
°C
50kA50iB 950
50iA50iB 950
70kA30iB 1000
70iA30iB 1200
80kA20iB 1200

A AlN, B: B,C, k: kaba ve i: ince

160



AIN-B4C-Al sisteminde smir kosullarda iretilen karma yapilarin
yigmsal yogunluk ve acik gozenek degerleri Cizelge 4.20°de sunulmaktadir.
Karma yapilarin bilesimine ve elde edilen yas yogunluk degerine bagli olarak,
yiginsal yogunluk degerlerinin 2,6-2,8 g/cm3 ve acik gozenek miktarinin ise

%1,1 — 6,4 arasinda degistigi belirlenmistir.

Cizelge 4.20. Uretilen AIN-B,C-Al karma yapilarimin yiginsal yogunluk ve agik gdzenek

degerleri
Bileim Yiginsal Y03gunluk Acik Gozenek
g/cm %
50kA50iB 2,76 £ 0,01 1,07£0,25
50iA50iB 2,78+ 0,01 1,29+0,14
70kA30iB 2,79+0,01 1,22 £ 0,09
70iA30iB 2,61+£0,01 6,36 £ 0,60
80kA20iB 2,66 £0,01 7,00 £ 0,64

A AIN, B: B.C, k: kaba ve i: ince

AIN esaslt bilesimlerde kullanilan kaba AIN miktarinin %50°den %70°e
¢ikarilmast durumunda agik gozenek miktarinin belirgin bir sekilde degismedigi
ancak kaba AIN miktar1 %80’e ¢ikarildiginda acik goézenek degerinin %1 ’lerden
%7’lere ¢iktig1 belirlenmistir. Bunun iki temel nedeni olabilir; (i) artan AIN hacim
kesriyle, ince B4C tozlarinin yapida tiirdes olarak dagitilmasinin daha da gii¢ hale
gelmesi ve (b) kullanilan B4C miktarinin, mevcut AIN tanelerinin etrafini tiirdes
bir sekilde sarmaya yetmeyecek miktarda olmasi. Ince B4C tozlarmnim bulunmadigi
bolgelerde Al alasimmin AIN fazimi 1slatmamasi nedeniyle kaba AIN taneleri
arasinda nispeten biiylik gozenekler kalmaktadir ve bu durum da agik gozenek
miktarin1 arttirmaktadir. Igyap: incelemeleri kisminda gerceklestirilen SEM
incelemeleri bu durumu destekler veriler saglamistir. A¢ik gézenek miktar1 %70
AIN iceren karma yapida %50 AIN igerene oranla 5 kat artig gdstermis ve
~%6’lara ¢ikmistir. AIN fazinin tane boyutu diisiince yiizey alani arttig1 igin,
miktar1 azalan B,4C tozlariyla AIN tozlarinin tiirdes bir sekilde ¢evrelenmesi gerek

siire¢ kosullari, gerekse fiziki sebeplerden giiclesmistir. Bu nedenle de Al
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alasiminin yapida bazi AIN o&beklerinin i¢ kisimlarina sizamadigi ve yapida

yiiksek miktarda gézenek kaldig1 diisiiniilmektedir.

AIN-B,C-Al sisteminde smir sicakliklarda iiretilen karma yapilara ait

XRD tayinleri incelendiginde bilesimde artan B4C miktariyla birlikte olusan

Al3BC miktarinin da belirgin bir sekilde arttigi ancak B—SisN4 esashi sistemlerin

aksine AIN-B4C-Al sisteminde hi¢bir numunede B4C fazimin tamaminin

tiiketilmemis oldugu belirlenmistir (Sekil 4.19).

Al ® B,C A
Cusl, @ AN 0O °
ALBC &
0 L
- °
o A o o
moR . mpa) 1 ¢ N
ol
| I‘I | |‘I| A ||I
% PP W | SN, | R A S A )
%ﬁ || r| ||||I|
5 L) A |
= I N N A/ I'L--u"‘u'*l ! ‘Ik___._._r _A_.,-*JJ e e ()
o
I T
NSy, WYV | Y
M Mo L’AL) (e)
20 25 30 33 40 43 30
28

Sekil 4.19. Sinir sicakliklarda 2024 Al alagimiyla fiiretilen (a) 50cA50iB, (b) 80kAZ20iB,

sonuglari

(c) 70iA30iB, (d) 70kA30iB ve (e) 50iA50iB karma yapilarina ait XRD tayin
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950°C’de tiretilen 50kA50iB numunesinin farkli biiylitmelerdeki kirik
yiizey SEM goriintiileri Sekil 4.20°de verilmektedir. Genel olarak mikroyapinin
diizenli ve yogun oldugu, seramik fazlarin gevrek (Sekil 4.20—), metal fazlarin
ise siinek (Sekil 4.20-d) bir sekilde kirildign gdzlenmistir. Igyapida bazi
gozeneklerin bulundugu da (Sekil 4.20-a ve b) kirik yilizey incelemelerinde
belirlenmistir. Ince B4C tozlarmin bulunmadigi bdlgelerde Al alasimmin AIN
fazin1 1slatmamasi1 nedeniyle kaba AIN taneleri arasinda nispeten biiyiik

gozeneklerin kaldigi, bunun da agik gézenek miktarini arttirdigy diisiiniilmektedir.

Sekil 4.20. 950°C’de iiretilen 50kA50iB karma yapisinin (2)250 X, (b) 1 kX, (¢) 10 kX ve
(d) 25 kX biiyiitmelerdeki kirik yiizey SEM goriintiileri

1000°C’de iiretilen 70kA30iB numunesinin farkli biliylitmelerdeki kirik
yiizey SEM goriintiileri ise Sekil 4.21°’de sunulmaktadir. Bu numunenin de
950°C’de iiretilen 50kAS50iB numunesi ile benzer o6zelliklerde oldugu
gozlenmistir. Numunede yer yer tane sinirlari boyunca Al fazinin siireklilik

gosterdigi saptanmustir (Sekil 4.21).
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Sekil 4.21. 1000°C’de iretilen 70kA30iB karma yapisinin (2)500 X, (b) 5 kX, (c) 10 kX ve
(d) 25 kX biiyiitmelerdeki kirik yiizey SEM goriintiileri

AIN-B,C-Al sisteminde kaba AIN tozlar1 kullanilarak iretilen karma

yapilarin dlglilen HVS sertlik degerleri Cizelge 4.21°de sunulmaktadir. Emdirme

sonrasi sertlik degerlerinin 292—-265 kg/mm2 arasinda oldugu, 1s1l islem sonrasi

ise bu degerin 795 kg/mmz’ye kadar ¢iktig1 belirlenmistir.

Cizelge 4.21. Uretilen karma yapilarin dlgiilen HVS sertlik degerleri

HV5
Bilesim kg/mm?
Emdirme sonrasi *Is1l islem sonrasi
50kA50iB 365+ 27 795 + 61
50fA50iB 292+6 706 £ 125
70kA30iB 299+7 639 + 38
70iA30iB 333+13 441 + 32

A : AIN, B: B,C, i: ince ve k: kaba

* : Emdirme sonras1 900°C’de 12 saat 1s1l iglem uygulandiktan sonra
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AIN-B4C-Al sisteminde ince AIN tozlar1 kullanilarak 50AIN50B,
60AIN40B ve 70AIN30B bilesimlerinde sirasiyla 1050°C—30 dakika, 1100°C-10
dakika ve 1200°C—-10 dakikada hazirlanan karma yapilara 5 veya 3 kg yiikiin, 3 s
uygulanmasi sonucu elde edilen sertlik degerleri Cizelge 4.22’de sunulmaktadir.
S0AIN5S0B ve 60AIN40B karma yapilarinda uygulanan yiikiin 70AIN30B’ye
oranla daha yliksek olmasina ragmen elde edilen izlerin bu numunelerde daha
diizgiin oldugu belirlenmistir. Buna ilave olarak, bilesimde artan AIN miktariyla
sertligin azaldigi belirlenmigtir. Ayrica saf AIN ve ince pasiflestirilmis B4C
kullanilarak tiretilen AIN esasli karma yapilarin sertliginin o—SisN4 kullanilarak
tiretilen AIN bazli karma yapilara oranla ¢ok daha diisiik oldugu belirlenmistir.
0—Si3Ns kullanilarak tretilen karma yapilarda (i) Al ile kullanilan o—SizNg4
fazinin tepkimeye girmesi sonucunda olusan AIN seramik fazinin dagiliminin
daha tlirdes olmasi. (i1) olusan AIN fazmnin tane boyutunun tepkime sonucu
olusmasi nedeniyle ¢ok ince (< 1 um) olmasi, o—SizN4 kullanilarak tiretilen AIN
bazli karma yapilarin saf AIN ve ince pasiflestirilmis B4C kullanilarak iiretilen

karma yapilara oranla daha sert olmasini saglamaktadir.

Cizelge 4.22. AIN ve ince pasiflestirilmis B4C ile hazirlanan karma yapilara 5 kg yikiin, 3 s
uygulanmasi sonucu elde edilen sertlik degerleri (S0AINS0B, 1050°C-30 dk;
60AIN40B, 1100°C-10 dk; 70AIN30B, 1200°C-10 dKk)

Sertlik** Sertlik** Sertlik**
Bilesim ) Bilesim ) Bilesim )
kg/mm kg/mm kg/mm
50A50B 241+8 60A40B 223+5 70A30B 163 +12
A: AIN, B: B,C

*: 5 dlglimiin ortalamasi, # : uygulanan yiik 5 kg, + : uygulanan yiik 3 kg

4.4.4.SiC esash karma yapilar

SiC sisteminde a—SizN4 seramigi kullanilarak 1slatma saglanan SiC esaslt
bilesimlerle tam emdirme saglanmasi i¢in, uygun yas yogunlukta calisilmasi
durumunda, %10 oraninda a—Si3N4 tozunun kullanilmasinin dahi yeterli oldugu

belirlenmistir (Cizelge 4.23).
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Cizelge 4.23. SiC-Si3N;—Al sisteminde emdirme galismalar

Emdirme
Bilesim Sonu¢
sicakhidy ve siiresi
70S30SN 1100°C — 2 saat Tam emdirme
50S50SN Tam emdirme
70S30SN 1200°C — 4 saat Tam emdirme
90S10SN Tam emdirme
70S30SN Tam emdirme
50S505N 1400°C — 3 saat Tam emdirme

S: S|C, SN: Q—Si3N4

SiC-SizNs—Al sisteminde iiretilen karma yapilarin yiginsal yogunluk ve
acik gozenek miktarlar Cizelge 4.20°de sunulmaktadir. Uretilen karma yapilarm
yigmsal yogunlugunun ~3 glcm® ve gozenek miktarinin ise < %1,3 oldugu
belirlenmistir. SiC, SizN4 ve AIN seramiklerinin yogunlugu (Cizelge 1.4) birbirine
yakin oldugu i¢in bilesime ve emdirme kosullarina bagli olarak karma yapilarin

yiginsal yogunlugunda dnemli bir degisimin meydana gelmedigi belirlenmistir.

Cizelge 4.24. SiC-Si3N,~Al numunelerinin yiginsal yogunluk ve agik gozenek miktarlar

Yiginsal Yogunluk Acik Gozenek
Bilesim Emdirme sicaklik ve siiresi 3
g/lcm %
50S50SN* 1200°C — 4 saat 2,98 £0,03 0,87 +0,16
70S30SN* 1200°C — 4 saat 2,93 1,21
70S30SN* 1400°C — 3 saat 3,01 0,83
90S10SN* 1200°C — 4 saat 2,99 +£0,01 0,85+0,11

S: S|C, SN: (X,—SigN4

* : 3 §leiimiin ortalamasi, * : tek numune

SiC esasli bilesimlerde emdirmenin a—SizN4 faziyla Al arasinda meydana
gelen tepkimeyle yiiridigi, elde edilen karma yapinin SiC-AIN-AI-Si
bilesiminde oldugu ve SizNs fazinin SizNs—Al sisteminde oldugu gibi tamamen
tiketilmis oldugu belirlenmistir (Sekil 4.22). SiC-Al ve SiC-B,C-Al
sistemlerinde 1000°C gibi diisiik sicakliklarda bile Al4C3 fazinin olustugu
belirlenirken, SiC-Si3sNs—Al sisteminde Sekil 4.22’de goriildiigii tizere 1400°C’de
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3 saat gibi uzun bir emdirme siireci sonrasinda bile sistemde Al4C; fazinin

olusmadig1 belirlenmistir.

® SiC
O Si o
A Al
A AIN
o [ ]
|:| J ‘
A. A
A | O
o e & A O A

Goreceli Siddet

S

19 24 29 34 39 44 49 54 59

20

Sekil 4.22. 70S30SN bilesimindeki gozenekli biinyelere 7075 Al alagiminin (a) 1400°C-3 saat,
(b) 1200°C-3 saat ve (c) 1100°C-2 saat emdirilmesiyle tiretilen karma yapilarin XRD

tayin sonuglari

Sekil 4.23’de kaba SiC tozuyla hazirlanan 50S50SN karma yapisinin
farkli biiytitmelerdeki kirik yiizey SEM goriintiileri sunulmaktadir. SiC tanelerinin
karma yapida genel olarak tiirdes dagilimli oldugu ve yapinin olduk¢a yogun
oldugu belirlenmistir (Sekil 4.23). Kullanilan SizNs fazinin Al ile tepkimesi
sonucu olusan AIN tanelerinin olduk¢a ince oldugu ve kaba SiC tanelerinin

etrafindaki Al alagimi i¢erisinde gomiilii oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.23. Kaba SiC tozuyla, 1200°C’de 4 saatte iiretilen 50S50SN karma yapisinin (2)2,5 kX ve
(b) 10 kX biiyiitmelerdeki kirik yiizey SEM goriintiileri

SiC-Si3sNs—Al sisteminde, %75SiC—%25Si3sN, bilesiminde {retilen ve
ultrasonik yontemle oOzellikleri belirlenen numunelerin  kirik yiizey SEM
goriintlileri Sekil 4.24’de sunulmaktadir. Numunede de kullanilan kaba SiC
tanelerinin gevrek bir sekilde kirtlldigi, tanelerin arasinda yer alan ve Al & AIN
fazlarin1 igeren tane sinirlarinda ise siinek ve gevrek kirilmalarin birlikte
gerceklestigi gozlemlenmistir. Kaba SiC tanelerinin arasinda yer alan bolgelerde
AIN olmast muhtemel ince seramik tanelerin varligit SEM goriintiilerinde agikca
goriilmektedir. Ancak tane boyutunun inceligi dolayisiyla bu sistemde parlatilmig
yiizeylerde herhangi bir EDX ¢alismasi yapilamamistir. Ince B4C tozlar
kullanilarak 1slatma saglanan AIN-B4C—-Al sisteminde oldugu gibi, SizNg4
kullanilarak 1slatma saglanan SiC—SizN4s—Al sisteminde de 1slatmay1 saglayan ince
taneli fazin (SizNs tozlarinin) yeterince iyi dagitilamamasindan dolayr kaba SiC
taneleri arasinda nispeten biiyiik gozeneklerin kaldigi, bunun da agik gdézenek
miktarini arttirdigi diistiniilmektedir (Sekil 4.24—a ve d).

SiC-Si3Ns—Al sisteminde {retilen numunelerin  Rockwell sertlik

Olctimleri sonucu elde edilen degerler Cizelge 4.25°de sunulmaktadir.
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Sekil 4.24. SiC**-Si;N,~Al karma yapisinm (a) 500 X, (b) 5 kX, (c) 10 kX ve (d) 10 kX
biiyiitmelerdeki kirik ylizey SEM goriintiileri

Cizelge 4.25. SiC-Si3N,~Al karma yapilarinin Rockwell 15N 6l¢egine gore yapilan sertlik 6l¢iim

sonuglari
Bilesim Emdirme sicaklik ve siiresi Rockwell 15N
70S30SN 1100°C — 2 saat 87,8+ 1,4
50S50SN 1200°C — 4 saat 93,6+ 0,3
90S10SN 1200°C — 4 saat izler diizgiin olmadigindan
Sl¢iim alinamad
70S30SN 1400°C — 3 saat 86,6+13

S: SlC, SN: G,—Si3N4

4.4.5. Ultrasonik yontemle karma yapilarin incelenmesi

Ultrasonik yontemle 6zellikleri incelenen, seramik—metal karma yapilarin

iretim kosullar1 Cizelge 4.26’da sunulmaktadir. Bu karma yapilarin Arsimet

yontemiyle belirlenen yigmsal yogunluk ve % agik gozenek miktarlar ise
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Cizelge 4.26°da verilmektedir. Olgiimii yapilan tiim seramik—metal karma
yapilarda mevcut agik gbzenek miktar1 %2’nin altindadir (Cizelge 4.27).

B4C—Al sisteminde iiretilen karma yapi, emdirme sonrast Ar ortaminda
700°C’de 48 saat 151l isleme tabi tutulmustur. Bu numune disindaki seramik-metal

karma yapilara emdirme sonrasi herhangi bir 1s1l islem uygulanmamastir.

Cizelge 4.26. Ultrasonik yontemle 6zellikleri belirlenen numunelerin {iretim kosullar1 ve boyutlari

Emdirme Sicakhig1 Emdirme Siiresi Numune Boyutlar:

Karma Yap1
°C saat cmxcmxcm

B,C-AI* 1200 1/6 5x5x1
SisN~Al" 1200 20 35x35x1
Sic™_Sj,N,~Al 1400 1 5x5x1,1
Sic®-_Sj,N,~Al 1400 1 5x5x1,1
Si;N,~SiC-B,C-Al 1200 4 5x5x1

“ : emdirme sonras1, 700°C’de 48 saat 151l islem sonrasi

*:2024 Al alasimi, * : 7075 Al alasimi

Cizelge 4.27. Ultrasonik yontemle Ozellikleri belirlenen numunelerin  Arsimet ydntemiyle

belirlenen yiginsal yogunluk ve agik gézenek miktarlar

Yogunluk* Acik Gozenek™
Karma Yap1 3
g/lcm %

B,C-Al 2,64 +0,01 0,74+ 0,24
SisN,~Al 2,85+ 0,01 0,97+ 0,24
SiC™_Sj,N,-Al 2,95+ 0,01 1,26 +0,38
Sic®-_Sj,N,-Al 2,93+0,01 1,14 + 0,54
Si;N,~SiC-B,C-Al 2,81+ 0,03 1,05 + 0,62

* 1 3 8lglimiin ortalamasi

Uretilen karma yapilarin ve 2024 Al alasimmin ultrasonik ydntemle
boyuna ve enine ses hizi, Poisson orani, esneklik modiilii, kayma modiilii ve y1gin

modili belirlenmistir. Elde edilen sonuglar Cizelge 4.28’de sunulmaktadir.
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Cizelge 4.28. Kullanilan 2024 Al alagimi ve iiretilen karma yapilarin ultrasonik yontemle 6lgiilen

boyuna ve enine ses hizi, Poisson orani, esneklik, yi1gin ve kayma modiilii

Ozellik 2024 Al Alasimm* B,C-Al
Boyuna Ses Hizi, m/s 6495 11725 + 66
Enine Ses Hizi, m/s 3085 7274 + 33
Poisson Orani 0,354 0,187 + 0,007
Esneklik Modiilii, (GPa) 70,118 330,37 +2,35
Yigin Modiilii, (GPa) 80,22 176,03 £ 4,38
Kayma Modiilii (GPa) 25,89 139,16 + 1,25
Ozellik SisNg-Al SiC-B4C-SisNs-Al
Boyuna Ses Hizi, m/s 9106 = 61 9901 + 109
Enine Ses Hizi, m/s 5293 + 28 5823 + 66
Poisson Orani 0,245 + 0,004 0,236 + 0,004
Esneklik Modiilii, (GPa) 1988+ 2,1 2354 +5.2
Yi1gin Modiilii, (GPa) 1299+25 148,5+ 3,8
Kayma Modiilii (GPa) 79,8+0,8 95,3+2,2
Ozellik SIC™-SisN,-Al SiC™-SisN,-Al
Boyuna Ses Hizi, m/s 9837 + 95 9512+ 75
Enine Ses Hizi, m/s 5866 + 21 5626 + 81
Poisson Orani 0,224 + 0,007 0,231 + 0,009
Esneklik Modiilii, (GPa) 248,51 2,6 228,3+5,.2
Yi1gin Modiilii, (GPa) 150,1+£5,0 1415+3,1
Kayma Modiilii (GPa) 101,5+0,7 92,8+2,7

*: bu numunede tek, diger tiim numunelerde 5’er 6l¢lim alinmigtir

Boyuna ve enine ses hizi en yiiksek olan karma yap1 B4C—Al iken en
disiik olan SigNs—Al’dir. Karma yapilarin iretiminde kullanilan seramik
malzemelerin boyuna ve enine ses hizi degerlendirildiginde (Cizelge 1.6) bu
sonug beklenen bir durumdur. Karma yapida hacim kesri yiiksek olan bu seramik
malzemelerin boyuna ve enine ses hizini en yiiksekten en diisiige dogru siralarsak;
B,C, SiC, AIN ve Si3N, seklindedir. Karma yapilarda da bilesime bagli olarak
ayn1 egilimin gecerli oldugu goriilmektedir. Basingsiz emdirmeyle iiretilen karma

yapilarin boyuna ve enine ses hizini en yliksekten en diisiie dogru siralarsak;
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B4C-Al, SiC-B4C-SisNsAl, SiC***-SizNs~Al, SiC**-SisNs-Al ve SisNg-Al
seklindedir. Ayn1 bilesimde, farkli tane boyutuna sahip SiC tozlariyla hazirlanan
SiC4OO—Si3N4—AI ve SiCBOO—Si3N4—AI karma yapilar1 karsilastirildiginda tane
boyutunun incelmesiyle boyuna ve enine ses hizinda bir miktar diisiis oldugu
goriilmektedir (Cizelge 4.28). Tozlarin tane boyutu azaldik¢a karma yapidaki tane
sinir1 miktar1 da arttig1 i¢in, ses dalgalarinin iletimi de yavaglamaktadir.

Uretilen karma yapilarin bilesimindeki B4C ve SiC miktar1 ne kadar
yiiksek olursa, yapmin Poisson orani da o dlglide diisiik olmakta, karma yapida
artan metal faz miktariyla bu oran da artmaktadir (Cizelge 4.28).

Basingsiz emdirmeyle iiretilen karma yapilarin esneklik, yigin ve kayma
modiilleri degerlendirildiginde en yliksekten en diisiige dogru bu karma yapilari
siralarsak; B4C-Al, SiC**-SisNg-Al, SiC-B,C-SisN+Al, SiC*-SisNs-Al ve
SizNs—Al seklindedir. (Cizelge 4.28). Bu karma yapilarin iiretiminde kullanilan
seramik malzemelerin esneklik, y18in ve kayma modiilleri degerlendirildiginde
(Cizelge 1.5), B4C ve SiC miktar yiiksek olan karma yapilarda daha yiiksek
degerlerin, buna karsin Al miktar1 fazla olan karma yapilarda ise daha diisiik

degerlerin elde edildigi goriilmektedir (Cizelge 4.28).

4.4 .6. Islatma mekanizmasi

Oda sicakliginda Al alagimi yiizeyinde aninda 20 nm, 400°C’de 4 saatte
ise 50 nm kalinliginda bir oksit tabaka olugmaktadir [5]. Dolayisiyla Al esash
alagim sistemlerinde oksit olusumunun engellenmesi odukga giictiir. Bu nedenle
de Al alasimi kullanilan sistemlerde genel olarak 900°C’nin altinda emdirme
gozlenmez [5].

Benzer sekilde, kullanilan oksit dist seramik malzemelerin ylizeyini
tamamen kaplayan, kendi oksitleri (Sekil 3.23) yer almaktadir. Alasim ve seramik
malzeme arasinda dogrudan temasin saglanabilmesi i¢in Oncelikle ylizey oksit
tabakalarinin uzaklagmasi1 gerekmektedir. Artan sicakliga bagli olarak metal
hacminde bir genlesme meydana gelmekte ve Oncelikle Al yilizeyindeki oksit

tabakas1 kirilmaktadir.
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Cizelge 4.29°da bu tez calismasi kapsaminda calisilan oksit dist
seramiklerin ylizeyinde bulunan oksit seramiklerin ergime ve buharlasma
sicakliklar1 sunulmaktadir. Goriildiigi lizere genel olarak basingsiz emdirmenin
gerceklestirildigi sicakliklarda (900-1300°C) B,Os3 sivi, Al,O3 ve SiO; ise kati
halde bulunmaktadir. Dolayisiyla Al’nin B4C ile dogrudan temas saglayabilmesi
i¢cin B,Oj3 yiizey oksit tabakasinin uzaklasmasi iki sekilde gergeklesebilir:

1) B2Os’lin sivilagarak, B4C yiizeyinden ana yapi alasiminin igerisine

akmasi.

ii) B,O3’lin Al ile tepkimeye girerek tamamen tiiketilmesi (Sekil 4.25).

Yiizeylerinde Al,O3 ve SiO; bulunan oksit dig1 seramik malzemelerde ise
bu oksit tabakalari ancak emdirme siirecinde Al ile tepkimeye girerek tamamen
tiiketilebilmektedir. Al igerisinde O ¢oziiniirliigii oldukea diisiik (< 10™> atomik %,
1200 K’de, [6]) oldugu icin (Sekil 3.27) de ylizey oksit tabakalar1 Al igerisinde

¢oOziindiikten sonra daha kararli yeni seramik fazlar olusturmasi beklenmektedir.

Cizelge 4.29. Bazi oksitlerin ergime ve buharlagma sicakliklari

. Ergime Sicakhgi Buharlasma Sicakhg
Oksit
°C °C
Al,0; 2054 2980
B,0; 450 1860
SiO, 1650 + 75 2230
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Sekil 4.25. B,4C yiizeyindeki B,0; oksit tabakasiyla Al arasinda meydana gelen tepkimenin
AG-T grafigi [7]

Al'nin B4C ile dogrudan temasi sonucunda B4C, Al igerisinde ¢oziinmeye
baslar. B4C ¢oziindiikge Al alasimi hizli bir sekilde “B” ve “C” bakimindan
doyuma ulagir. 1000 K’de B’nin Al igerisindeki ¢oziiniirliigii agirlikca %0,1 ve
C’nin ¢oziiniirligli ise ppm seviyesindedir [8]. Bu elementlerin Al i¢indeki
¢ozinlrligi ¢ok sinirli oldugundan (Sekil 4.26), B4C tanelerinin ¢oziinme siireci
cok kisa siirmekte ve c¢Oziinme asamasinin hemen ardindan “B” ve “C”
bakimindan asirt doymus olan Al ana yapisindan Al3BC kristalleri ¢ekirdeklenip
bliyimeye baslamaktadir. AlzBC, B4C yiizeyinde kolaylikla ¢ekirdeklenme
ozelligine sahiptir [9, 10]. B4C—Al sisteminde, Viala ve ark. [9] ile Kouzeli ve ark.
[10] tarafindan yapilan c¢aligmalarda B4C yiizeyinde kristallenen Al3BC
kristallerine ait SEM goriintiileri Sekil 4.27°de sunulmaktadir. Al-B etkilesimi
sonucunda olusan bir diger faz olan AIB; ise daha ¢ok Al ana yapisi igerisinde ve

daha gii¢ ¢ekirdeklenmektedir.
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Sekil 4.27. (a) Toz metalurjisi yontemiyle, 727°C’de 3 saate iiretilen Al-B,C karma yapisi [9],

(b) 750°C’de gaz basingli (8 MPa Ar) sivi metal emdirme yontemiyle iiretilen ve
hacimce %57 B,C i¢eren B4C—Al karma yapis1 [10]

Alanyazin incelemeleri sonucunda tepkin emdirmeyle karma yapi
iiretiminde 1slatma i¢in ana itici giliciin ne oldugu konusundaki goriigler “7.3.
Islatma” bolimiinde 6zetlenmistir. B4C kullanilarak 1slatma saglanan sistemlerde

bu yaklasimlardan her birinin 1slatma saglanmasima olan katkisi herhangi bir
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sistem Ozeline indirilmeksizin irdelenmistir. SisN4 kullanilarak islatma saglanan
sistemlerde 1slatma mekanizmast ve 1slatma i¢in ana itici giliciin ne oldugu
konular1 Bolim 3’de “3.4.6 SisNs—Al sisteminde 1slatma  mekanizmasinin
agtklanmas:” kisminda ayrintili olarak agiklandigi i¢in burada ayni tartigmalar
tekrar sunulmamaktadir. Bu boliimde yalnizca B4C kullanilarak 1slatma saglanan

sistemlerde 1slatma mekanizmasziyla ilgili tartismalar yer almaktadir.

Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkimenin Gibbs serbest
enerji degisiminin biiyiikliigii.

B4C—Al sisteminde AIsBC fazmnin hangi tepkime ya da tepkimelerin
sonucunda olustugu heniiz tam olarak bilinmemektedir. Dolayisiyla Al3BC fazinin
olusumu sirasinda meydana gelen Gibbs serbest enerji degisimi verisi heniiz
alanyazinda bulunmamaktadir. Bu kosullar altinda sistemde kimyasal tepkime
sonucunda Gibbs serbest enerjisinde meydana gelen degisimin 1slatma i¢in yeterli
bir itici gili¢ olusturup olusturamayacak bir biiyiikliikte oldugu ne yazik ki heniiz
bilinmemektedir.

Ancak diisik sicakliklarda dahi B4C-Al sisteminde Al;BC fazimnin
kolayca olustugu, yapilan XRD tayinleriyle saptandigi igin Gibbs serbest
enerjisinde meydana gelen degisimin 1slatma icin yeterli bir itici giig
olusturabilecek bir biiyiikliikte olma ihtimali giligli bir seg¢enek olarak

goriilmektedir.

Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkime sonucunda
ortaya ¢cikan arayiizeyin fizikokimyasal ozellikleri.

B4C—Al sisteminde 1slatmanin Al3BC kristallerinin B4C/Al arayiizeyinde
cekirdeklenip biiylimesiyle gerceklestigi diisiiniilmektedir. Arslan [17] tarafindan
gerceklestirilen ¢alismada 1slatmanin  gergeklestigi  biitin - B,C-Al karma
yapilarinda AI3BC faz1 belirlenmis ve bu fazin ¢ogunlukla B4C-Al
arayiizeylerinde olustugu tespit edilmistir. Dolayistyla B4C—Al karma yapilarinda
1slatmay1 saglayan fazin AI3BC oldugu sonucuna ulasilmistir. Bu durumun iki
farklr sekilde aciklanabilecegi bildirilmektedir [17].

1) Al3BC faz1 B4C’den daha ¢ok 1slanabilir bir fazdir.
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i) BN—AI sisteminde oldugu gibi [24], AI-Al3BC sistemi de Al-B,C
sistemi gibi 1slanamaz olabilir. Bu durumda ise, bu iki sistemdeki
fazlarin yiizey enerjilerinin  uygun olmasi halinde, B4C-Al
arayiizeyindeki AlsBC olusumu 1slanmayi saglayabilir.

Bu iki mekanizmadan hangisinin etkin oldugunun anlagilabilmesi i¢in, Al-B4C ve
Al-Al;3;BC sistemlerinin yiizey enerji degerleri ile 1slatma i¢in bir itici giiciin olup
olmadigi hesaplanmali [24] ve AIl-Al3BC sisteminin 1slatma davranisi
incelenmelidir. AI-AI3BC sisteminin yiizey enerjileri heniiz bilinmediginden ve
saf AlsBC fazi da heniiz ticari olarak mevcut olmadigindan, Al3BC fazinin B4C—
Al araylizeyinde olusmasi nedeniyle, 1slatmanin bu iki mekanizmadan hangisi ile

saglandig1 bilinmemektedir. [17]

Metal/seramik arayiizeyinde meydana gelen kimyasal tepkimeler sonucunda
seramik faz hacim degisimi orani.

B4C ile Al arasinda gergeklesen tepkime sonucunda yapida AlsBC fazi
olusmaktadir. Bu fazin tam olarak hangi tepkime sonucunda olustugu
bilinmemektedir; ancak B,C ve Al ile tepkimeye girmeyen ikinci bir seramik
malzemenin birlikte kullanildigi karma yapilarda tek tespit edilen seramik
tepkime iriinii AlsBC fazidir. Bu nedenle Al3BC olusumu igin tek seramik
tepkime Uriiniiniin Al3BC fazi oldugu Esitlik 5’de sunulan tepkime ile
onerilmektedir. Bu tepkime sirasinda meydana gelen molar seramik faz hacim
degisimi incelendiginde tiiketilen 21,93 cm® B4C’ye karsilik yapida 146,67 cm®
Al3BC olusmakta, yani ~%3569 oraninda seramik fazinda hacimsel bir artig

meydana gelmektedir (Cizelge 4.30).
B,C + 12Al — 4AI3BC + seramik dis1 tepkime tiriin/iiriinleri (4.1)
Zhou ve Hosson [25] tarafindan yapilan bu calismadan yola ¢ikilarak
B,C ile Al arasinda meydana gelen tepkime sonucunda Al;BC olusumuyla

seramik faz miktarmin c¢ok belirgin bir sekilde artmasmin da 1slatmayi

tyilestirmeye yonelik bir katkisinin olabilecegi diisiiniilmektedir.
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Cizelge 4.30. Al;BC olusumu sirasinda meydana gelen seramik faz hacim degisimi hesabinda

kullanilan veriler

Faz Mol agirhg Molar hacim Yogunluk
g/mol cm*/mol glem®
B.C 55,26 21,93 2,52
Al;BC 103,77 36,67 2,83
Tepkime oncesi Tepkime sonrasi AV Hacim degisimi
seramik hacmi seramik hacmi cm® %
21,93 146,67 124,74 568,8

Al ile kolayca tepkimeye girdigi i¢in B4C kullanilarak, kendi basina iken
1slatma saglanamayan sistemlerde 1slatma saglanabilmektedir [26]. Bu sistemlerde
Al3BC kristallerinin B4C/Al arayiizeyinde g¢ekirdeklenip biiylimesinin ardindan,
islatmayan seramik fazin tanelerinin etrafinda siirekli bir Al3BC tabakasi
olusuncaya dek c¢oziinme ve yeniden c¢okelme mekanizmasiyla tepkimelerin
gerceklestigi bildirilmektedir. Bu siirekli Al3BC tabakasinin olusumu 1slatmayan
seramik faza (X: SiC, AIN, AI-O-N, vb.) ait tanenin dogrudan Al ile temasini
onleyen bir fiziki engel gibi davranabildigi bildirilmektedir. Ozellikle neme kars1
hassasiyeti dolayisiyla istenmeyen bir faz olan Al4C3’tin SiC—Al sisteminde
olusumunun engellenmesinde bu durum 6nemli bir katki saglamaktadir [26].

Al tarafindan 1slatilamayan bir seramigin igerisine yeterli miktarda B4C
ilave edilerek sistemde Al3BC kristallerinin gelisimiyle 1slatma saglanmasina dair
Onerilen mekanizma Sekil 4.28’de sunulmaktadir.

Islatmayan sistemlerde B4C fazinin yardimiyla gergeklestirilen emdirme
caligmalarinda seramik tepkime {iriinii olarak yalnizca Al3BC fazi XRD ile tespit
edilmistir. Ancak AlzBC fazinin tam olarak hangi tepkime/tepkime zinciri sonucu
olustugu bilinmemektedir. AIsBC fazinin seramik-metal karma yapida
olusumuyla birlikte Al fazi O6nemli oranda tiiketildigi icin, B4C fazinin
cozlinmesine ragmen karma yapmin seramik faz igerigi Onemli oranda
artmaktadir. Bir mol B4C tiiketimiyle dort mol Al3BC fazi olugmakta, yani 12 mol
Al faz1 tiikketilmektedir (Esitlik 2).
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Sekil 4.28. Islatmayan bir sistemde B4C kullanilarak islatma saglanmasina dair sematik gosterim

(X : Al tarafindan slatilmayan bir seramik malzeme, 6rnegin SiC, AIN, vb.) [26]

Calisilan sistemlerin dogasina bagli olarak (i) araylizey tepkimelerinin
Gibbs serbest enerjisindeki degisim, (ii) arayiizeyin fizikokimyasal 6zellikleri ve
(ii1) tepkin emdirme siirecinde olusan seramik faz hacim degisim oraninin 1slatma
tizerinde etkili olan ana etmenler olarak karsimiza ¢ikmaktadir.

Bu mekanizmanin etkin bir sekilde calismasini saglayan en O6nemli
degiskenler; B4C tozlarmin islatmayan seramik faz igerisinde es dagiliminin
saglanmasi, kullanilan tozun yilizey ozellikleri ve yiizey alani ile yas biinyenin
gozenek boyut ve dagilimidir. Kullanilan B,C tozunun tane boyutu ne kadar ince
olursa tepkimeye girme hizi o kadar ytiksek olacaktir. Ayn1 zamanda artan ylizey
alanina bagl olarak tozlarin topaklanma egilimi de bir o kadar artacag: igin
tozlarin tiirdes olarak dagitilmasi daha biiyiik bir 6nem kazanacaktir. Islatmanin,
basladiktan sonra tiim yapida es zamanli olarak ilerleyebilmesi icin tercihen
nispeten ince B4C tozlariyla (~1-2 um) c¢alisilmasi Onerilmektedir. Hazirlanan
gozenekli seramik biinyelerin yas yogunlugu, dolayisiyla da gozenek boyut ve
dagilimi da emdirme kinetikleri tizerinde oldukga etkili degiskenlerdir. Blinyelerin
yas yogunlugu arttikca gozeneklerin boyutu nispeten azaldigl i¢in emdirmenin
baslamasi i¢in gerekli olan siire ve sicaklik da artmaktadir. Gozenek boyutlari ne
kadar biiylik olursa kullanilan metalin yercekimi etkisiyle biinye igerisine sizmasi
o kadar kolay olmakta ve emdirme daha ¢abuk baslamaktadir. Ayrica eger tepkin
emdirme siirecinde yapida bir hacimsel genlesme meydana geliyorsa metalin
aktig1 kanallarin kolayca kapanmamasi i¢in de gézenek boyutunun biiylik olmasi
onem tasimaktadir. Ancak emdirme basladiktan sonra, yapida metalin igerisinde

ilerledigi kanallar1 tikayacak bir hacimsel genlesme meydana gelmedigi siirece,
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kanallar ne kadar ince olursa kapiler etki sebebiyle metalin biinyeye sizmasi o

kadar kolay olacaktir.

4.4.7 Balistik test sonuglar:

70bSN30B bilesiminde standart ¢evrimle, 2024 Al alasimiyla, Ar gazi
ortaminda, 1400°C’de 1 saatte tepkin emdirme ile iiretilen balistik test i¢in
tiretilen numunelerin hesaplanan alansal yogunluklarina ait veriler ve balistik
deney sonuglari Cizelge 4.29’da sunulmaktadir.

Balistik deney sonrast A2 zirh plakasinin ve Al sahit plakasinin 6nden
goriinimleri  Sekil 4.29°da sunulmaktadir. Balistik denemelerde kullanilan
merminin goriinimii ise Sekil 4.30°da verilmektedir.

70bSN30B bilesimindeki numunelerin 7,62 mm Ball M2 balistik deney
sonuclarinin (Cizelge 4.31) basarisiz olmasinin iki farkli temel sebebi olabilecegi
diistiniilmektedir. Bunlarin goreceli olarak diisiik yas yogunluk ve karma yapili
plaka kalinliklarinin gereginden ince olmasindan kaynaklandig: diisiiniilmektedir.

Balistik testler 6zel bir savunma sanayisi firmasinda 7.62 mm c¢elik
cekirdekli mermiler kullanilarak gerceklestirilmistir. Hazirlanan plakalarin her
birinde 4 numune olmasina karsin her plakada ancak bir adet numuneye ates
edilebilmistir. Hazirlanan numunelerden A1 ve A3’e ates edilmistir.

Gergeklestirilen balistik testler sonucu A5 kodlu, ~45 kg/m2 alansal
yogunluga sahip ve 7 mm kalinligindaki destek plakali numunenin 855 m/s hiza
sahip mermiyi gegirdigi, buna karsin A6 kodlu, ~51 kg/m? alansal yogunluga
sahip ve 10 mm kalinligindaki destek plakali numunenin 850 m/s hiza sahip gelik
cekirdekli mermiyi geg¢irmedigi belirlenmistir (Cizelge 4.29). Sekil 4.31°de
balistik testler sonrasi karma yapilarin 6n ve arka yiizlerinin fotograflari
verilmektedir. Sekilden de goriildiigii tizere A6 kodlu numunenin arka tarafinda
mermiye ait herhangi bir gosterge bulunmamaktadir ve numune IV. seviye

tehdide kars1 basarili olmustur.
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Cizelge 4.31. 70bSN30B balistik deney numunelerinin hesaplanan alansal yogunluklar1 ve balistik

test sonuglari

7,62 mm Ball M2 balistik deneyleri i¢in hazirlanan numuneler ve test sonuglari

Plaka tkompozit tdestek plakasi dkompozit ddestek plakasi Alansal yogunllﬂ(
cm cm glem® glem® (kg/m?)
Al* 0,86 1,0 43,1
A2* 0,86 1,1 2,8 1,9 451
A3* 0,98 1,0 465
Carpma hiz Atis Mesafesi
Plaka Kodu Sonu¢
m/s m
Al* 863 0 Hatalr odaklama
A2* 774 100 Basarisiz
A3* 848 0 Basarisiz

7,62 mm AP M2 balistik deneyleri igin

hazirlanan numuneler ve test sonuglari

Alansal
Plaka tkompozit tdestek plakasi dkompozit ddestek p1a3k351 Yogunluk
cm cm glcm glcm )
kg/m
A5 1,12 0,7 446
A" 1,14 1,0 7
2.8 19 50,9
AZ** 1,13 1,0 50.7
AQ** 1,12 0,7 447
Carpma hiz Atis Mesafesi
Plaka Kodu Sonug
m/s m
A5 855 0 Bagsarisiz
A6 850 0 Basarili

* : her plakaya 1 adet seramik—metal karma yap1 yerlestirilmistir

** : her plakaya 4 adet seramik—metal karma yap1 yerlestirilmistir

* 17,62 mm AP M2 balistik testi yapilan numuneler
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(b)

Sekil 4.29. Balistik deney sonrasi (a) zirh plakasinin ve (b) Al sahit plakasinin 6nden goriiniimleri

Sekil 4.30. Balistik deneylerde kullanilan 7,62 mm AP M2 mermisi

70bSN30B bilesiminde liretilen 7 mm kalinhigindaki destek plakali A5
karma yapisinin balistik deney sonrasi kirik ylizeyleri SEM ile incelenmistir.
Balistik test sonrasi gergeklestirilen kirik yiizey igyap1 incelemelerinde elde edilen
goriintiilerden Sekil 4.32de goriildiigii tizere, karma yapilarda hem siinek, hem de

kirilgan kirllma meydana gelmistir.
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(©) (d)
Sekil 4.31. 70bSN30B bilesiminde {iretilen destek plakali karma yapilarin balistik test sonrasi
(a) A5 6n, (b) A5 arka, (c) A6 6n ve (d) A6 arka tarafinin goriintiisii
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Sekil 4.32. 70bSN30B numunesinin balistik deney sonrasi kirik yiizey SEM goriintiileri (a) 5 kX
ve (b)10 kX

Bu ¢alismada E—camu fiber orgiilii polimer destek plakasi ekonomik olusu
ve kolay temin edilebilir olmast nedeniyle kullanilmigtir. Ancak alan yazindan
bilindigi lizere ¢cok daha iyi performansa sahip olup ayni zamanda daha hafif olan
destek plakasi malzemeleri bulunmaktadir. Bu tiir bir destek plakasi kullanilmasi

durumunda c¢ok daha disiik alansal yogunluga sahip zirh sistemlerinin
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tasarlanabilecegi diisiiniilmektedir. Bu malzemelerin hem daha hafif hem de daha
mukavim olmalarindan dolayr ~%15 oraninda bir alansal yogunluk diisiisii

saglanabilecegi tahmin edilmektedir.
4.5. Genel Sonuclar

Bu tez ¢alismasinin ikinci kisminda SigNg4, B4C, SiC ve AIN esasli oksit
dis1 seramik metal karma yapilarin basingsiz tepkin emdirme teknigi kullanilarak
tiretilmesi ve karakterizasyonu gergeklestirilmistir.

Bu kisimda yer alan sistemlerde kullanilan, B4C ve o—SizN4 tozlarinin
amac1 tek basina kullanildiklarinda Al tarafindan ya hi¢ 1slatilmayan ya da ¢ok
siirh bir 1slatma saglanabilen B—SizN4, AIN ve SiC esasli seramik—metal karma
yapilarm basingsiz tepkin emdirme teknigi kullanilarak iiretilmesidir. iki grup

halinde iiretilen seramik—metal karma yapilar Sekil 4.33’de sunulmaktadir.

B,C ilavesiyle emdirme Si;N, ilavesiyle emdirme

— Si,N,-B,C-Al — SiC-Si;N,-Al

SiC-B,C-Al —  SiC-B,C-Si,N,-Al

SiC-B,C-Si;N,-Al

AIN-B,C-Al

Sekil 4.33. B,C ve o-SisN, ilavesiyle, basingsiz emdirme yoOntemiyle {iretilen seramik—metal

karma yapilar

0o—SizN4 tozu, kullanilan B4C ve AIN seramikleriyle karsilagtirildiginda
nispeten hem temini daha kolay olan, hem de pahali olmayan bir malzemedir.

Ancak o—SizN4 tozu gibi 1slatma saglanamayan sistemlerde 1slatmayi iyilestirmek
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amaciyla kullanilan B4C tozu oldukg¢a pahali ve kullanim alanlar1 dolayisiyla da
stratejik bir malzeme oldugu i¢in bazi kosullarda temin edilmesi dahi ¢ok gii¢ ya
da imkansiz olabilen bir malzemedir. Bu nedenle, c¢alisilan seramik—metal karma
yapilarda islatmayr saglamak amaciyla kullanilan B4C miktar1 en az seviyeye
cekilerek, basingsiz emdirme yoOntemiyle seramik—metal karma yapilarin
iretilmesi amaglanmistir.

Bu tez c¢alismasi kapsaminda SisNg, SiC ve AIN esasli oksit disi
seramik—metal karma yapilarin tretimiyle ilgili gerceklestirilen calismalarda
ulagilmak istenen hedefler, bu siirecte gergeklestirilen calismalarda karsilasilan
temel sorunlar ve bu sorunlarin ¢éziimii i¢in Onerilen yontemler Cizelge 4.32°de

Ozetlenmektedir.

Cizelge 4.32. Genel olarak SigN4, SiC ve AIN esashi oksit digt seramik—metal karma yapilarin

uretim hedefleri, tiretim siirecinde karsilasilan sorunlar ve bu sorunlarin ¢éziimleri

Karsilasilan

Giigliikler

a B,C ilavesi.
o o-SizN, ilavesi.

o Diisiik yas yogunlukta ¢alisilmasi.

Sekillendi o Baglayicr (PEG ¢ozeltisi) ilavesi.
i i ekillendirme
SigNy, SiC ve AIN esasli & Diisiik tek eksenli preslemeyi takiben soguk

oksit dig1 seramik—metal gigliigii. . .
izostatik presleme uygulanmasi.

karma yapilarin

SiiaGSI GG il o Al tarafindan 1slatilmayan seramik fazin tane

teknigiyle, yiiksek boyutunun gok yiiksek tutulmamast

seramik faz hacim Lo .
o B,C veya a-SizN, ilave miktarinin arttirilmast.

kesri hafif g
AT, LT o o Diisiik yas yogunlukta ¢aligilmasi.

olarak tiretilmesi.

o Farkli tane boyutuna sahip tozlarin birlikte

Diisiik
seramik hacim

kullanilmasi.

) o Aktif C ilavesi.
kesri. i ;
o Emdirme sonrast 1s1l islem uygulanmasi
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B—Si3N4 tozu kullanilarak hazirlanan SizNs—B4C—Al karma yapilarda elde
edilen yas yogunluk degeri, a—Si3N, sistemine oranla ¢ok daha yiiksektir. Bunun
nedeni, kullanilan tozlarin tane boyutunun daha kaba ve tane boyut dagiliminin
daha genis olmasidir. Bu sayede tiretilen f—Si3N4 esasli karma yapilardaki metal
faz igerigi daha diisiiktiir. Ayrica metal fazin seramik fazlarla (SisN4 ve B4C)
tepkimeye girerek tiiketilmesi sayesinde ¢ok daha yiiksek sertlige sahip karma
yapilar basariyla iretilebilmistir. B4C kullanilan bilesimlerde, SisN, ile Al
fazlarinin tepkimesi sonucu yapida agiga ¢ikan serbest Si fazinin, meydana gelen
cesitli tepkimeler sonucunda SiC fazini olusturdugu yapilan XRD ¢alismalartyla
belirlenmigtir. Uretilen 70bSN30B karma yapisimin HV5 sertligi 1318 + 121
kg/mm? olarak o6lciilmiistiir. Belirlenen bu sertlik degeri celik gekirdekli
mermilerin sertliginden ¢ok daha yiiksek bir degerdir. p—SisNs esasli karma
yapilarda tiretim siirecinde karsilasilan genel sorunlar ve bu sorunlarin ¢éziimleri
Cizelge 4.33°de 6zetlenmektedir.

70bSN30B bilesimindeki B-SisNs esasli karma yapilarla hazirlanan
~5cm x 5 cm x 1,1 cm ebatlarindaki numuneler, 7 ve 10 mm kalinliginda E—cami
fiber orgiili polimer destek plakasiyla birlestirilerek balistik test numuneleri
hazirlanmistir. Seviye IV standart kosullarinda 7.62 mm ¢elik ¢ekirdekli mermiler
kullanilarak gerceklestirilen balistik testler sonucunda 7 mm kalinligindaki destek
plakali numunenin 0 m mesafeden yapilan atista 855 m/s hiza sahip mermiyi
gecirdigi, buna karsin 10 mm kalinligindaki destek plakali numunenin 0 m
mesafeden yapilan atista 850 m/s hiza sahip ¢elik ¢ekirdekli mermiyi gegirmedigi
belirlenmistir. Alansal yogunlugu ~51 kg/m? olan ve yas yogunlugu %71,4 olan
B-SisNs esasli karma yapmm IV. seviye tehditlere karsi basarili oldugu
belirlenmistir. Ayn1 bilesime sahip numunelerin 7,62 mm Ball M2 balistik deney
sonuglari alansal yogunlugu <47 kg/m? olan numunelerin 0 m ve 100 m’den
yapilan atiglarda basarisiz oldugunu gostermistir. Bu numunelerin basarisiz
olmasmin iki temel nedeni olabilecegi diisiinlilmektedir; numunelerin goreceli
olarak diisiik yas yogunluga (< %66) sahip olmasi1 ve/veya karma yapili zirh

plakalarinin kalinliginin gereginden ince (< 1 cm) olmasi.
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Cizelge 4.33. Genel olarak B-—SizN, esasli oksit disi seramik—metal karma yapilarin {iretim

siirecinde karsilasilan sorunlar ve bu sorunlarin ¢éziimleri

Karsilasilan

Zorluklar

o En az ag. %30 oraninda ince B,C ilavesi.
o [lave tane boyutu diistiik¢e islatma kolaylasir (tercihen < 2 um).

o [lavelerin tiirdes dagilimini saglamak icin izopropil alkol ortaminda
karistirma.

o B4C ilave miktarini azaltmak i¢in B,C ile birlikte a-SisNy ilave edilebilir.
a [lavelerin tiirdes dagilimim saglamak icin yas siirecle karistirma.

o Dusiik yas yogunlukta ¢alisilmasi (< % 65) .

Sekillendirme

glicligi.

o Baglayict (PEG ¢ozeltisi) ilavesi.

o Tane boyutu kabalastik¢a ya da kaba taneli seramik faz miktar: arttik¢a
baglayict orani da arttirilabilir.

o Diisiik tek eksenli preslemeyi takiben soguk izostatik presleme
uygulanmasi.

o Baglayict ilavesiyle birlikte daha yiiksek paketlenme orani elde edilebilir.

o Al tarafindan 1slatilmayan seramik fazin tane boyutunun disiik tutulmasi
(6rnegin, 2-10 pm).
o B4C veya a-SigN, ilave miktarmin arttirilmasi.

o Diisiik yas yogunlukta ¢alisilmasi (<% 65).

Diisiik
seramik hacim

kesri.

o Farkli tane boyutuna sahip tozlarin birlikte kullanilmasi.

a Daha kaba dolgu faz (10-20 um), daha ince islatan seramik faz (1-2 pm)
kullanima.

° Daha genis tane boyut dagilimina sahip tozlarla ¢alisiimast da paketlenme
oranini artarir.

o B4C ile Al tepkimesine zaman tanimak i¢in emdirme sicakliginin yiiksek,
stiresinin uzun tutulmasi ya da diisiik 1sitma ve sogutma hizi uygulanmasi.

o Aktif C ilavesi.

0 Aktif C ile Si tepkimeye girerek SiC olusturur.

o Emdirme sonrast 1s1l islem uygulanmasi.

a Isul iglem sirasinda SigNg ve B4C nin Al ile, SisNy tin Al4Cs ile ve aktif C'nin

Si ile daha fazla tepkimeye girmesi saglantr.
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Temini giic ve pahali olmasi nedeniyle bu tez ¢aligmasinda balistik
performansi ¢ok daha iyi olan Kevlar gibi bir destek plakas1 yerine E-cami orgiili
polimer destek plakasi tercih edilmistir. Uretilen zirh sistemlerinin en diisiik
alansal yogunluklar1 da bu kosullar altinda belirlenmistir. Dolayisiyla, bundan
sonraki c¢alismalarda AP-M2 zirh delicisi ve Ball-M2 mermileri ile yapilan
atislarin Kevlar gibi hem daha yiiksek performansa, hem de daha diisiik
yogunluga sahip bir destek plaka malzemesi kullanilarak tekrarlanmasi
onerilmektedir. Bu sayede kullanilmakta olan zirth sistemlerinin alansal
yogunluklarinin belirgin bir sekilde diistiriilmesi miimkiin olacaktir.

Arslan ve Kalemtas [195] tarafindan SiC—B4C—Al sisteminde c¢esitli
calismalar gergeklestirilmistir. Bu ¢alismalar sonucunda SiC—B4C—Al sisteminde
nihai karma yapida Al:C; varligmin engellenmesi i¢in kaba SiC tozlar
kullanilarak emdirme sicakliginin 1000°C’nin altina diistiriilmesi 6nerilmektedir.
Boylece kinetik olarak Al4C3 fazinin sistemde olusmasinin engellendigi
bildirilmektedir. Bu tez calismas1 kapsaminda gerceklestirilen calismalarda ise
SiC-B4C—Al sisteminde Al4C; fazinin olusmasi halinde tepkimelerle tiiketilmesini
saglamak amaciyla SiC—B4C-SisNs—Al sistemi tasarlanmistir. SiC-B4C esash
karma yapilarda tiretim siirecinde karsilagilan genel sorunlar ve bu sorunlarin

¢oziimleri Cizelge 4.34’de 6zetlenmektedir.

Cizelge 4.34. Genel olarak SiC-B,C esasli oksit dis1 seramik—metal karma yapilarin {iretim

siirecinde karsilasilan sorunlar ve bu sorunlarin ¢dziimleri

Karsilasilan

Giicliikler

& Kaba SiC tozlari kullanildiginda en az ag. %5, ince SiC tozlari
kullanildiginda en az % 30 oraninda ince B,C ilavesi 1slatmay: saglamak i¢in
gereklidir.

a [lavelerin tiirdes dagilimini saglamak icin izopropil alkol ortaminda
karistirma.

o Diisiik yas yogunlukta ¢alisiimasi (< % 60) .
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Cizelge 4.34. (devami) Genel olarak SiC-B4C esasli oksit disi seramik—metal karma yapilarin

iiretim siirecinde karsilasilan sorunlar ve bu sorunlarin ¢éziimleri

Karsilasilan

Giicliikler

o ince SiC igeren karma yapilarda Al,C; diisiik sicakliklarda (1000°C) bile
olusmaktadir. Sisteme a-SizN, ilave edilerek SisN, ve Al,C; fazlarinin
tepkimeye girmesi saglanabilir.

o Bu tepkimeyle Al4Cs tiiketilirken SiC fazi olusur.

o En az %40 oraninda SisNy4 ilave edilerek ince SiC iceren bilesimlerde Al,Cs
fazimin olusumu engellenebilir.

o Kaba SiC igeren karma yapilarda emdirme dusiik sicakliklara (960°C)

cekilerek Al4C; fazinin olugmasi engellenebilir.

o Baglayict (PEG ¢ozeltisi) ilavesi.

o Tane boyutu kabalastik¢a ya da kaba taneli seramik faz miktar arttik¢a
Sekillendirme | baglayici orani da arttirilabilir.

giicligi. o Diisiik tek eksenli preslemeyi takiben soguk izostatik presleme
uygulanmasi.

a Baglayict ilavesiyle birlikte daha yiiksek paketlenme orant elde edilebilir.

o Al tarafindan 1slatilmayan seramik fazin tane boyutunun diisiik tutulmasi
(6rnegin, 2-10 pm).
o B4C veya a-SigN, ilave miktarmin arttirilmasi.

o Diisiik yas yogunlukta ¢alisilmasi (<% 65).

o Farkli tane boyutuna sahip tozlarin birlikte kullanilmasi.

a Daha kaba dolgu faz (10-20 um), daha ince 1Slatan seramik faz (1-2 pm)
kullanimi. Daha genis tane boyut dagilimina sahip tozlarla ¢alisilmas: da
paketlenme oramni arttirir.

Diisiik o B4C ile Al tepkimesine zaman tanimak i¢in emdirme sicakliginin yiiksek,
seramik hacim | siiresinin uzun tutulmasi ya da diisiik 1s1tma ve sogutma hizi uygulanmasi.
kesri. o Aktif C ilavesi.

0 Aktif C ile Si tepkimeye girerek SiC olusturur.

o Emdirme sonrast 1s1l islem uygulanmasi.

a Isul islem sirasinda SizNg4 ve B4C'nin Al ile, SizN, tin AL,Cy ile ve aktif C’nin

Si ile daha fazla tepkimeye girmesi saglanir.
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SiC-B4C-Si3Ns—Al sistemlerinde iiretilen seramik—metal karma yapilarin
tepkin emdirmeyle gerceklestigi XRD sonuglariyla gosterilmis ve meydana gelen
baz1 tepkimeler icin MTDATA programi kullanilarak Gibbs serbest enerji
degerleri belirlenmistir. SisN4 ile Al arasinda gergeklesen ve AIN olusumuyla
sonuglanan  tepkime MTDATA  termodinamik  programi  kullanilarak
incelendiginde, tepkimenin yliksek bir itici giice (AG ve AH, < 0) sahip oldugu
goriilmektedir. Al ile SisNs fazinin tepkimeye girmesi sayesinde SiC’nin
¢oziinmesi sonucu agiga ¢ikan C ile tepkimeye girecek Al fazinin miktar1 dogal
olarak azalmaktadir. Sisteme katilan SizNs’iin yapida Al ve/veya AlsCs ile
tepkimeye girerek Si, SiC ile AIN fazlarini olusturdugu ve tamamen tiikkendigi
belirlenmistir. Tepkimeler sonucunda tiiketilen SizsN4 fazindan agiga ¢ikan N’nin
Al ve Si metalleri igerisinde ¢Oziintirliigli olmadigr icin (Sekil 3.28) azotun
tamaminin AIN olusumunda harcandigi diisiiniilmektedir.

Ayrica, sistemde buna ragmen olusacak olan AlsC3 fazi ile SisNg fazi
tepkimeye girerek sistemde SiC fazini olusturmaktadir. Boylelikle karma yapidaki
Al,C; fazimin emdirme siireci sirasinda tamami veya tamamina yakininin
tilketilmesi saglanmaktadir. XRD tayinlerine gore, iretilen karma yapilarin
tamaminda SigN,4 fazinin tamamen tikkenmis oldugu belirlenmistir. Bu tepkimenin
termodinamik itici giicii AIN olusumuyla sonuglanan tepkimeden daha ytiksektir.
SiC-B4C-Al sisteminde olusan Al;Cz fazinin olugsmasini engellemek ya da
sistemde olustuktan sonra tepkimeler sonucu tiiketilmesini saglamak icin yigin
bilesiminde %40 oraninda a—SizN4 kullanilmasi gerektigi belirlenmistir.

SiC-B4C ve SiC-B4C-Si3Ny sistemlerinde tasarlanan bilesimlerdeki karma
yapilarin yigmsal yogunlugu 2,6-2,9 glem®, acik gdzenek miktarlariysa %0,7-1,6
araliginda degismektedir. Karma yap1 bilesiminde diisiik yogunluga sahip olan
BsC (2,52 g/cm®) miktar1 azalip, SisNs (3,20 g/cm®) miktart arttikga yiginsal
yogunlugun da arttig1 gézlemlenmektedir.

AIN-B,C-Al sisteminde gerceklestirilen faz tayinleri B4C’nin Al ile
tepkimeye girip AIzBC fazim olusturdugunu gostermistir. Uretilen karma
yapilarin yogunlugunun 2,6-2,8 g/em® ve gbzenek miktarimin ise %1,0-6,4
arasinda degistigi belirlenmistir. Emdirme sonrasi sertligin 265-292 kg/mm?
oldugu, 900°C’de 12 saat 1s1l islem sonrasi ise 441-795 kg/mm®ye ciktig
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belirlenmistir. Bu sistemde gergeklestirilen ¢caligmalarla hem emdirmeyi saglayan
fazin (B4C) hem de sistemde dolgu goérevi goren fazin (AIN) tane boyutu,
dolayisiyla da yilizey alanmin islatmanin saglanip saglanamayacagi konusunda
belirleyici birer rol iistlenmekte oldugunu belirlenmistir.

Islatmayan sistemlerde B4C fazinin yardimiyla gergeklestirilen emdirme
caligmalarinda seramik tepkime iiriinii olarak yalnizca Al3BC fazi XRD ile tespit
edilmistir. Ancak Al3BC fazinin tam olarak hangi tepkime/tepkime zinciri sonucu
olustugu bilinmemektedir. Al3BC fazinin seramik—metal karma yapida
olusumuyla birlikte Al fazi Onemli oranda tiiketildigi ic¢in, B4C fazinin
coziinmesine ragmen karma yapimin seramik faz icerigi Onemli oranda
artmaktadir. Bir mol B4C tiiketimiyle dort mol AlsBC fazi olugmakta, yani 12 mol
Al fazi tiikketilmektedir (Esitlik 2).

Saf AIN ve ince pasiflestirilmis B4C kullanilarak iiretilen AIN bazl
karma yapilarin (AIN-B4C—Al sistemi) sertliginin SizgN4 kullanilarak tiretilen AIN
bazli karma yapilara (SisNs—Al sistemi) oranla ¢ok daha diisiik oldugu
belirlenmistir.

SiC-Al sisteminde tek basina emdirme saglanamiyorken, SiC tozlariyla
birlikte degisen oranlarda uygun 6zelliklere sahip 0—Si3N4 tozu kullanilarak farkls
bilesimlerde SiC-SisNs—Al sisteminde karma yapilar iiretilmistir. Bu karma
yapilarin faz tayini sistemde bulunan o-SisNs tozunun tamaminin Al ile
tepkimeye girerek AIN ve Si olusturmak yoluyla tiiketildigi belirlenmistir.
Uretilen SiC-AIN-Si—-Al karma yapilarinda neme karsi hassasiyeti sebebiyle
istenmeyen bir faz olan Al,C3’iin hig¢ olusmadigi belirlenmistir.

o—SigNy tozlarinin ilave edilmesiyle tek basina kullanildiklarinda Al
tarafindan ya hi¢ 1slatilmayan ya da ¢ok simirlt bir 1slatma saglanabilen cesitli
oksit dis1 seramik—metal karma yapilarin basingsiz tepkin emdirme teknigi
kullanilarak iiretilmesinde gecerli olan mekanizma Boliim 3’de ayrintili olarak
sunuldugu icin burada tekrar ayn1 agiklamalar yinelenmemektedir.

B4C tozlarinin ilave edilmesiyle i1slatma saglanamayan sistemlerde
1slatmanin saglanmasi i¢in onerilen mekanizma sudur:

i. Al alasiminin yiizeyindeki Al,O3 tabakasinin emdirme sicakligina

cikilirken, metal hacminde meydana gelen genlesmeyle kirilmasi.
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Ii. B4C yiizeyinde bulunan B,03 tabakasinin Al ile tepkimeye girerek Al,O3
fazin1 olusturmak suretiyle B4C tane yilizeyinden uzaklagmasi.

iii. B4C fazinin Al ile dogrudan temas etmesi sonucunda Al3BC kristallerinin
B4C/Al araylizeyinde c¢ekirdeklenip biiylimesinin ardindan, 1slatmayan
seramik fazin tanelerinin etrafinda siirekli bir AI3BC tabakasi olusuncaya
dek ¢oziinme ve yeniden ¢Okelme mekanizmalaryla tepkimeler
gerceklesir. Olusan AI3BC kristalleri sistemde 1slatmanin meydana
gelmesini  sagladigr gibi bu siirekli Al3BC tabakasinin  olusumu
1slatmayan seramik faza ait tanenin dogrudan Al ile temasini 6nleyen bir
fiziki engel gibi davranmasi da sdzkonusudur. Ozellikle neme kars
hassasiyeti dolayisiyla istenmeyen bir faz olan ve ignemsi yapusyla
icyapiy1 bolgesel olarak kilitleyerek emdirme siirecini durduran Al4C3’iin
SiC—Al sisteminde olusumunun engellenmesinde de bu durum 6nemli bir

katki saglamaktadir [195].

Alanyazin incelemeleri sonucunda tepkin emdirmeyle karma yapi
iiretiminde 1slatma i¢in 3 ana itici gii¢ bildirilmektedir. B4C kullanilarak 1slatma
saglanan sistemlerde bu mekanizmalarin hangisi veya hangilerinin etkin
olabilecegi irdelendiginde su sonuglara ulagilmistir:

I. B4C-Al sisteminde Al;BC fazinin hangi tepkime ya da tepkimelerin
sonucunda olustugu heniiz tam olarak bilinmemektedir. Dolayisiyla

Al3BC fazinin olusumu sirasinda meydana gelen Gibbs serbest enerji

degisimi verisi heniiz alanyazinda bulunmadigi i¢in Gibbs serbest

enerjisinde meydana gelen degisimin 1slatma i¢in yeterli bir itici giic
olusturup olusturamayacak bir bilylikliikte oldugu ne yazik ki heniiz
bilinmemektedir. Ancak Al;BC fazinin kolayca olustugu ve yapilan XRD
tayinleriyle saptandigi igin Gibbs serbest enerjisinde meydana gelen
degisimin 1slatma i¢in yeterli bir itici glic olusturabilecek bir biiylikliikte
olma ihtimali gii¢lii bir secenek olarak goriilmektedir.

ii. AIBBC fazinin c¢ogunlukla BsC—-Al arayiizeylerinde olustugu tespit
edilmigtir. Dolayisiyla B4C—Al karma yapilarinda 1slatmay1 saglayan

fazin Al3BC oldugu sonucuna ulagilmistir. Ancak bu durumun iki farklh
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sekilde agiklanabilecegi bildirilmektedir. [17] AlsBC faz1 B4C’den daha
cok 1slanabilir bir fazdir ya BN—AI sisteminde oldugu gibi [24], Al-
Al3BC sistemi de Al-B4C sistemi gibi i1slanamaz olabilir. Bu durumda
ise, bu iki sistemdeki fazlarin ylizey enerjilerinin uygun olmasi halinde,
B4C—Al arayiizeyindeki Al3BC olusumu islanmay1 saglayabilir. Ancak
Al-Al3BC sisteminin yiizey enerjileri heniiz bilinmediginden ve saf
Al3BC fazi da heniiz ticari olarak mevcut olmadigindan, Al3BC fazinin
B4C—-Al araylizeyinde olugmasi nedeniyle, 1slatmanin bu iki
mekanizmadan hangisi ile saglandigi bilinmemektedir. [17] Dolayisiyla
da metal/seramik araylizeyinde meydana gelen kimyasal tepkime
sonucunda ortaya ¢ikan arayiizeyin fizikokimyasal 6zelliklerinin 1slatma
icin ana itici giicli olusturabilecegi degerlendirilmektedir ancak mevcut
bilgiler 1s51g1nda bunu kesin olarak sdylemek miimkiin degildir.

iii.  B4C ve Al ile tepkimeye girmeyen ikinci bir seramik malzemenin birlikte
kullanildig1 karma yapilarda tek tespit edilen seramik tepkime Tiriinii
Al;BC fazidir. Bu nedenle Al;BC olusumu igin tek seramik tepkime
rtintiniin Al3BC fazi oldugu (4.1)’de sunulan tepkime ile 6nerilmektedir.
Bu tepkime sirasinda meydana gelen molar seramik faz hacim degisimi
incelendiginde tiiketilen 21,93 cm® B4C’ye karsilik yapida 146,67 cm®
Al3BC olugmakta, yani ~%569 oraninda seramik fazinda hacimsel bir
artts meydana gelmektedir. Dolayisiyla metal/seramik arayiizeyinde
meydana gelen kimyasal tepkimeler sonucunda seramik faz hacminde
meydana gelen degisim oranmi yiiksek olugu i¢in bu durumun 1slatma i¢in

ana itici giig olabilecegi degerlendirilmektedir.
Uretilen karma yapilarin ve 2024 Al alasiminin ultrasonik yontemle

boyuna ve enine ses hizi, poisson orani, esneklik modiilii, kayma modiilii ve y1gin

modiilii belirlenmistir.
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4.6. Oneriler

Bu doktora tezi kapsaminda, ¢ok sayida sistemin {iretilmesi ve
karakterizasyonuna yonelik c¢alismalar gergeklestirildigi icin her bir sistemin
tiretim ve karakterizasyon siireclerinde derinlemesine incelemeler yapilmasi
miimkiin olmamustir.

Kariyerimin bundan sonraki asamasinda, bu sistemlerde devam edecegim

calismalarimda asagidaki unsurlar dikkate alarak devam edecegim.

» Tim sistemlerde farkli yontemler kullanilarak temas agilarinin 6lgiilmesi.

» Islatmay1 saglayan fazin yiizey 6zelliklerinin (ylizey alani, oksijen igerigi, tane
boyutu, vb.) islatmaya olan etkisinin incelenmesi.

» Islatmayi saglayan SizN4 ve B4C gibi seramiklerin 1slatilmasi gii¢ seramiklerin
yiizeylerine farkli tekniklerle kaplanarak 1slatmanin saglanmasi.

» Seramik biinyenin emdirme Oncesinde on sinterlemeyle yogunlastirilarak ag
yapida bir gézenekli biinye eldesi. Boylece hem yas yogunluk arttirildigi hem
de sinterlenmis biinye daha iyi 6zelliklere sahip olacagi igin seramik—metal
karma yapinin 6zelliklerini iyilestirmek miimkiin olacaktir.

» Kullanilan Al alagimin bilesiminin etkisinin incelenmesi.

» Al yerine farkli metallerin (6rnegin Si ve Mg) ve alasimlarin kullanilmasi.

» Yas biinye 6zelliklerinin etkisi (gdzenek boyut ve dagilima).

» Tim karma yapilarin TEM ile incelenerek tepkin emdirme siirecinde olugan
fazlarin ve bu fazlarin bilesimlerinin tespiti.

» Farkli yas yogunluga sahip gozenekli seramik biinyeler kullanilarak tim
sistemlerde kinetik calismalarin gerceklestirilmesi ve aktivasyon enerjilerinin
belirlenmesi.

» Karma yapilarin mekanik 6zelliklerinin belirlenmesi.

> Uretilen karma yapilarin farkli uygulama alanlarinda (otomotiv, arag¢ zirhlari,
havacilik, 1s1l, refrakter, fonksiyonel vb. amacli) kullanim potansiyelinin

incelenmesi.
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» Balistik testlerde Kevlar destek plakasi kullanimi ve mermi-zirh sistemi
etkilesiminin daha iyi anlasilabilmesi i¢in bundan sonraki balistik testlerin hizli
kamera ile kaydedilmesi.

» Balistik deneylerden elde edilen verilerden ve malzeme bilgilerinden hareketle
modelleme ¢alismalart yapilarak hem mermi-zirth sistemi etkilesimine 1s1k
tutulabilir, hem de daha saglikli 6ngoriiler yapilarak pahali olan balistik deney
sayis1 azaltilabilir.

» Disiplinler arasi ¢alismalar yapilarak tepkin emdirme siirecinin ve buna bagl

olarak da tiretilen seramik—metal karma yapilarin 6zelliklerinin modellenmesi.
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