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REAKTIF SPARK PLAZMA SINTERLEME YONTEMI iLE B,C/SiC
KOMPOZITI ELDESI

OZET

Bor karbiir seramikleri yliksek sertlik, asinma direnci, kimyasal dayanim ve diisiik
yogunluk 6zelliklerine sahiptirler. Kovalent bagli olmalar1 nedeni ile bu 6zelliklerini
yiiksek sinterleme sicakligi ve yiiksek basingta gosterirler. Kirilma tokluklart ve
mukavementlerinin diisiik olmasindan dolay1 borkarbiire farkli bilesimler ilave
ederek diisiik sinterleme sicakligi ve diisiik basingta ayni ozelliklere sahip B4C
kompozitleri tiretmek miimkiindjir.

Bu c¢alismada B4C-SiO,-C toz karisimindan Reaktif Spark Plazma Sinterleme
yontemi kullanilarak farkli bilesimlerde SiC (hacimce % 5-10-15-20 SiC) igeren,
B4C/SiC kompoziti elde edilmistir. B4C- SiO; -C tozlar bilyali degirmende, alkol
ortaminda SiC biyalar kullanilarak, 5 saat siireyle karistirllmistir. Daha sonra
karisimin i¢inde bulunan alkol 80°C sicaklikta etiivden uzaklastirilmistir. Kurutulan
tozlar 150p altina elendikten sonra, 50 mm ¢apinda grafit kaliplara yerlestirilerek,
reaktif spark plazma sinterleme islemine tabi tutulmustur. Reaktif Spark plazma
sinterleme 1700 °C-1750 °C’de 5 dk. sinterleme siiresi 1670 °C’de ise 15 ve 20 dk.
sinterleme siireleri ile 40 MPa’da vakum ortaminda Dr. Sinter SPS cihazi
kullanilarak gerceklestirilmistir. Grafit kaliplardan ¢ikarilan her bir numune
kumlandiktan sonra, elmas disk yardimiyla hassas kesicide uygun boyutlarda
kesilmis ve elmas parlaticilarla parlatilmistir. Numunelerin yogunlugu Archimed
prensibi kullanilarak AND GR 200 yogunluk cihazinda OSlgiilmiistiir. Hazirlanan
degisik bilesimdeki bu numunelerin sertlikleri ve kirilma tokluklar1 Duramin A300
Struers marka mikro sertlik cihazinda 1 kg yiik kullanilarak olc¢tilmiistiir. Egme
mukavemetleri Shimadzu egme cihazinda 6l¢iilmiistiir.

X 1smlart analizi ile faz olusumlari incelenmis, numunedeki yogunluk, sertlik,
kirilma toklugu, egme mukavemeti ve mikroyapisindaki degisiklikler arastirilmistir.
Reaktif spark plazma sinterlenmis numunelerin mikroyapilari SEM teknigi ile
incelenmistir.
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PRODUCTION OF B4C/SiC COMPOSITES BY REACTIVE SPARK
PLASMA SINTERING METHOD

SUMMARY

B4C ceramics have characteristical properties such as high hardness, high wear
resistance, low density and high chemical resistance. Due to covalent bonding of B4C
ceramics, they show these properties at high sintering temperature and high pressure.
Because of the low strenght and low fracture toughness it is possible to produce
some B4C composites which have similar properties as B4C by adding some other
components at lower sintering temperature and pressure.

In this study, B4C/SiC composites containing different amounts of SiC (% 5-10-15-
20) have been produced by Reactive Spark Plasma Sintering of B4C, SiO, and C
powder mixture. B4C, SiO, and C powder mixtures were prepared in mixer by
milling with SiC balls in ethanol for 5 hours. Then, powder mixture has been dried
in an oven at 80°C and ethanol has been removed. After dried powder screened under
150 pm, it was put in to the graphite molds with 50mm inner diameter and started to
Reactive Spark Plasma Sintering. Sintering process was carried out at 1700 °C-1750
°C for 5 min. and 1670 °C for 15 -20 min. and under 40 MPa pressure in a vacuum
by using Dr. Sinter SPS. After sintering process, Samples were sandblasted and cut
by diamond wheel and were polished by diamond polishing solution. Samples
densities were determined by Archimed’s technique. Hardness and Fracture
toughness measurements were performed on micro Vikers Struers Duramin A-300,
by applying lkg load. Flextural strength of samples were measured by Shimadzu
Autograph Device.

The phase formation in the samples which have (% 5-10-15-20 SiC), was measured
by an X-ray difractometer. The variation in density, hardness, fracture toughness,
flextural strength and microstructure of samples were investigated. Microstructures
of spark plasma sintered samples have been examined by SEM technique.
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1. GIRIS ve AMAC

Gilinlimiizde yeni malzemelere olan gereksinim gittik¢e artmaktadir. Bu gereksinime
dayanim/agirlik orani yiiksek olan yapt malzemelerine ihtiya¢ duyulmaktadir.
Geleneksel malzemelerde 1s1l islem yapilarak malzemenin bazi dayanim degerleri
artirilmaktadir. Fakat aginma dayanimi, darbe dayanimi, kirilma toklugu, hafiflik gibi
ozellikler ayn1 anda saglanamamaktir. Ayrica dayanim yaninda kullanilacagi alana
gbre yorulma, siirlinme, darbe, korozyon, asinma dayanim ile 1s1l iletkenlik ve 1s1l
genlesme diger aranan 6zelliklerdir. Kuskusuz tiim bu 6zelliklerin ayn1 malzemede
ayni zamanda bulunmasi miimkiin degildir. Bunun i¢in birbirlerinin zayif yonlerini
giderek istenilen ozellikleri elde etmek amaciyla bir araya getirilen birden fazla

malzemenin mikroyapida birlesmesi ile kompozit malzemeler elde edilmistir [1].

Bu yeni sinif malzemeler farkli 6zelliklere sahip bilesimlerin bir araya gelmesiyle
birlikte, tek bagina kullanilan elementlerden daha fazla iistiin 6zellikleri saglayarak
radikal bir degisime sebep olmuslardir. Sahip olduklar1 iistiin 6zellikler teknolojik

gelismeler i¢in onlar1 vazgeg¢ilmez malzemeler yapmistir [1].

1858 yilinda kesfedilen Bor karbiir, yiiksek ergime sicakligina, yiiksek sertlige, iyi
mekanik 6zelliklere, diisiik yogunluga, yliksek nétron absorblama 6zelligine sahiptir.
Ayrica, kimyasal maddelere karsi direnci oldukga yiiksektir. Bor karbiir, elmas ve

kiibik bornitriirden sonra bilinen {i¢iincii en sert malzemedir [1].

Ekonomik olarak elmastan daha ucuz olmasindan dolayr bor karbiir asindiric1 ve
parlatict olarak ve yiiksek sicakliklarda halojenlere karsi reaktivitesinden dolay1
bircok oksit olmayan bor kimyasalinin iiretiminde kullanilmaktadir. Bu iiriinler,
ozellikle BCI; ve BBrj, tiim oksit olmayan bor kimyasallarinin sentezinin temelini
olusturmaktadir. Bor karbiiriin ince toz halinde kullanildig: bir baska uygulama alani

ise silisyum karbiiriin sinterlenmesinde sinterlemeye yardimci olarak kullanilmasidir

[1].



Genel olarak teorik yogunluga yakin bor karbiir malzemeleri sicak presleme,
sinterleme ve sicak izostatik presleme yontemleriyle ve de en son teknolojilerden
olan spark plazma sinterleme yontemleri ile elde edilir. Bu islem vakum veya argon
atmosferi altinda, grafit kaliplar kullanilarak sicak presleme yontemi ile 1900-2200
°C sicakliklar1 arasinda, Spark Plazma Sinterleme yontemi ile ise yaklasik 1700 °C’

de uygulanmaktadir [1].

Ticari bor karbiir tiretimi su ceketli elektrik ark firinlarinda borik oksidin karbotermal
rediiksiyonu ile gerceklestirilmektedir. Kullanilan bir diger yontem ise borik oksidin

karbon varliginda magnezyotermal rediiksiyonu yoluyla bor karbiir tiretimidir [1].

Bor karbiiriin baglica kullanim alanlar1 arasinda piiskiirtme noziilleri, tel ¢ekme
isleminde kullanilan kalip malzemeleri, niikleer reaktdrlerde ndtron absorblayici
malzemeler sayilabilir. Ayrica diisiik yogunluk, yiiksek elastik modiil ve sertlik gibi
birtakim {istiin 6zelliklerinden dolay1 zirh malzemesi yapiminda kullanilan ve bor

karbiir esasl seramik-metal kompozitleri arastirmacilarin ilgi odagi haline gelmistir
[2].

Bunlarin yani1 sira Bor karbiiriin olumsuz o6zellikleride s6z konusudur. B-C
atomlarinin yiikksek kovalent baga sahip olmasi sertliginin ¢ok yiiksek fakat tek
basina sinterlenme kaabiliyetinin daha diisiik olmasina sebep olmaktadir. Sinterleme
davranisin1 olumsuz etkileyen bir diger parametre ise diisiik diflizyon katsayisidir.
Ayrica kirilma toklugunun diisiik olmasi nedeni ile mekanik 6zellikleri ¢ok yiiksek
degildir. Sinterleme sirasinda belirli oranlarda farkli malzemelerin ilavesine gerek
duyulmaktadir. Béylece bor karbiiriin olumsuz taraflar1 giderilirken, diger yandan
ilave edilen katki malzemesinin de yapiya kattigt olumsuz ozellikleri ile
karsilagilmaktadir. Bu nedenle katki malzemeleri ¢ok az oranlarda yapiya ilave
edilmektedir. Bu sebeplerden dolayi, bor karbiiriin sinterleme davranisini ve mekanik
Ozelliklerini iyilestirmek i¢in ikinci faz olarak farkli miktarlarda C,Al, Fe, Ti, SiC,

TiB,, Al,Os, ZrO; gibi katki maddeleri ilave edilmektedir [3-4].

Silisyum karbiir ise 1891 yillarinda Acheson tarafindan kesfedilmistir. Diisiik termal
iletkenlige, diislik termal genlesme katsayisina, yiiksek termal sok dayanimina, diisiik
yogunluga, yiiksek sertlige, yiiksek kirilma tokluguna, yiiksek elastisite modiiliine,
miikemmel kimyasal direng, yiiksek korozyon direncine, yari iletken ve elmastan

daha biiyiik reaktif indeks degerine sahip bir malzemedir [5].



Silisyum karbiir asindiric1 bir toz olarak, asindirict takim malzemelerinde ve
parlatma islemlerinde kullanilmaktadir. Silisyum karbiir elmas ve bor karbiirden
daha diisiik sertlige sahip olmakla beraber, ¢ok genis bir bicimde metal disi
malzemelerin ogiitiilmesinde, sert malzemelerin son isleme kademelerinde ve
seramik parcalarda iiretim maliyetinin 6nemli oldugu zamanlarda dolgu olarak

kullanilir [6].

Silisyum karbiir; parlatma, isleme, Ogiitme islemlerinde; seramik kaplamalarda,
asinma bilesenlerinde; 1sitma elemanlarinda; kaplanmis asindiricilarda; seramik
pompalarda; seramik ve metal matrix kompozitlerde; seramik conta ve halkalarda ve

hafiza disklerinde kullanilmaktadir [7].

Bor karbiir ve silisyum karbiir kompozitlerin tiretimi 1960’11 yillarda baslamistir.
Genel olarak bor karbiir silisyum kompozitler 2000 °C civarindaki sicakliklarda
sicak preslenerek noétron emici plakalarda, hafif zirhli yapiminda ve asindirict
malzeme olarak kullanilmaktadir. Bor karbiir-silisyum karbiir-silisyum kompozitleri
hafif personel zirh1 ya da havacilikta zirh malzemesi olarak kullanilmaktadirlar.
Ayrica lretilen zirh malzemeleri diisiik kalibreli, diisiik hizdaki silahlara karsi
koruyucu olurlar. Kompozit biinyeler zirh malzemesi olarak hazirlanmadiklar1 zaman
ekstriizyon kaliplarinda, kum piiskiirtme noziillerinde, kagit yapiminda kullanilan

makinalarin emme kutusu kapaklarinda ve samandira toplarinda kullanilmaktadir [8].

Son zamanlarda gelisen teknoloji olan Spark Plazma Sinterleme yontemleri ile daha
disiik sicakliklarda (1700-1800 °C’de) , kisa siirelerde (5-10 dk.) ve teorik
yogunluga daha yakin yogunluklar elde etmek miimkiindiir [9].

Bu calismada amag, B4C’e SiO, ve C tozlan eklenerek Reaktif Spark Plasma
Sinterleme yontemi ile B4C/SiC kompoziti elde edilerek, olusan kompozitin ¢esitli
fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin belirlenmesidir. Farkli sicakliklarda ve vakum
atmosferlerinde Spark Plazma Sinterleme teknigi ile sinterlenmis numunelerin
yogunluk, sertlik, egme mukavemeti gibi mekanik 6zellikleri 6l¢lilmiis ve mikro yapi
karakterizasyonunda SEM, bilesim degisimleri ise X-1smnlar teknikleri kullanilarak

gerceklestirilmistir.






2. TEORIK INCELEMELER

2.1 Bor Karbiir (B4C)

Bor karbiir, kovalent yapili, yiiksek ergime sicakligina, yiliksek sertlik ve asmnma
direncine sahip olan, diisiik yogunluklu ve kimyasallara karsi korozyon direnci

yliksek bir malzemedir [10 ].

Bor karbiir, seramik malzemelerin i¢inde kiibik bor nitriir ve elmasa oranla ii¢iincii

en sert malzemedir. Bu malzemenin bazi 6zellilkleri Cizelge 2.1°de verilmistir.

Cizelge 2.1 : Cizelge 2.1: Bor Karbiiriin genel 6zellikleri [10].

Ozellik Birim Deger
Yogunluk g/cm’ 2.52
Sertlik (100 g. Knopp) Kgf/mm® 2900-3580
Vickers Mikrosertlik GPa 31.5
Kristal Yap1 Rombohedral
Kirilma Toklugu MPa. m ™ 2,9-3,7
Ergime Sicaklig1 °C 2450
Is1l Genlesme °c' 5X10°
Elektrik iletkenligi (25°C’de) S 140
Elastisite Modiili (GPa) 450-470
Kayma Modiili GPa 186,5
Cekme Mukavemeti MPa 155
Basma Dayanimi MPa 2855

Bor Karbiiriin teorik yogunlugu igerdigi karbon miktar1 arttikca lineer bir sekilde
artmaktadir.B4C stokiyometrisinin yogunlugu 2.52 g/cm’ tiir. Karbon ihtivasma bagh

olarak degisen yogunlugu veren formiil:

p(g/em’)= 2.42+0,0048 (%C) dir [10].

2.1.1 Bor karbiiriin kristal yapisi

Rombohedral kristal yapida oldugu ifade edilen bor karbiir'tin, atomik yapisinda her
karbon atomu, dort veya daha fazla bor atomu ile baglanmaktadir. Joll (1883) ve
Moissan, saf halde bor karbiirii sentezlemisler ve B;C ve B¢C gibidegisik
kompozisyonlarda tanimlamiglardir [10]. 1934 yillarinda ise B4C’nin stokiyometrik

formiilii bulunmustur.



Bor karbiir bilesimlerinin yapisal dagilimi kdsegenlerden birisine paralel olarak
uzayan bir kiip seklinde goriiliir (rombohedron). 3 karbon atomu bu eksen boyunca

yerlesmistir. Koselerde ise on ikiser adet bor atomu i¢eren dodekahedronlar bulunur

(Sekil 2.1) [11].

Sekil 2.1 : Bor karbiiriin yapisi [7]

Bu yap1 B>Cs veya basitlestirilmis haliyle B4C seklinde tarif edilir. Diyagonalin iki
tarafinda bulunan 2 tip karbon bolgesi vardir ve bunlara A-B-A denir. Her A karbon
atomu | adet yakin karbon komsuya, diger taraftan B karbon atomu 2 es yerlesmis

karbon komsulara sahiptir [8].

B4C’de bor konsantrasyonu % 78,25'den % 85,4 bor’a kadar degisir. En sik
kullanilan ticari bor karbiir ikinci faz olarak grafit icerir ve bu durum mukavemeti
siirlar. Bir baska mukavemeti sinirlayict durum ise bor karbiir icinde bulunan ince,
uzun ve genis formdaki lamel grafittir ve bu da yiiksek dayanim matrikslerde

diizensizliklere ve sonug olarak gevrek yapili seramiklere yol acar [11].

2.1.2 B4C’nin kimyasal ozellikleri

Bilinen en kararli bilesiklerden olan bor karbiir, asit ve bazlar ile kolaylikla
reaksiyona girmez. HF-H,SO4 veya HF-HNOs; asit karisimlarinda ¢ok uzun siire
bekletildiginde ¢ok az c¢oziinme gosterirler. Cok ufak tane boyutlarina sahip bor
karbiir tozlar1 rutubetli havalarda bir miktar oksitlenir ve yiizey tabakasinda bor

oksit, borik asit filmi olusabilir [12].

2.1.3 Bor Kkarbiiriin tiretimi

Ticari bor karbiiriin iiretiminin esas1 borik oksit ve karbon karigiminin bir elektrik ark
ocaginda ergitilip reaksiyona sokulmasi ile gerceklesmektedir. Firin igerisinde
elektrik arki grafit elektrotlar arasinda elde edilir ve bu ark borik oksidin ergimesi ve

karbonla reaksiyona girmesini saglayacak yeterli termal enerjiyi saglamaktadir.



Olusum reaksiyonu biiyiilk hacimlerdeki karbonmonoksidin serbest kalmasi ile
birlikte olugmaktadir. Bor karbiiriin uygun bir sekilde erimemesi kat1 bor karbiirle
temas halinde bulunan sivi kismimin kat1 haldekiyle ayni bilesime sahip olmadigini
gosterir. Ark ocaginda bulunan ergiyik sivi, kat1 ve sivi faz dengeye ulasmadan
katilagtirilir. Ergiyik halde kalan malzeme en son sivi katilasana kadar karbonca
artarak zenginlesir ve bilesiminde 6tektik olarak bor karbiir ve grafit karisimi bulunur.
Her ne kadar pratikte bor karbiir 6zenle hazirlansa da, tiim ark ocag iiriinleri belli

bir miktar serbest grafit ihtiva ederler [13].

2.1.3.1 Karbotermik rediiksiyon yontemi

Karbotermik Rediiksiyon; karbiir, boriir veya nitriir seramik tozlarinin liretiminde
kullanilan bir {iretim yontemidir. Karbiirler karbon ve metal oksit arasinda
gerceklestirilen reaksiyon sonucu iiretilirler. Boriirlerin sentezi i¢in metal oksit ve
karbonun yani sira bor kaynagi olarak elementel bor veya bor igeren bir karbon
kaynagi kullanilmasi gereklidir. Biitiin karbotermal rediiksiyon reaksiyonlari yan
rtin olarak CO gaz1 agiga ¢ikaran, cok enerji gerektiren endotermik olusumlar
olmakla beraber, termodinamik olarak rediiksiyonun gerceklesmesi yiiksek

sicakliklarda miimkiin olmaktadir [13].

Bor karbiir; bor oksit (B,Os) , borik asit (H3B0s), boraks (NaB40;.10H,0), ve borasit
(Mg.CL1B16039), gibi c¢esitli bor-oksijen bilesiklerinin karbon indirgenmesi
reaksiyonu ile genellikle elektrik ark firinlarinda tiretilir. Bor karbiir {iretiminde, "2.1"
no'lu esitlikte belirtilen borik asit ve karbon bilesimi, sistem igerisine beslenir, firin

icindeki grafit cubuklara ark uygulanir. Sicaklik yaklagik 2763 °C’dir. Reaksiyon:
2B,0; + 7C —m= B,C + 6CO 2.1
Yiiksek miktarda karbon monoksit reaksiyonu veren endotermik bir reaksiyon
sonunda B4C meydana gelir. Acgiga c¢ikan karbon monoksit gazi, sistemden
ventilasyon ile uzaklastirilir.

2.1.3.2 Magnezyumtermik rediiksiyon yontemi

Bor oksidin karbon ile magnezya 1s1l rediiksiyonunda "2.2" no'lu esitlikte goriilen

egzotermik reaksiyon ile B4C'yi neticede verir. Sicaklik yaklagik 1200 °C’dir.

2B,03; + 6Mg + C ——————*™ B,C + 6MgO 2.2)



MgO ve reaksiyona ugramamis magnezyum’un HCI ve H,SO4 kullanimi ile
blinyeden uzaklastirilmasi, bu sistemin geregi ve ayni zamanda da bir problemidir.
Bu metot ile elde edilen B4C ard1 ardina kirilip ogiitiilerek asit ile muamele edilir ve

metalik kalintilar giderilir. Elde edilen toz gruplanarak siniflandirilir [13].

2.1.4 Bor karbiiriin sekillendirilmesi

Bor karbiir ve silisyum karbiir gibi kovalent seramik malzemelerin tam olarak
yogunlastirilmas: ve saf tek fazl sekle getirilerek sekillendirilmesi olduk¢a zordur
[13]. Fakat bor karbiire sinterlemesini kolaylagtirmak i¢in bazi ilave malzemeler
katildig1 takdirde, yogunlagsma sicakligi diiser, oksidasyon ve termal sok dayanimi
artar ve tane bliylimesi engellenir. Boylece mekanik 6zellikler iyilesir. Fakat ilave
ekler safsizliga neden oldugundan bu tiir bor karbiirler niikleer kullanimlar i¢in uygun
degildir. Bunun yaninda bor karbiirlin sinterlenmesi i¢in kullanilan Al, Si, Ti ve Fe
gibi katkilar tane sinirlarinda bulunarak sert ceramigin dzelliklerini diigiirmektedir.
Oksit olmayan SiC, TiC,TiB, gibi seramikler B4C nin sinterlenmesinde etkili yerleri
oldugu oldugu bilinmektedir. Fakat tam yogunluk saglanmasi i¢in, ikinci fazin biiyiik
oranlarda eklenmesi ya da daha yliksek sinterleme sicakliklarina ¢ikilmasi
gerekmektedir. Ayrica, ¢ok az miktarlarda eklenilen oksitlerin (Al,O3, SiO;)oksit

olmayan seramiklerin sinterlenmesinde c¢ok etkili oldugu gézlemlenmistir [14].

Laboratuar olgekli bor karbiir yiiksek yogunluklara, asir1 derecede ince 6giitiilmiis
bor karbiir tozuna karbon ilavesi ile sinterlenmesiyle ulasabilmistir. Daha 6nceden
de belirtildigi gibi karbon fazlasi, ideal 6zelliklerin altinda bir kompozite yol agar

[13].

Gilinlimiizde tiim ticari bor karbiir parcalar1 sicak presleme veya az da olsa sicak
izostatik presleme ardindan yapilan sinterlemeyle iiretilmektedir. 10 um 'dan ince
tozun tipik sicak preslenme kosullan 2100 °C'da, 35 MPa basing altinda, 30
dakika stireyle gerceklesir [13].

1 um'dan ince, % 1-3 C igeren tozun tipik sinterleme ve sicak izostatik preslenmesi
2200-2250 °C arast 30 dakika siireyle diisiik basingta (10Pa) preslenmesi,
ardindan 2000 °C'de sicak izostatik preslenmesi ve 200 MPa basing altinda argon

gaziyla 120 dakika siireyle sinterlenmesiyle elde edilir [13].



Sekil 2.2 : 2000°C’de Hot Preslenmis B4C [14]

Sicak presleme iiretilecek boyutlarin ve sekillerin kompleksligini sinirlamaktadir.
Sicak preslemeyle basit silindirler, bloklar, diiz plakalar, eksenel simetrik noziiller

ve benzer basit sekiller elde edilir [13].

Sicak pres ve Sicak Izostatik Presleme diginda kullanilan son teknoloji iiriinii olan
Spark Plazma Sinterleme teknigi, B4C’nin kovalent bagh ve diisiikk difiizyon
katsayisina sahip olmasina ragmen, yaklasik 1800 °C’lerde, 5-10 dk. i¢inde homojen
bir sekilde sinterlenmesine sebebiyet vermektedir. Bor karbiiriin Spark Plazma
Sinterlemesi icin verilen degerler 1p civart ve % 1-3 C igeren B4C tozlar i¢in
gecerlidir. Bor karbiiriin Spark Plazma Sinterleme yontemi ile iiretimi hakkindaki

calismalar devam etmektedir [10].

2.1.5 Bor karbiiriin kullanim alanlar

Bor karbiir (B4C), miikkemmel asinma direnci ve sertligi nedeni ile ¢esitli kumlama
nozullarda, elmasa gore daha ekonomik oldugundan asindirict olarak kaba
leplemede, diisiik yogunlugu avantajiyla; savunma sanayinde zirh malzemesi olarak
kullanilmaktadir. Ayrica, kesim plakalar1 olmak iizere, anag¢ taglar, her tiirli
matriksler, soguk cekilmis aletler, akic1 baski aletleri, demircilik, matkap uglari,
kilavuzlik, ok dovme keskisi, valfler, valf yataklari, piston ringleri, silindir diigmeler,
silindir burglar, silindirik yiizeyler, disli mekanizmalar, rulman yataklari, salmastra

kutulari, piiskiirtmeli pompalar, sertlestirilmis oturak yiizeyleri, suni malzeme pres



kaliplari, her tiirlii egitim alet ve kesiciler, rendeler, frezeler, krank miller ve

differansiyaller gibi alanlarda yiizey islenmesinde kullanilir [15].

2.2 Silisyum Karbiir (SiC)

Silisyum karbiir, kisaca "SiC" olarak da ifade edilmektedir. Dogada bilesik olarak
bulunmamasina ragmen, ana bilesenleri olan silisyum ve karbona, oldukg¢a bol
miktarda rastlanmaktadir. Silisyum karbiir genel ozellik olarak; 3,2 g/em® &zgiil
agirhiga, 27,4 GPa sertlige, 40,1 molekiil agirhgma, 5x10°/°C 1s1l genlesme
katsayisina, 126 W/m°K 1s1l iletkenlige ve kullanilabilir bir elektriksel dirence
sahiptir [13]. Bu malzeme; ¢ok sert, asindirict bir malzeme olup, yiiksek siiriinme
mukavemetine sahiptir. indirgen atmosferde, erozyon ve kimyasal etkilesimlerine,

kars1 miikemmel bir direng gosterir [13,16].

Silisyum karbiir refrakter uygulamalarindaki o6zellikleriyle iyi bilinmektedir.
Miikemmel bir termal iletkenlige ve diisiik termal genlesme katsayisina sahiptir.

Cizelge 2.2'de silisyum karbiiriin genel 6zellikleri belirtilmistir.

Cizelge 2.2 : Silisyum karbiiriin tipik 6zellikleri [10].

Ozellikler Degerler
Yogunluk, g/cm’ 3,1-3,22
Silisyum karbiir igerigi, % 97,80
Karbon igerigi, % 0,20-0,80
Renk Siyah
Egme mukavemveu, Mpa: Oda 400-410
sicakliginda
Sertlik, kg/mm®, Vickers 3100
Elastisite Modiilii,25°C’de (MPa) 480
Kirilma Toklugu, MPa m e 4.6

Silisyum karbiir bu 6zellikler sonucunda muazzam bir termal sok dayanimi sergiler.
Termal iletkenlik kristal yapida ¢ozilinen safsizliklarin varligindan etkilenir.
Yiiksek saflikta ticari silisyum karbiir elde etmek zordur; ¢iinkii sinterleme igin
eklenen safsizliklar veya reaksiyon baglamada kullanilan silisyumda bulunan

safsizliklar bunu engeller.

Sinterlenmis silisyum karbiir, seramik malzemeler i¢erisinde en dayanikli olanlardan
birisidir. Mukavemetinin sinirlanmasi kristalit aglomeratlara, asir1 biiyiimeye, uzamis

tanelere ve porozite gibi farkli hatalara baghdir.
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Silisyum karbiiriin ticarilesmesini saglamis ozelliklerinden birisi sertligidir. Bor
karbiir kadar sert degildir ancak silisyum karbiir kabuksal bir bilesim sergileyerek
malzeme siyirma islemlerinde etkili olmaktadir. Silisyum karbiiriin  sertligi
kristalografik yonlere, varolan safsizliklara ve parlatilmis yiizeyler gibi farkl

durumlara bagli olarak degisir. Ol¢iim ortami dahi sertligi etkileyebilir [13].

2.2.1 Silisyum karbiiriin kristal yapisi

Sentetik bir malzeme olan silisyum karbiir, Sekil 2.3’de goriilen iki farkli kristal
yaptya sahiptir. Bu kristal yapilarin biri; 1400-1800 °C’ da olusan "B" formundaki kiibik
yapt, digeri ise; 2000 °C’ da olusan "o formundaki Hegzagonal kristal yapidir [5].

"B" kristal yapisinda olan silisyum karbiir, sinterleme esnasinda 2000 °Ca yakin
sicakliklarda, kiibik yapidan, "o" formundaki Hegzagonal kristal yapiya
doniismektedir [5].

Silisyum karbiiriin en yaygin kullanilan1 ve miihendislik uygulamalarinda tavsiye
edileni; "3C" kiibik yapili B-SiC diir. 4H, 6H, 15R gibi diger tipleri ise; a - SiC
kristal yapidadirlar [5].

Si

(a)

>
N

4.4 §

by

(b)

Sekil 2.3 : Silisyum karbiiriin kristal kafes (a: Kiibik, b: Hegzagonal) yapilar1 [17].
2.2.2 Silisyum karbiiriin iiretim prosesi

Silisyum karbiir'iin iretimi en yaygin, “Acheson Prosesi” olarak isimlendirilen

proses ile gerceklestirilmektedir. 19. yiizyilin sonunda gelistirilen bu proses, silisyum
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karbiir iiretim tarihinin en eski olanidir ve adin1 tasarimcisi olan Acheson'dan almustir.
Bu proseste: silika, karbon ve genel tuz karigimi (% 50 Silika + % 40 Kok + %7 Silis
tozu + % 3 Genel Tuz), Sekil 2.3'de goriilen elektrikli firinin merkezindeki grafit
cekirdegin etrafina yerlestirilen bu karisim 2400 °C’a kadar 1sitilir ve kademeli

olarak sogutulur [13].

Silisyum Dicksit ve
Reaktif Grafit Cubuk Kok Kangtmi

e P

; } U&m N . Lm
— Grafit |~
7 P
Soputma Baglantisi Elekirik Alam
Baglantisi

Sekil 2.4 : "Acheson" prosesinde kullanilan firinin genel goriiniimii [13].

Malzemenin miktar1 ve firin biiyiikliigii gibi unsurlara bagl olarak 2 ile 20 giin siiren
"2.3" no'lu esitlikteki silika ile karbonun reaksiyonun neticesinde, silisyum karbiir elde
edilir. Yiiksek saflikta silika tozu, diistik stilfiir icerikli petrol koku ve 23,8 MJ / kg.lik
enerji bu prosesin ana bilesenidir ve 0,45 kg silisyum karbiir eldesi i¢in; 2,3 - 3,2 kg.

silisyum gerektirir.

Si0, + 3C SiC  + 2CO 23)

Silisyum karbiir'tin saflik orani, elde edilen malzemenin rengini etkilemektedir.
Saflik; % 98,5'un altinda olursa, renk; siyah, % 99'a ¢ikarsa, renk; koyu yesil ve %
99,8 'lin lizerinde ise, renk; acik yesil olarak gozlenmektedir. En yiiksek safliktaki silisyum
karbiir, c¢ekirdege (elektroda) en yakin mesafede bulunur. Dig tabakada olusan
malzeme ise; Ogiitiiliip elenerek cesitli amaglarda kullanilmak iizere gruplandinlir,

¢ozlimlendirme prosesi ile saflagtinlir [13].

2.2.3 Silisyum karbiiriin kullanim alanlar:

Silisyum karbiir, ileri teknoloji malzemelerine ihtiyag duyulan ¢ok yerlerde
kullanilmakla birlikte, genel olarak saflik seviyelerine gore; metalurjik, abrazif ve

sinter amacli olmak iizere, ii¢ ana gurupta siniflandirilmaktadirlar [5].
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Yiiksek safliktaki (yesil renk) silisyum karbiir, miihendislik seramiklerde sinter
amagh kullanilirken, safligin % 97,5 veya daha diisiik olmas1 durumunda, s6z konusu
malzeme abrazif ve refrakter amagl olarak kullanilirlar. Safligin % 90'n altina

diismesi durumunda ise, metalurjik uygulamalarda kullanilirlar [5].

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

ve aginma direngli karakteristiklerinden dolay1 kullanilir.

Bu uygulamalardan bir¢cogu, kimyasal islem endiistrisi i¢in kaplamalar ve valfler,
kum borular1 i¢in memeler, hidrosiklonlar, lens kaliplari, roket memeleri, sprey

kurutma i¢in asinma plakalaridir.

Asinma, erozyon direngli silisyum karbiir uygulamalar1 ise havacilik endiistrisinde
pompa, tasima, yag, yakit deposu, pompa malzemeleri ve kaliplarda kullanilir. Ist
dayanimindan dolay1 uzay teknolojisinde de yiiksek sicaklik roket meme

baglantilarinda, 1s1 degisim tiiplerinde, difiizyon firin1 parcalarinda kullanilir.

Ayrica seramik motorlarda ve turbosarj kisimlarda silisyum karbiir uygulamalari
deneme agsamasindadir. Tiirbin motorlarinda uygulamalar1 artmaktadir. Silisyum

karbiir bilgisayar ciplerinde de kullanilir.

Yiiksek termal iletkenliklerinden dolay1r uzay teknolojisinde lazer aynalari olarak
kullanilmakta ve savunma sanayinde c¢aligmalar yapilmaktadir. Silisyum karbiiriin
balistik etki dayanimi diisiik olmasina ragmen, seramik zirh malzemesi olarak da

uygulamalart mevcuttur [5,13].

2.3 Kompozit Malzemeler

Kompozit malzeme, belirli bir amaca yonelik olarak, en az iki farkli malzemenin bir
araya getirilmesiyle meydana gelen malzeme grubudur. Ug boyutlu nitelikteki bu bir
araya getirmede amag, bilesenlerin hi¢ birinde tek bagina mevcut olmayan bir
oelligin elde edilmesidir. Diger bir deyisle, amaglanan dogrultuda bilesenlerin daha
Ustlin Ozelliklere sahip bir malzeme iiretilmesi hedeflenmektedir. Uygulamada
kompozit malzeme iiretiminde genellikle asagidaki Ozelliklerden birinin veya

birkaginin gelistirilmesi amag¢lanmaktadir [18]. Bu 6zelliklerin baslicalari,
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»Mekanik dayanim, basing, gekme, egme, ¢arpma dayanimi,
»Yorulma dayanimi, aginma direnci,

»Korozyon direnci,

»Kirilma Toklugu,

» Yiiksek sicaklik dayanimu,

»Is1 iletkenligi veya 1s1l direng,

» Ekektrik iletkenligi veya elektriksel direng,

»Rijitlik, agirlik, goriintim.

Kompozitler ¢esitli avantaj ve dezavantajlara sahiptirler,
Avantajlart:

a- Agirlik azalmasi (yliksek dayanim (veya sikilik)/agirlik orani),

b- Cok farkli yiikleme kosullar1 (fiber-fiber),

¢- Uzun 6miir (yliksek korozyon direnci),

d- Diisiik tiretim maliyetleri,

e- Arttirilmis (veya azaltilmis) termal veya elektrik iletkenlikleridir.
Dezavantajlar ise;

a- Yiiksek hammadde ve isleme maliyeti,

b- Degisken 6zelliklerde olas1 zayifliklar,

c- Diisiik tokluk,

d- Geri doniisiimiiniin olmamasi,

e- Birlestirmede goriilen zorluklar,

f- Analiz, yapimindaki zorluklardir.

Sekil 2.5’de goriildiigii gibi baz1 literatiirlerde kompozitler 5 grupta
siiflandirilmaktadir [19] :

1- Fiber kompozitler
2- Pul kompozitler
3- Partikiil kompozitler

4- Doldurulmus kompozitler
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5- Lamine kompozitler

Fiber Kompozit Patiil} Kompoziy Lamine Kompozit

Ful Kompozit Dioldurulmus Kompozil

Sekil 2.5 : Kompozit Cesitleri [19]
2.4 Bor Karbiir-Silisyum Karbiir Kompozitler

2.4.1 Bor karbiir-silisyum karbiir kompozitlerin 6zellikleri

Silisyum karbiiriin 6zellikle miikkemmel termal sok dayanimi, oksidasyon dayanimi,
yiiksek kirilma toklugunun; bor karbiiriin sertlik, aginma dayanimi ve diisiik
yogunluk gibi 6zelliklerinin birlesmesiyle silisyum karbiir ve bor karbiir tozlar1 farkli
oranlarda karistirilarak arzulanan ozelliklerde degisik amaclar i¢in kullanilmaktadir
[15,20]. Bor karbiir bu tip uygulamalar i¢in uygun bir malzemedir ancak gevrek
olmasi, diisiik 1s1 dayanimi, yiiksek sicakliklarda mukavemet azalmasi ve diisiik
termal sok dayanimi bor karbiiriin negatif yonleridir [3,4]. Bor kabiiriin kompozitteki
varhigi elde edilen {iriiniin 6zelliklerini etkilemektedir. Kompozitteki bor karbiir
miktariin artmasi sinterlenmis iiriinde yogunlugun diismesine, oksidasyon
dayaniminin azalmasma ancak daha hafif ve kirilma toklugu daha yiiksek bir
kompozit olusmasina yol agar. Ayrica bu tiir kompozitler yiiksek 1s1 dayanimi ve

carpmaya karsi mukavemet sergilemektedir [13].

2.4.2 Bor karbiir-Silisyum karbiir kompozitlerin kullanim alanlari

Bu tir kompozitler bazi tip memelerde, tiirbin motorlarinda, 1s1 ileten tiiplerde,
savunma sanayinde zirh yapiminda ve potalarda oldugu gibi farkli uygulamalarda

kullanilabilmektedir [2].
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2.4.3 Bor karbiir-Silisyum karbiir kompozitlerin iiretim teknolojileri

Bor kabiir silisyum karbiir kompozitlerin iiretimi 1962 yillarinda baslamustir. Ilk
caligmalarda % 10-90 aras1i degisen bor karbiir-silisyum karbiir tozlari grafit
kaliplarda 48,2 MPa basing altinda 2100 °C’de sicak preslenmistir [20]. Benzer bir
calismada ise % 20-50 aras1 bor karbiir iceren bor karbiir-silisyum karbiir plakalar
Sum silisyum karbiir ve 2 um bor karbiir tozlarmin grafit kaliplarda 34,5 MPa basing
altinda 2200 °C’de sicak preslenmesiyle elde edilmistir [20].

Basingli sinterleme teknigiyle iretilen kompozitlerde karmasik sekilli pargalarin
tiretimi kisithdir. Sadece kiiciik ve basit sekilli parcalar bu yontemle iiretilebilir.
Ayrica bu islem ¢ok yiikksek enerji kullanimi ve kaliplama malzemesi
gerektirmektedir. Kompozit malzemeler ¢ok sert oldugundan elmas takimlarla yiizey
islemine tabi tutulmasi gerekmektedir ve bu da pahali ve zaman alic1 bir yontemdir .
Yapilan ¢aligmalar sonucu pahali sicak presleme islemlerinden basingsiz sinterleme

proseslerine gec¢is olmustur [20].

Bor karbiiriin diisiik oksidasyon dayanimi oksitleyici atmosferlerde 600 °C’nin
tizerindeki sicakliklarda kullanilamamasina yol agar [21]. Silisyum karbiiriin ilavesi,
bor karbiir seramiklerinin oksidasyon dayanimimi gelistirmektedir. Talmy ve
arkadaslar1 yapmis olduklar1 calismada gelismis oksidasyon dayanimi ve tokluguna
sahip bir bor karbiir - silisyum karbiir kompoziti elde etmeye, ayrica yeni bir {iretim
metodu gelistirmeye calismislardir [21,22]. Bu calismada silisyum karbiir kaplanmis
bor karbiiriin ve ardindan silisyum karbiir tanelerinin, silisyum karbiir kaplanmis bor
karbiire esit olarak dagilimi gerceklestirilmistir. Bu kompozitin {iretimi ise silisyum
karbiir tozunun karbonla reaksiyonu ile olusur. Kullanilan silisyum boriir SiB4, SiBg
veya her ikisinin karisimindan; karbon tozu ise tercihen karbon karasi veya grafit

tozu karisimlarindan olusmaktadir.

Reaksiyonlar asagida verildigi gibi olusur:

SiB4+2C—B4C+SiC 2.4)
2SiB¢+5C—3B4C+2SiC 2.5)

Birinci denklemin sonucunda %64 bor karbiir ve %36 silisyum karbiir iceren
(porozitesiz), ikinci denklemin sonucunda ise %73 bor karbiir ve %27 silisyum

karbiir igeren (porozitesiz) bor karbiir silisyum karbiir kompoziti olusur. Uretimin ilk
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asamasinda silisyum boriir ve karbon karisiminin inert ortamda 1sitilmasi tercihen
1600-1850 °C arasi, daha ¢ok 1750-1825 °C’de ve en ¢ok da 1800 °C’de yapilir.
1800 °C’de bir saatlik islemden sonra reaksiyon tamamlanir. Daha diislik
sicakliklarda yapilan islemlerde ise reaksiyon siiresi uzamaktadir. Reaksiyonlar 0-10
MPa basing altinda uygulanir. Basingsiz iiretilen bor karbiir-silisyum karbiir
kompoziti ise % 25 poroziteye sahiptir. Bu kompozit yap1 ise uygun bir metalin veya

seramik malzemenin infiltrasyonu i¢in seramik 6n yapi olarak kullanilabilir [21,22].

Uretimin ikinci asamasinda ise birinci asamada olusan bor karbiir silisyum karbiir
kompoziti yogunlastirmak i¢in sicak presleme islemi 1900-2300 °C arasinda inert
atmosferde yapilir. Presleme sicakliklart 2000-2200 °C arasi iyi, 2050-2150 °C arasi
cok iyi sonug¢ verir. Tam yogunlagsmis kompozit ise 2100 °C de 20 MPa basing

altinda 30 dakika siireyle presleme sonucu elde edilir [21,23].

B4C-SiC kompozit malzemeleri ¢ok sert olmalarindan dolay1 zirh malzemesi olarak
kullanilabilmektedir. Bu malzemelerin kirilganliklar1 azaltilarak balistik 6zellikleri
onemli Olclide arttirilabilir. N. Orlovskaya ve arkadaslart B4C - % 30 SiC tozlarinin
karigimindan olusan kompozitler arasina B4C tozlarini yerlestirerek tabakali bir yapi
olusturmuglardir. Tabakali bu kompozit B4C-SiC tabakasinda yiliksek basma kalinti
gerilmesi ve B4C tabakasinda ise yiiksek germe kalinti gerilmesi icerecek sekilde
dizayn edilmistir. Kalint1 gerilmeler tabakalarin kompozisyonu ve kalinliklariyla
kontrol edilmektedir. Bu lamine kompozitler tozlarin karistirthip 6giitiilmesini,
haddelenip sicak preslenmesini icermektedir. Bu ¢esit kuvvetli arayiizeyli B4C-SiC

lamineleri yiiksek kirilma toklugu ve yiiksek koruma kapasitesi saglar [24].

Borkarbiir zirh seramikleri {izerine yapilan bir diger yeni ¢aligma da B4C- C
preformlarina silisyum infiltrasyonu ile elde edilen reaksiyon baghh B4C
seramiklerinin eldesidir. Preformlar seramik tozlarin bir recine baglayici ile
karistirilmas1  ve kaliba dokiilmesiyle elde edilmistir. Daha sonra karigim,
bekletilmis, kalip disina alinmis ve 600°C’de inert atmosferde baglayicisi pirolize
edilmistir. Infiltrasyon islemi vakum altinda ergimis silisyumun karbon baglh
preforma emdirilmesi seklinde gergeklestirilmistir. Baslangi¢ preformlar hacimce %
75 B4C ve % 4 C igerirken, infiltrasyon sonucu numune % 75 B4C , % 9 SiC

(reaksiyonla olusmus) ve % 16 Si icermektedir. Bu tiir numuneler reaksiyon bagh
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B4C olarak adlandirilir. Bu numunenin reaksiyon bagl SiC (% 84 SiC % 16 Si) ile

cesitli 6zelliklerinin kiyaslamasi Cizelge 2.3’te verilmistir [25].

Cizelge 2.3 : Reaksiyon bagli SiC ve Reaksiyon bagli B4C 6zellikleri [36].

Ozellikler Reaksiyon bagli SiC ~ Reaksiyon bagli B4C
Yogunluk (kg/m’) 3060 2570
Young Modiilii (GPa) 384 382
Egme Mukavemeti 284 278
(MPa)
Kirilma Toklugu 39 5,0
(MPa.m™?)

2.5 Sinterleme

Seramik malzemeler genellikle kristal yapida olan toz seklindeki maddelerin
karistirthip preslenmesi veya baska bir yontemle sekillendirilmesi ve yiiksek
sicaklikta pisirilmesiyle tretilir. Baglangigta gézenekli yapi iceren malzeme yliksek
sicakliga 1sitildiginda biinyede ¢esitli degisiklikler olur. Bunlar, gdzeneklerin sekil ve
boyutlarinda olan degisiklikler, tane biliyiimesi, yeni fazlarin olusumu ve polimorfik

olaylardir [26].

Sinterlemede amag; difiizyon, basing ve 1sinin tesiriyle, cismin biinyesinde mevcut
olan boslugun ortadan kaldirilmasidir. Sinterlenen malzemenin istiin 6zelliklere
sahip olabilmesi i¢in, biinyesinde bulunan boslugun, olabildigince az olmasi
gerekmektedir [25]. Sinterleme mekanizmasi, tamamen 1s1 ve kiitle taginim olayina
dayanmaktadir. Kiitle taginimini kolaylagtirmak i¢in miimkiin oldugu kadar yiiksek

sicakliklarda galigilmalidir.

Sinterlenmeyi saglayan itici gii¢; yiiksek sicakliklarda yiizey enerjisinde meydana
gelen azalmadir. Yiizey enerjisinde azalma meydana geldik¢e diflizyon hiz1 artar ve
ozellikle karsilikli atomlarin difiizyonu seklinde olmak {iizere, birbirleriyle temas

halinde olan tozlar arasinda bir boyun bdlgesi olusur ve tozlar birbirine niifuz eder.

Sinterleme esnasinda meydana gelen diflizyonun tesiriyle, taneler arasinda meydana
gelen biiziilme ile cismin i¢ yapisinda bulunan bosluklar, Sekil 2.7'de goriildiigii gibi

hem kiigiiliir hem de sekil degistirir [27].
Bunlar;

a-) Bosluk morfolojisinin degismesi,
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b-) Bosluk boyutlarinin degismesi,

c-) Tane boyutlariin biiytimesi (Grain Growth) seklinde 6zetlenmistir [27,28].

Rl I P I s [

Sekil 2.6 : Sinterlemede taneler arasinda meydana gelen biiziilme [27].
2.5.1 Sinterlemeyi etkileyen faktorler

Toz karakteristikleri: Baslangic toz 6zellikleri (toz boyutu, boyut dagilimi, tane
sekli, tane aglomerasyonu, aglomerasyon derecesi ve kimyasal homojenlik),
yogunlasma ve mikroyapisal gelisim iizerinde énemli etkilere sahiptir. ideal bir toz,
kiigiik tane boyutlu aglomerasyonsuz, es tane sekilli, dar tane boyut dagilimi ve

yiiksek safiyet veya kontrollii katki igerigine sahip olmas1 gerekmektedir [26].

a) Toz boyutu; Toz boyutu, her bir tasinim mekanizmasinda boyun biiylimesinde
etkili bir parametredir. Yiizey diflizyonu ve tane sinir1 diflizyonu toz boyutuna ¢ok
duyarlidir. Diisiik tane boyutlarinda ara ylizey diflizyon mekanizmalar ¢ok etkilidir
clinkii kiiciik tane boyutlu tozlar yiiksek yiizey alan1 nedeniyle birim hacim basina
yiiksek ara yiizey icerigine sahiptirler. Bu ise sinterleme i¢in yiiksek itici gii¢ saglar.

Bu faktorler ise sinterlemeyi hizlandirmaktadir.

Kat1 hal sinterlemede, toz boyutunu azaltarak sinterleme sicakligini diisiirmek ve ¢cok
kiiclik tozlarla (mikron alt1) diisiik sinterleme sicakliklarinda yiiksek yogunluklara
ulagsmak miimkiindiir. Ince baslangi¢ tozlari ile yiiksek sinter yogunlularma ulasmak
veya sinterleme sicakligini ve siiresini diisiirmek miimkiindiir. Ancak ince tozlarin
sinterlenmesindeki basari, aglomerasyonlarin (kiimelesmenin) ve agregalarin
(kiimelerin) giderilmesine baglhidir. Toz parcacik igindeki tane boyutuda Snemlidir.
Cok kristalli tanecikler ¢ok sayida tane sinirt igerirler ve bunlar da kiitle akisina

yardim eder ve sonugta hizli bir sinterleme verir [26].

b) Toz boyut dagihimi; Toz karakteristigi ile ilgili diger 6nemli bir etken ise toz

boyut dagilimidir. Genis toz boyut dagilim araligi, sinterlemenin son adiminda
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onemli bir etkiye sahiptir ve bu kademede tane boyut dagilimi baslangi¢ tozlarindaki
partikiil boyut dagilimi ile benzer davranisg gosterir. Sinterlemenin son adiminda, dar
bir tane boyut dagilimi yiiksek sinter yogunluklart i¢in gereklidir. Dar tane boyut
dagilimlan yiiksek homojenlik verir bu ise sinterleme esnasinda yogunlugu artirir.
[lave olarak, homojen (iiniform) tane boyut dagilimi, tozlarin paketlenmesini de

homojen yapar ve sinterleme isleminden sonraki biiziilme oranini azaltir [26].

¢) Toz sekli; Kiiresel olmayan tozlar, birim hacimde yiiksek yiizey alanina sahiptir,
bu ise sinterlemeyi hizlandirir. Ancak kiiresel olmayan sekilli tanecikler diigiik ham

yogunluga sahiptir. Istenilen yogunluga ulasmak igin tozlar es tane sekilli olmalidir.

d) Aglomerasyon; Yigmlar (aglomerate), kiigiik kiitlelerdeki taneciklerin yiizey
kuvvetleri ve/veya kati kopriilerle birbirlerine baglanmasidir. Topaklagma
(aggregate) ise kaba bilesenlerin kuvvetlice baglanmasi ve/veya reaksiyona girerek
kiime olusturmus taneciklere verilen isimdir. Aglomerasyon ve agregalar arasindaki
bosluklar toz bilesenleri arasindaki bosluklardan daha biiyliktiir ve biiyiik bosluklar
daha uzun sinterleme siireleri gerektirir. Ayrica aglomerasyonlarin ve agregalarin
yogunlagmasi onlarin biiziilmelerine yol acar ve bu da onlar arasindaki bosluklarin
daha da biiylimesine neden olur. Ayrica, yiiksek aglomerasyona sahip tozlarin
sekillendirilmesi esnasinda da biliyiik poroziteler olusur bu ise diisiik sinter

yogunluguna neden olur [26].

Katki maddeleri: Katki madde ilavesinin bir¢ok amaci vardir. Toz islem esnasinda
yogunlagmay1 artirmak i¢in katki maddeleri yaygin olarak kullanilir. Genel olarak

katk1 maddelerinin yogunlasma {izerine ve diger amagh etkileri asagida siralanmustir.

» S1v1 faz olusturmak,

> Ikinci bir faz olusturarak tane sinirlar1 hareketini engelleyerek tane biiyiimesini

Oonlemek,
» Tane sinirlarin ayirmak,

»Malzemenin kat1 ¢ozeltisindeki katisigin difiizyon katsayisini etkilemek. Eger
tane biiyiimesinin por hapsedilmesi ile 6nlendigi diistiniiliirse katki maddeleri

de difiizyon katsayisin1 degistirerek tane biiylimesini 6nleyebilir.

»Tane sinir enerjisi ile serbest yiizey enerji oranini degistirir.
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Katki maddelerinin sinterleme esnasinda tane biiyiimesinin (kabalasmasi) iizerine
onemli etkisi vardir. Katki maddeleri ilavesiyle tane biiyiimesi Onlenmekte ve
yogunlasma icin ideal toz karakteristikleri korunmaktadir. Ornegin, partikiil boyutu
azaldikca tane kabalagsma hiz1 da artmaktadir. Bu nedenle ¢ok kiigiik taneler i¢in tane
biiyiimesini engellemek amaciyla katki maddeleri ilavesi gerekmektedir. Biiytlik
taneli metal tozlarinda tane kabalasmasi olmadigindan tane kiigiiltiicii katki ilavesi
gerekmemektedir. Katki madde ilavesinin bir diger amaci ise sinterlemeyi

aktiflestirmektir [26].

Sinterleme atmosferi: Sinterleme atmosferinin yogunlagsma ve mikroyapi iizerine

etkisi gaz ¢oziinlirligl, katk: ve toz ile reaksiyon ile ilgilidir.

Sinterleme atmosferinin ilk etkisi seramiklerde veya metallerde gaz ¢oziiniirligii ile
ilgilidir. Ornegin, Al,Os sinterlenmesinde O, veya H, kullanildiginda teorik
yogunluga ulasilirken N», He ve Ar gazlart kullanildiginda yogunluk diisiik
kalmaktadir ¢iinkii bu gazlar Al,Os igerisinde smirl bir ¢oziiniirliige sahiptir. Eger
gazlar malzeme icinde ¢dzlinemezlerse kapali porlar ile hapsolur ve yogunlagmay1
engeller. Sinterleme atmosferi katki maddeleri ile secici olarak reaksiyona girebilir

bu ise yogunlagma islemi i¢in ¢ok 6nem tagimaktadir [26].

2.5.2 Sinterleme mekanizmalari

Sinterleme, malzemenin cinsine, numunenin sekline ve biiyiikligiine bagli olarak
degisik metodlarla gerceklestirilebilir. Sinterleme mekanizmalari, genel olarak; kati,

stv1 ve reaksiyon sinterlemesi olarak {i¢ grupta toplanmistir [27,26].

2.5.2.1 Kat1 faz sinterleme

Kati hal sinterleme, yayinma ile malzeme tasinimini igerir. Malzemelerin taginimin
kolaylastirmak i¢in islem yiiksek sicaklikta gerceklestirilir Bu proses igin gerekli itici
gii¢, boyun bdlgesi ile tanenin ylizeyi arasinda meydana gelen serbest enerji farkidir.
Sinterleme islemi siiresince igyapida sivi faz olusmaz ve biitiin olaylar (difiizyon,

yogunluk artis1 vb.) kat1 halde meydana gelir [29].
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Sekil 2.7 : Kat1 Hal Sinterlemesi Asamalar1 Sematik Goriiniim [29]

2.5.2.2 Siv1 faz sinterleme

Bu proseste, sinterleme sicakliginda fazlardan biri viskoz haldedir. Bu durum,
Ozellikle ergime noktalar1 birbirinden ¢ok farkli malzemelerin sinterlenmesinde
goriilmektedir. Sivi faz kati haldeki taneleri 1slatmakta ve taneler arasindaki ince
kanallarda yiiksek basing meydana gelmektedir. Kiigiik tane boyutlarinda, kapiler
basing miktar1 daha fazla olup sinterlesme kolaylagmaktadir. Siv1 faz sinterlesmesi

silikat sistemlerin ¢ogunda goriilmektedir.

Sivi-faz sinterlemesinde, preslenen toz karisimi sivi fazin olustugu sicaklikta
sinterlenir. Sivi fazin olusumu ile ani bir biizilme meydana gelir. Bu esnada, kati
partikiiller siv1 faz igerisinde yeni bir diizene girer. Sivi-faz sinterlemesinde siv1 fazin
miktar1 % 20’yi gecmez. Sivi-faz sinterlemesinde, seramik tozlarinin diisiik
sicaklikta ve kisa silirede sinterlenmesi miimkiindiir. Buna karsin; sivi faz
sinterlenmesi ile tretilmis malzemeler, yiiksek sicaklikta kullanilmaya elverisli
degildir. Dolayisiyla, refrakter 6zellik aranmayan 6rnegin elektronik seramiklerin

tiretimi i¢in uygun bir yontemdir [30].
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Sekil 2.8 : Sivi1 Faz Sinterlemesi Asamalar1 Sematik Goriiniim [30]

2.6 Basin¢ Yardimh Sinterleme

Basing yardimli sinterleme yiiksek performans beklenen sistemlerin sinterlemesinde
kullanilan bir yontemdir. Kiiciik tane boyutuna sahip tozlar, disaridan basing
uygulanmasina gerek kalmadan sinterleme sonucunda yogunlagsmaya elveriglidir.
Ozellikle s1v1 faz sinterlemesi uygulamalarinda kaba tozlar dahi yiiksek sinterleme
yogunluklar1 verir. Diger yandan kati hal sinterlemesinde porozitenin ortadan
kaldirilmas: bir sorundur. Sinterleme siiresinin fazla oldugu uygulamalarda porlar
kararl1 hale gelir ve 6zellikle i¢lerinde gaz kalmis ise difiizyon ile yok edilmeleri ¢ok
zor olur. Sinterleme kuvveti porozite ortadan kaldirildiktan sonra sifira iner ve
kompozit malzemeler i¢in yardimci faz yogunlasmaya engel teskil eder. Tam
yogunluga ulagmay1 engelleyici bu durum sinterlenen kompakta basing uygulanarak
ortadan kaldirilabilir. Uygulanan basing sinterleme ile ilgili bazi sorunlara da ¢oziim
geitirir; kaba tanelerin kullanimi, diisiik sicaklikta sinterleme ve diisiik sinterleme

stireleri ile yiiksek yogunlukta malzeme iiretimi miimkiin olur [31].

Basing yardimu ile sinterleme 3 farkli yontem ile gergeklestirilebilir. Bunlar, sicak
presleme, sicak izostatik presleme ve spark plazma sinterleme yontemleridir. Sicak

izostatik presleme ve sicak presleme yontemleri asagida detayli olarak incelenmistir.

23



2.6.1 Sicak presleme (HP)

Sicak presleme, rijit bir kalip icerisinde eksenel basing ve firin direnglerinin yarattigi
1s1 ile birlikte sinterleme yapilabilen bir prosestir. Kuvvet genellikle iist pang ile
hidrolik bir sistem tarafindan uygulanilir. Eksenel bir kuvvet uygulanmasina ragmen
kalip yiizeylerinde meydana gelen siirtinme nedeniyle merkezden yanlara dogru
degisen bir kuvvet dagilimi gbzlenir. Sicak presleme yavas bir prosestir. Kullanilan
kalip aksam1 nedeniyle sicaklik kontrolii zordur. Sinterleme esnasinda vakum altinda
calismanin getirdigi avantajlar ise porozitenin ortadan kalkmasi, firin direnglerinin ve
sinterlenen malzemenin korunmasidir. Sicak preslemede toplam deformasyon
miktari, kalip kenarlarinin deformasyonu sinirlamalar1 nedeniyle sicak ekstriizyon ve
sicak dovmeye gore daha az olmasina ragmen genellikle yiiksek yogunluklu
pargalarin iiretimi miimkiindiir. En onemli problem uygun kalip malzemesinin
secimidir. Kalibin, presleme sicakliginda plastik deformasyon gostermeden
uygulanan basinca dayanmasi, sicak tozla reaksiyona girmemesi gerekir. En ¢ok
kullanilan kalip malzemesi grafittir. Berilyum, semente karbiirler, nikel ve kobalt

esasli siiperalagimlar sicak preslemenin kullanildig1 malzemelerdendir [29].

basing

/1) toz

1sitici

“..--'""

==

>~ alt pang
1

tek eksenli sicak presleme

Sekil 2.9 : Sicak Pres Sematik Goriiniimii [29]

B4C’e ZrO; ilavesine benzer sekilde reaktif sicak presleme teknigi ile TiO, ilavesiyle
yapida TiB; olusturarak B4C’ilin sertlik ve toklugunu da arttirmak miimkiindiir. V.

Skorokhod ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢alismada yapisinda hacimce %15 TiB;
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olusturacak sekilde TiO; ve C’u B4C’ye ilave etmis, bu toz karisimini 2000 °C, 20
MPa’da argon atmosferinde 1 saat siireyle preslemislerdir. Bu numunelerde yaklasik
teorik yogunluga ulasilmis olup ( yogunluk >% 99 ) elde edilen egme mukavemetleri

621 MPa ve kirllma toklugu degerleri 6.1 MPa.m™? civarindadir [36,37].

2.6.2 Sicak izostatik presleme (HIP)

Seramik {irlinlerdeki yogunlugu arttirmak 1i¢in genellikle sicak preslemeye
basvurulur. Bu yodntemde basing gaz vasitasiyla ii¢ eksenden eseksenel olarak
uygulanarak tozlarin igersinde bulundugu kap, i¢ten 1sitmali bir hazne ile 1sitilarak
sinterleme islemi gergeklestirilir. Soguk izostatik preslemeden farki, basing
kamarasinin bir firin sistemi ile 1sitilmasidir. Basing argon veya helyum gaz ile
saglanir. Soguk izostatik preslemede kullanilan plastik veya torbalar yerine metalik
veya cam kaliplar kullanilir. Sicak izostatik presleme kosulunda cam, viskoz akma
gostererek toz ile birlikte homojen olarak deforme olur. Kalip malzemesi se¢iminde
en Onemli parametre etkin sinterleme sicakliginda kalibin basinci iletilecek
deformasyonu gosterebilmesidir. Camlar, celik, paslanmaz ¢elik, titanyum,
tantalyum en c¢ok kullanilan kalip malzemeleridir. Sicak izostatik presleme ilk defa
refrakter metal tozlarinin, seramiklerin ve sermetlerin (seramik-metal kompoziti)
kompaktlanmasinda kullanilmistir. Al,Os, ZrO,, SisN4 gibi seramik malzemelerin;
WC-Co, TiC-Fe, Al,03-ZrO, gibi kesici takim uglarinin; nikel ve titanyum alagimlari
gibi havacilik malzemelerinin, alasim c¢eliklerinin, kompozitlerin ve elektronik

seramiklerin tiretiminde kullanilmaktadir [29, 32].

2.6.3 Soguk izostatik presleme (CPI)

Soguk izostatik presleme basincin siirekli ve her yonden esit olarak uygulandigi bir
sikistirma yontemidir. Bu yontemde toz malzemeler kalip olarak hizmet eden esnek
bir elastik kap igerisine yerlestirilir. Kalip basing kabinin i¢indeki bir sivi ortamina
daldirilir ve bdylece siviya uygulanan yiiksek basing sivi yardimiyla sikistirilacak
tozlara iletilerek, tozlar iizerinde bir hidrostatik basin¢ olusturulur. Daha sonra kalip
basing kabindan ¢ikarilarak her bir parganin kaliptan bosaltilmasi saglanir.Sivi ortam

olarak su, yag veya gaz kullanilabilir [29].
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2.6.4 Spark plazma sinterleme(SPS)

SPS yontemi, 90 yillarda diger basingli sinterleme yOntemlerine alternatif olarak
ortaya cikmistir. Japonya basta olmak iizere birgok iilkede SPS hakkindaki
aragtirmalar artan hizla devam etmektedir. Sekil 2.10°da 1994-2004 yillar1 arasindaki
SPS hakkinda yapilan aragtirma sayis1 ve bu arastirmalarin iilkeler bazinda dagilimi

verilmektedir [33].

SPS tekniginin temel ¢aligma prensibi yiiksek akim yogunlugundaki dogru elektrik
akiminin grafit kalip sistemi ve kompakt hale gelmesi istenen tozun iginden
gecirilmesidir. Bu sayede diger bilinen sinterleme yontemlerinin tersine SPS
tekniginde numune igeriden 1siir. SPS sisteminde sisteme bagl harici bir 1sitict
yoktur, bunun yerine elektrik akimini olusturan ve kalip sistemine gonderen bir
elektrik akim jeneratorii vardir. Bu sayede 600 °C/dakika gibi yiiksek 1sitma ve
sogutma hizlarma cikilabilir ve dolayisiyla sinterleme siiresi dakikalar igerisinde

tamamlanabilir [34].

Spark plazma sinterleme islemi diger sinterleme tekniklerine avantajlari; genel olarak
kolaylik, diisiik maliyet ve yiliksek hizda sinterleme olarak siralanabilir. Genis
aralikta cesitli malzemeler sinterlenebilinir. Ornegin, metaller, seramikler,
polimerler, kompozitler ve termoelektrik semikondaktorler. Sicak pres yontemine
gore % 20 - % 30 enerji tasarrufu saglamaktadir. SPS prosesi yeni malzemelerin

gelistirilmesinde dnemli avantajlar saglamistir.

SPS prosesi 6nemli olarak 4 alanda getirdigi yeniliklerle 6ne ¢ikmuistir.

»Hizli sicaklik artigi, tane boyutu kontrolii, kontrollii sicaklik gradyenti.

»Kati-kat1, birbirine benzeyen ve benzemeyen malzemelerin sinterlenebilmesi.
Titanyum aliiminyum, fiber takviyeli seramikler, siiper iletken metalik fiber
takviyeli malzemeler, manyetik malzemeler, sert alasimlar SPS prosesi ile

tiretilmigtir.

»Yiizey islem tekniklerinde ve yiizey sertlestirme islemlerinde, intermetalik
malzemeler ve birbirine benzer olmayan metal ve cam gibi malzemelerin

sinterlenmesi.
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Polimerlerin katilasmasindan tek kristallerin gelistirilmesi, Otektik katilarin sentezi
ve diger prosesler. Ornegin ince mikro yapidaki nanometrik seviyedeki Al-Si

tozlarinin sinterlenebilmesi. % 100’ lere yaklasan tabi yogunluk elde edilebilmesi.
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Sekil 2.10 : a. 1994 -2004 Y1illar1 Arasinda SPS Hakkinda Yayinlanan Makale Sayis1
Yillara Gore Dagilimi Grafigi,
b. 2004 Yilma Kadar Yayinlanan Makale Sayisinin Ulkeler Bazinda
Dagilimi Grafigi

SPS sisteminde, dik ve tek eksenli basinglama makinasi, su sogutma sistemi vakum
bolgesi, atmosfer kontrolii, dogru akim jeneratorii, SPS kontrol kismi bulunmaktadir.
Tozlar kalip ile iist ve alt punchlar arasinda tutulur. Basing ve spark olusumu sonucu
sicaklik ¢ok kisa stirede 1000-2500 °C lere ulasir ve yiiksek kalitede sinterlenmis

numune olusur.
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Sekil 2.11 : SPS Cihaz1 Sematik Goriiniimii [36]

SPS’ te DC akimin kullanilmasiyla sinterleme esnasinda partikiiller {izerinde yiizey
aktifligi ve temiz bir ylizey elde etme etkisi bulunmaktadir. Yiiksek yogunluklar,
diizglin mikroyapi, diizglin tane smirlar1 ve diisiikk yiizey empiiriteleri elde
edilebilmektedir. Kullanim kolayligi, sinterleme hizi ve enerjisinin tam olarak
kontrolii saglayan gilivenilir bir yontem olmasi geleneksel yontemlerle iiretilmesi zor
olan tozlarmm iiretilmesinde endiistriyel anlamda cekici bir yontemdir. Karbiir ve
nitriirler gibi kovalent baglanma karakteristiklerine sahip malzemelerde yliksek
yogunluk eldesi zor oldugundan SPS teknigi, bu malzemelerin sinterleme sicakligini
diistirmekte, yogunluk artis1 ve mikroyap1 kontrolii ile mekanik 6zelliklerini

gelistirmektedir [35].

SPS prosesinin temeli elektriksel kiviletm ( Spark ) bosaltilmasi olgusuna dayanir.
Yiiksek enerji sonucunda kivileim darbesi belirli sicaklikta kivilcim plazmasi yaratir.
Sicak pres ve sicak izostatik prese gore, SPS yiiksek enerji darbelerini bir yerde
toplayarak tanelerarast baglanmada oOnemli gelismeler gostermistir. Geleneksel
sinterleme yontemlerine gore 200 °C ile 500 °C arasinda daha diisiik sicakliklarda
sinterlemeye olanak saglar. Buharlagma, ergime ve sinterleme sicaklik artis siiresi de

dahil 5 ile 20 dakika arasinda tamamlanir [35].
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Sekil 2.12 : Boyun Verme Mekanizmasi [36]

Boyun verme mekanizmasinda ise kivileim, tanelerarasi boslukta bulunarak
buharlasma ve tane ylizeyindeki ergimeyi gerceklestirir. Boyun, tanelerin temas
alanlarinin etrafinda olusur. Plastik deformasyon ilerlemesiyle birlikte bu boyunlar

gelisir ve yogunlukta % 99’ lara kadar ulasilir [36].

Reaktif Spark Plazma Sinterleme, toz malzemelerin sinterlenmesi sirasinda bir
reaksiyonun meydana geldigi ve bu reaksiyon iiriinliniin, sinterlenmis {riiniin
tamamini ya da bir kismint olusturdugu sinterleme seklidir. Sinterlenmemis tozlar
sicaklik artisiyla reaksiyona girmekte ve uygulanan basingla parca icindeki bosluklar
elimine edilmeye calisilmaktadir. B4C-SiO,-C sisteminde, sicaklik artistyla SiO,, C
ve B4C tarafindan rediiklenmekte ve yapi sicaklik artisiyla B4C-SiC kompozitine

doniismektedir.
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1 Kullanilan Hammaddeler

Bu caligmada Bor karbiir, Silisyum dioksit ve Karbon karasi tozlar1 karigtirilarak
1700 °C-1750 °C’de 5 dk. sinterleme siiresi ve 1670 °C’de 15 ve 20 dk’lik
sinterleme siirelerinde vakum atmosferinde Reaktif Spark Plazma sinterleme ile Bor

karbiir-Silisyum karbiir kompoziti eldesi ger¢eklestirilmistir.

Reaktif Spark Plazma sinterleme deneylerinde kullanilan bor karbiir tozlar1 (HS ve
HP Grade) Alman H.C Starck firmasindan, silisyum dioksit tozu Alfa Easear
firmasindan, karbon karasi ise Ispanyol Elftex firmasindan temin edilmistir. Bu

tozlarin o6zellikleri Cizelge 3.1 ve Cizelge 3.2°de verilmistir.

Cizelge 3.1 : Reaktif Spark Plazma Sinterleme deneylerinde kullanilan HP ve HS
Kalite Bor karbiir tozunun kimyasal ve fiziksel 6zellikleri [37]

HP Kalite B,C HS Kalite B4C
B: C Oram 3,85 3.8
C % 21,8 %22,2
N % 0,7 %0,2
O % 1 %1,2
Fe % 0,05 %0,04
Si % 0,15 %0,14
Al % 0,05 %0,02
Diger % 0,5 %0,4
Spesifik Yiizey Alam 6 -9 m’/g 15
Ham yogunluk 1,5-1,7 g/em’ 1,6
Boyut dagilimai:
% 90 6,5 um 2,8u
% 50 2,5 um I1p
% 10 0,4 um 0,3

Cizelge 3.2 : Reaktif Spark Plazma Sinterlemede kullanilan Karbon karasinin
fiziksel ve kimyasal 6zellikleri.
% C BET (m°/g) AK. (% Ag.)
Elftex 125 > 98 27 <0.1
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3.2 Kullanilan Alet ve Cihazlar

Deneysel calismalarin  baglangicinda toz karisimlart 6mm’lik  SiC  bilyeler
kullanilarak WAB marka Turbula karistiricida polietilen kaplarda, etanol ilavesi ile
hazirlanmistir. Bor karbiir, silisyum dioksit ve karbon karasi tozlarinin agirlik
Olctimleri, Sekil 3.1°de gosterilen Mettler Toledo Marka PG503-S Model Hassas
Terazi ile yapilmistir. Sarj karisimlar: Turbolo tipli karistirict yardimu ile polietilen
siseler i¢inde, SiC bilyeler kullanilarak hazirlanmistir. Toz karigimlarin yapisinda
bulunan etanol, Sekil 3.2’deki WTC Binder marka etiivde 80 °C’de 12 saat kurutma
islemine tabi tutularak ucurulmustur. Kurutma isleminden sonra tozlarin

graniilasyonu i¢in 150 um elek ac¢ikligina sahip elekler kullanilmustir.

Sekil 3.1 : Mettler Toledo Marka PG503-S Model Hassas Terazi

Sekil 3.2 : WTC Binder Marka Etiiv

Hazirlanan toz karigimlart Sekil 3.3’deki SPS cihazinda (Dr. Sinter marka 7.40MK-V
model) belirlenen sicakliklarda sinterlenmistir. Sinterleme islemleri vakum altinda
gerceklestirilmistir. Cihazin uygulayabilecegi maksimum yiik 1000 kN olup bu yiik
malzemeye hareketli olan {ist pang tarafindan uygulanmaktadir. Sinterleme sirasinda

uygulanacak basing miktar1 malzemeye ve sinterleme sicakligina bagli olarak
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degismekte olup, bu calismada kullanilacak olan tozlar i¢in 40 MPa’dir. Kullanilacak
kalip sisteminin en disinda grafit gomlek, icerisinde grafit kalip, en iginde ise
numunenin kalip duvarlarina yapigsmasini engelleyen grafit kagit bulunmaktadir.

Kullanilan kaliplarin ¢ap1 50 mm’dir.

Sekil 3.3 : Dr. Sinter 7.40 MK-V Marka SPS Cihaz1

Sinterleme isleminden sonra elde edilen numunelerin kesim islemi Lamplan M.M.
220 marka cihazda elmas kesiciler yardimiyla gerceklestirilmistir. Numune
yogunluklar1 Sekil 3.4’de verilen AND marka 1653 model Yogunluk Olciim

Cihazinda Archimed prensibi ile dl¢iilmiistiir.

Sekil 3.4 : AND Marka 1653 Model Yogunluk Ol¢iim Cihazi

Sertlik Olgtimleri Sekil 3.5°de gosterilen Struers marka sertlik 6lgme cihazda

gergeklestirilmistir.
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Sekil 3.5 : Struers Marka Duramin A300 Model Sertlik Ol¢iim Cihaz1

Numunelerin egme mukavemetleri ise Sekil 3.6’da gosterilen Shimadzu Autograph

cihaz1 kullanilarak 6l¢tilmiistir.

Sekil 3.6 : Shimadzu Autograph Egme Cihazi
3.3 Deneylerin Yapihsi

Bor karbiir silisyum dioksit ve karbon karasi tozlarmin karisimindan kompozit
malzeme tretimi Sekil 3.7°de verilen akis semasi takip edilerek gerceklestirilmistir.
Calismalarin ilk kisminda farkli bilesimler i¢in (%5, %10, %15, %20 SiC) farkl
sicakliklarda Reaktif Spark Plazma sinterleme yontemi ile sinterlenerek elde edilen
disk B4C/SiC kompozitinin fiziksel, mekanik ve mikroyapi 6zellikleri incelenmistir.
Sinterlemede HS Kalite B4C tozlar1 1700 °C ve 1750 °C i¢in 5’er dk, HP Kalite B4C
tozlar1 ise 1670 °C i¢in 15 dk. ve 20 dk. sinterleme siiresi ile vakum atmosferinde 40
MPa basing altinda tutularak sicakligin  ve sinterleme siirelerinin etkisi
gozlemlenmistir. Reaktif spark plazma sinterleme igslemi sonrasi nihai {iriin olarak
elde edilmek istenilen boyutlar 5 cm c¢apinda, 0,5 cm kalinliginda plakalar
oldugundan kullanilan toz malzeme miktar1t HS kalite ve HP kalite i¢in Cizelge 3.3

ve 3.4’de detaylartyla verildigi gibi, karisimin teorik yogunlugu baz alinarak
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belirtilen hacime gore hesaplanmistir. Sekil 3.7°de deneylerin yapilis akim semasi

goriilmektedir.
B,C Si0; C
HP Kalite 2,5 pm
HS Kalite 0,8 pm 9% 99,9 — 1 um Serbest C = % 98
B,C —SiO,—C
Toz Karnisimlar: Tartimu
(Hac% 5-10-15-20 SiC)
TURBULA tipi
Karistirici (5 saat)
HS Kalite B,C HP Kalite B,C
SPS (40MPa) : SPS (40MPa)
1750 °C 5dk Plazma Sinterleme 1670°C 20dk
Mekanik Deneyler
icin Kesme islemleri
|
¥ ¥ ¥ h
Yogunluk XRD Faz Metalografi 3 Nokta Egme
Olgtimleri Analizi (Parlatma) Testi
! 1
Vickers Mikro Kirilma Toklugu SEM Mikroyap:
Sertlik Ol¢iimii Olgtimii Analizi

Sekil 3.7 : Deneylerin Yapilisinin Sematik Gosterilisi

Akabinde numuneler yogunluk, sertlik, kirilma toklugu, egme mukavemeti ve
mikroyap1 ¢aligmalariyla karakterize edilmistir.

Cizelge 3.3 : Spark Plazma Sinterleme deneylerinde kullanilan HS Kalite
B4Cbaslangi¢ toz karisimlarinin miktarlari.

Karigim Oranlari Hedeflenen iiriindeki  B4C Si0, C Toplam

(%Hac.) %SiC (g (8) (8) (2)

1. SERI %5 2349 234 0,936 26,766
2. SERI %10 2225 4,71 1,884 28,844
3. SERI %15 21,03 7,06 2,826 30,916
4. SERI %20 19,78 9,42 3,768 32,968
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Cizelge 3.4: Spark Plazma Sinterleme deneylerinde kullanilan HP Kalite B4C
baslangi¢ toz karisimlarinin miktarlari.

Karisim Oranlari, Hedeflenen tirindeki  B4C Si0, C Toplam

(% Hac.) %SiC (2) (@ (@ (2)

1. SERI %5 23,49 234 1404 27234
2. SERI %10 2225 471 2,826 29,786
3. SERI %15 21,03 7,06 4239 32,329
4. SERI %20 19,78 942 5652 34,852

Biitiin deneylerde reaktif spark plazma sinterlenmis numuneler tamamen soguduktan
sonra mekanik deneyler i¢in kesme islemine gecilmistir. Kesme islemleri elmas disk

ile Lamplan M.M. 220 marka kesicide gerceklesmistir.

Numuneler daha sonra sertlik 6lgtimleri Struers marka sertlik 6l¢iim cihazinda (500
gr/f) yuk uygulanarak sertlik degerleri ol¢iilmiistiir. Yogunluk 6l¢iimleri AND marka
yogunluk o6l¢iim cihazinda Archimed prensibi kullanilarak otomatik olarak
hesaplanmistir. Elde edilen bu degerlerden sonra 3.1 formiiliine goére numunelerin

nispi yogunluklar1 hesaplanmistir.
dr=d;/ d>x 100 3.1

d;= numunenin 6l¢timler sonunda ortaya ¢ikan yogunluklarin ortalamasi
d>= numunenin toz karigim oranlar1 baz alinarak teorik yogunlugu

dr= elde edilen nihai yogunluk

Farkli sicakliklardaki ve farkli bilesimlerdeki numunelerin  yogunluklar
hesaplandiktan sonra, numunlerin kirik yiizeyleri kullanilarak joel 7100 marka
elektron mikroskobunda ikincil elektron mikroskobu (SEI) bilesim goriintiileri
almmugtir.  Ayni numunler kullanilarak X’Pert PRO Panalytical difraktometresinde

X-1ginlar1 analizleri yapilmistir.

Numunelerin sertlik dl¢timleri Struers Duramin A-300 model sertlik cihazinda 1 kg.
yik kullanilarak sertlik ve kirilma toklugu Olglimleri gergeklestirilmistir.
Numunelerin 3 nokta egme mukavemetleri ise Shimadzu Autograph Egme

Cihazi’nda 6l¢iilmiistiir.
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4. DENEY SONUCLARI

4.1 Reaktif Spark Plazma Sinterlenmis Numunelerin Bilesim Degisimi

Incelemeleri

Farkli silisyum karbiir igeriklerini olusturacak sekilde hazirlanmig bor karbiir,
silisyum dioksit ve karbon karigimlarinin 1700 °C ve 1750 °C’de 5’er dk. ve 1670
°C’de 15 ve 20’ser dk. ile 40 MPa basingta, vakum atmosferinde reaktif spark plazma
sinterlenme ile elde edilen numunelerin faz dontistimleri X-1ginlar1 difraktometresiyle
izlenmigtir. HP ve HS Kalite B4C igeren baslangi¢ tozlarina ait X-1ginlar1 analizleri

Sekil 4.1 ve 4.2’ de verilmistir.

Sekil 4.3’de ve 4.4°de % 0, % 5, % 10, % 15, % 20 SiC igerecek sekilde hazirlanmis
numunelerin 1700 °C’da ve 1750 °C’de, 40 MPa basingta, vakum atmosferinde 5 dk.
reaktif spark plazma sinterlenmesiyle elde edilen numunelerin X-1sinlari

difraktogramlar1 verilmistir.

Siddet

T — T T T T
10 20 30 40 50 0 70 80

Tarama Acis1 (2Th)
Sekil 4.1 : HS Kalite B4C igeren baslangi¢ toz karisimlarinin X 1sinlar1 analizleri;

(a) % 0 SiC, (b) % 5 SiC, (c) % 10 SiC (d) % 15 SiC, (e) % 20 SiC
olusturacak sekilde hazirlanmis tozlar. (e: B4C, A :SiO; )
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HP Kalite B4C igeren baslangic toz karisimlarinin X 1sinlar1 analizleri;
(a) % 0 SiC, (b) % 5 SiC, (¢) % 10 SiC (d) % 15 SiC, (e) % 20 SiC
olusturacak sekilde hazirlanmis tozlar. (e: B4C, A :Si0O; )
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Sekil 4.3 :

Tarama Acis1 (2Th)

1700 °C’da 40MPa basingta, vakum atmosferinde 5dk. sinterlenmis HS
Kalite numunelerin difraksiyon paternleri; (eo: B4C, ¢:SiC m:C, A :SiO5)
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Siddet

Tarama A¢1si(2Th)

Sekil 4.4 : 1750 °C’da 40MPa basingta, vakum atmosferinde 5 dk sinterlenmis HS
Kalite numunelerin difraksiyon paternleri; (o: B4C, ¢:SiC,m:C, A :Si10;)

Her iki sinterleme kosulunda da yapiya ilave edilen SiO; ve karbon miktar1 arttikea,
difraksiyon paternlerinde SiC’ii temsil eden pikin siddeti artmaktadir. Yapilarda B4C

ve SiC disinda az miktarda rediiklenmeyen SiO; ve karbon fazina rastlanmistir.

Sekil 4.5°de % 0, % 5, % 10, % 15, % 20 SiC igerecek sekilde hazirlanmis
numunelerin 1670 °C’de, 40 MPa basingta, vakum atmosferinde 15 dk. reaktif spark
plazma sinterlenmesiyle elde edilen numunelerin X-i1sinlar1 difraktogramlari
verilmistir. Sekil 4.6 ve 4.7°de ise 1670 °C *de HP kalite B4C tozlarindan elde edilen
% 15 ve % 20 SiC igeren numunlerin 15 ve 20 dk. sinterleme siiresi ile elde edilen x

1sinlart difraktogramlar: bulunmaktadir.

39



[ ]
—{Bac
3000 | [ ]
2000 —|
1000 —| [
0

400 _|1- sERI

[ ]
i
o ‘ lo \ .
102_ L x A M b ¢ - ’\.L Mook
¢
LL: $
|

JJL

Jo .8
—{4. SERI .
- 1. C
J LA —. T.Lt'l—“ cn g A H.A‘ﬁ%“.‘rﬁ*‘. *-'}‘*

50 L

— @

-
[ ]
[ ]
[
[

400 —

300 —|

Siddet

200 —

g
=
<>

100 —
j

—3. SERI

200 —

100 —

f.
=

80 90

Tarama Ac1s1(2Th)

Sekil 4.5: 1670 °C’da 40MPa basingta, vakum batmosferinde 15 dk sinterlenmis
HP kalite numunelerin difraksiyon paternleri; (a) % 0 SiC, (b) % 5 SiC,
(c) % 10 SiC (d) % 15 SiC, (e) % 20 SiC olusturacak sekilde hazirlanmis
tozlardan hareketle.(®: B4C, :SiC,m:C)
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Sekil 4.6 : 1670 °C’da 40 MPa basingta, vakum atmosferinde % 20 SiC
iceren ve 15 dk ve 20 dk. sinterlenmis HP Kalite numunelerin
difraksiyon paternleri; (o: B4C, A:SiC,m:C)
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Sekil 4.7 : 1670 °C’da 40 MPa basingta, vakum atmosferinde % 15 SiC igeren
ve 15 dk ve 20 dk. sinterlenmis HP Kalite numunelerin difraksiyon
paternleri. (o: B4C, A:SiC,m:C)

4.2 Nispi Yogunlugun Sicaklik ve SiC Miktari ile Degisimi Incelemeleri

Reaktif Spark Plazma sinterleme islemine tabi tutulmus numunelerin yogunluk
degerleri, Sekil 3.4’de gosterilen AND GR 200 Hassas yogunluk cihazinda
Archimed metodu ile Olglilmiistiir. 1700 °C-1750 °C’de 5 dk HS Kalite B4C tozu
iceren karisim ve 1670 °C’de 15-20 dk. sinterleme siiresi ile HP Kalite B4C tozu
iceren karigimin 40 MPa basing altinda vakum atmosferinde yapilmis olan sinterleme
islemleri sonucu elde edilmis yogunluk degerleri Cizelge 4.1°de verilmistir. Sekil
4.8’de her bir bilesim i¢in, nispi yogunluk degerlerinin sicaklik ile degisimini

gosteren grafik goriilmektedir.
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Cizelge 4.1 : Farkli SiC igeriklerinde, farkli sicaklik ve siirelerde spark plazma
sinterlenmis numunelerin rélatif yogunluk degerleri (%)

1700 °C 5dk 1750 °C 5dk 1670 °C 15dk 1670 °C 20dk
HS Kalite HS Kalite HP Kalite HP Kalite

Teorik Olgiilen  Olgiilen Olciilen Olgiilen Yog.

Yog.(g/cm3) Yog.(g/cm3) Yog. (g/cm3) Yog.(g/cm3) (g/cm3)
% 100 B,C 2,52 2,48 2,49 2,51 -
B4C-%S5 SiC 2,55 2,45 2,49 2,51 -
B4C-%10 SiC 2,58 2,41 2,42 2,47 -
B4C-%15 SiC 2,62 2,36 2,39 2,37 2,44
B4C-%20 SiC 2,65 2,34 2,34 2,35 2,35

TeorikYog. RolatifYog. Rolatif Yog. Rolatif Yog. Rolatif Yog.

(g/cm’) (%) (%) (%) (%)

% 100 B,C 2,52 98,5 98,6 99,6 -
B4C-% 5 SiC 2,55 96,0 97,7 98,3 -
B4C-% 10 SiC 2,58 93,5 93,8 95,4 -
B4C-% 15 SiC 2,62 90,0 91,2 90,3 (93.,3)
B4C-% 20 SiC 2,65 88,1 88,3 88,6 (88,6)

1700 °C’da vakum atmosferinde gergeklestirilen reaktif spark plazma sinterleme
sonucu SiC igermeyen numunenin nispi yogunlugu % 98,5 mertebesinde iken,
yapida % 5 SiC olugmasit durumunda nispi yogunluk % 96’lara diiserken, % 10’un
tizerinde SiC olugmasi durumunda % 93,5 *ten % 90’lara ve % 20 SiC igeriginde ise

% 88,1 mertebesine kadar diigmiistiir.

1750 °C’da 5 dk sinterleme siiresi ile 40 MPa basing altinda, vakum atmosferinde HS
Kalite B4C tozlarina gergeklestirilen reaktif spark plazma sinterleme deneylerinde,
%0 SiC durumunda nispi yogunluk % 98,6 bulunmustur. Yapida SiC’iin artis1 ile
nispi yogunluk degerlerinde azalma gbzlenmis olup, %5SiC iken % 97,7 , % 10 SiC
iken % 93,8 , % 15 SiC iken % 91,2 , %20 SiC iken ise % 88,3 nispi yogunluk

degerlerine ulasilmistir.
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Sekil 4.8 : 40 MPa basingta vakum atmosferinde farkli sicaklik ve siirelerde reaktif
spark plazma sinterlenmis numunelerin nispi yogunluklarinin SiC miktar1
ve sicaklik ile degisimi.

1670 °C’de 40 MPa basing altinda vakum atmosferinde 15 dk. sinterlenen HP Kalite
B4C tozlarinin rolatif yogunluk degerleri ise yine yapidaki SiC miktarinin
olusumunun artmasiyla azalmis, % 5 SiC igeriginde rolatif yogunluk degeri % 98,3
iken % 20 SiC igeriginde bu deger % 88,6’a kadar diigmiistiir. 1670 °C’de 20 dk
sinterleme stiresi ile vakum atmosferinde 40 MPa basing altinda sinterlenen %15 ve
% 20 SiC igeren numunlerin rolatif yogunluklari ise ayni sekilde artan SiC miktarina
bagl olarak diisiis gdstermis bu degerler % 15 SiC igeren numunede % 93,3, % 20

SiC igeren de ise % 88,6 olarak bulunmustur.

4.3 Reaktif Spark Plazma Sinterleme Sicaklig1 ve SiC Iceriginin Sertlige ve
Kirilma Tokluguna Etkisi

Reaktif spark plazma sinterleme yontemi ile 40 MPa basing altinda vakum
atmosferinde sinterlenmis numunelerin sertlik ol¢timleri, Sekil 3.5°de gosterilmis

olan Struers Duramin A300 marka sertlik 6l¢iim cihazinda 1 kg’lik yiik kullanilarak
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yapilmistir. Sirastyla 1700 °C—-1750 °C sicakliklarda vakumda, 40 MPa basingta,
5dk. stire ile ve 1670 °C’de 15 ve 20 dk sinterleme siireleri gerceklestirilmis olan
deneyler sonucunda elde edilmis olan mikro sertlik degerleri GPa cinsinden
verilmigtir. Farkli sinterleme sicakligi ve yapida olusan SiC miktarina bagli olarak,

sertlik degisim grafigi ise Sekil 4.9’da verilmistir.

Cizelge 4.2 : Sertligin reaktif spark plazma sinterleme sicakligi ve kompozitin SiC
icerigi ile degisimi(GPa).

Sertlik %100 B4C % 5 SiC %10 SiC %15 SiC %20SiC
Degerleri(GPa)

1700°CS5dk 343+1,3 33,6+1,7 32,6 2,1 32,5+2,5 28,7+4,8

1750°CS5dk 33,6+1,3 35+1,7 345+ 1,7 33,1 +£2,7 32,1+ 1,7

1670°C 15dk 342+1,2 313+1,5 32,2+2,1 279+1,9 28,6 £ 1,6

1670 °C 20 dk - - - 31,43+2,6 30,4+2,1

1700 °C ve 1750 °C vakum altinda 5 dk. sinterleme siiresince gerceklestirilen reaktif
spark plazma sinterleme islemi sonucu numunenin % SiC igerigi arttikga sertlik
degerleirnin azaldigi gozlemlenmistir. 1700 °C’de gergeklestirilen sinterleme
islemleri sonucu artan % SiC miktarina bagl olarak sertlik 34,3 GPa’dan 28,7 GPa
degerine diismiils dolayisiyla yiiksek oranlarda SiC ilavesinin malzemenin sertligini
diisiirdiigii gozlemlenmistir. 1750 °C’de 5 dk. sinterleme siiresi ile gergeklestirilen
deneylerde ise sertlik degerlerinin yapida olusan SiC miktari arttik¢a, 35 GPa’dan 32
GPa’a kadar diisiis gostermistir. 1670 °C 15 dk. reaktif spark plazma sinterlenmis
numunelerin sertlik degerleri ise % 5 SiC igeren numunede 31,3 GPa’dan % 20 SiC
icin bu deger 28,6 GPa’a diismiistiir. Ayn1 sekilde 1670 °C’de %15 ve % 20 SiC igin
Olciilen sertlik degerleri de sirasiyla 31,43 GPa ve 30,4 GPa bulunmustur. En yiiksek
sertlik degerlerine 1750 °C’de % 10 SiC igeren, vakum atmosferinde 40 MPa
basingta, 5 dk. siire ile reaktif spark plazma sinterleme islemiyle ulasilmis olup, bu

deger 35 GPa’dir.
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Sekil 4.9 : 40 MPa basingta vakum atmosferinde farkli sicaklik ve siirelerde reaktif
spark plazma sinterlenmis numunelerin sertlik degerleirnin SiC miktar1
ve sicaklik ile degisimi.

Kirilma toklugu degerlerine bakildiginda, monolitik bor karbiiriin kirilma toklugu
2,7MPa.m™? olarak bulunmustur. Cizelge 4.3 te farkli sicaklik ve sinterleme siireleri

icin degisik % SiC iceriklerine gore bulunan kirima toklugu degerleri verilmistir.

Cizelge 4.3 : Kirilma Toklugunun reaktif spark plazma sinterleme sicakligi ve
kompozitin SiC igerigi ile degisimi (MPa.m "),

Kic(MPa.m™?)  B,C- %5 SiC  B4C-%10 SiC  B4C-%15SiC  B4C-%20 SiC

1700°C 5dk 3,4 42 3,7 -
1750 °C 5dk 3,2 3,1 3,8 -
1670°C15dk 3,77 2,84 ] ]
1670°C 15dk - - 3,44 ]

Ilave edilen % SiC igerigiyle beraber tiim B4C/SiC kompozitlerinin kirilma toklugu
degerleri % 100 B4C iceren numunenin kirilma tokluguna goére daha yiiksek
bulunmustur. En yiikksek kirilma toklugu degeri 1700 °C’de %10 SiC igeren

-172

numunede 5 dk. sinterleme sonucu 4,2 MPa.m ~ ' olarak hesaplanmistir.

45



4.4 Egme Mukavemeti incelemeleri

Reaktif spark plazma sinterleme yontemi ile 40 MPa basing altinda vakum
atmosferinde sinterlenmis numunelerin egme mukavemetleri Sekil 3.6’da gdsterilen
Shimadzu Autograph Egme Cihazi’nda yapilmistir. 1700 °C, 1750 °C ve 1670 °C’de
yapilan spark plazma sinterleme islemleri sonucu elde edilen numunelerin egme

mukavemet degerleri Cizelge 4.4’te verilmistir.

Cizelge 4.4 : Egme Mukavemeti degerlerinin reaktif spark plazma sinterleme
sicaklig1 ve kompozitin % SiC igerigi ile degisimi (MPa ).

Egme Mukavemeti %5 SiC %10 SiC %15 SiC %20 SiC
(MPa)

1700 °C 5 dk 296 264 221 180

1750 °C 5 dk 235 233 197 161

1670 °C 15 dk 223 193 188 164

1670 °C 20 dk - - 200 89

[lavesiz B4C’iin egme mukavemeti 366 MPa olarak bulunmustur. 1700 °C’de 5 dk 40
Mpa basing altinda vakum atmosferinde sinterlenmis numunenin egme mukavemeti
% 5 SiC igeren numune i¢in 296 MPa’dan artan SiC orantyla 180 MPa’a kadar diisiis
gostermistir. Ayn sekilde 1750 °C’de elde edilen numunlerin egme mukavemetleri
ise % 5 SiC igeriginden % 20 SiC’e gidildikge 235 MPa’dan 161 MPa’a kadar
inmigtir. 1670 °C 15 dk ve 20 dk. sinterleme siiresi sonucunda da egme
mukavemetlerinde diisiis gozlemlenmistir. Sekil 4.10 % SiC oaran1 ve farkh
sinterleme sicakliklar ile degisen egme mukavemeti degerlerinin karsilastirilmasini

gostermektedir.
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Sekil 4.10 : 40 MPa basingta vakum atmosferinde farkli sicaklik ve siirelerde reaktif
spark plazma sinterlenmis numunelerin egme mukavemet degerlerinin
SiC miktar1 ve sicaklik ile degisimi.

4.5 Mikroyapi incelemeleri

1750 °C, 40 MPa, vakum atmosferinde gerceklestirilen reaktif spark plazma
sinterleme deneylerinde en yiiksek yogunluk degerleri elde edildiginden, bu sartlarda
farkli SiC igeriklerine sahip numunelerin mikro yapilari elektron mikroskobu yardimi
ile incelenmis ve 2000 X biiyiitmedeki kirik ylizey bilesim goriintiileri (BSE), Sekil
4.11°de verilmistir. Sekil 4.12°de ise 1700 °C’de farkli SiC igeriklerine sahip tozlar

icin gerceklestirilen sinterleme islemleri sonucu elde edilen numunelerin 2000 X

10
% SiC (Hac.)

20

biiyiitmedeki kirik yiizey bilesim goriintiileri bulunmaktadir.
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Sekil 4.11 : 1750 °C’da 40 MPa basingta, HS Kkalite tozlarin 5 dk. siire ile Reaktif
Spark plazma sinterlenmesi sonucu elde edilen % 5, 10, 15 ve 20 SiC
iceren numunelerin 2000 X biiylitmedeki kirik yilizey bilesim
goriintiileri.

Yapilan EDS analizi ile kirik ylizey goriintiilerinde beyaz olarak gozlenen yapinin

SiC oldugu, koyu renk olan diger fazin ise B4C’den olustugu saptanmustir. Reaktif

Spark plazma sinterleme isleminde sarja ilave edilen SiO, ve C miktar arttikga, Sekil

4.6’de goriildiigii gibi sinterlenmis yapidaki SiC miktar1 artmaktadir.

1700 °C’de gerceklestirilen sinterleme islemleri sonucu elde edilen numunelerin
Sekil 4.12°deki mikroyapilarina bakildiginda, ilave edilen SiO, ve karbon oram
arttica daha az SiC olustugu goriilmektedir. Bu stokiyometrik orandan daha az
karbon ilavesi sonucu, SiO,’nin tamamimin SiC’e donlismemis olmasi seklinde
aciklanabilir. Yapilan EDS analizleri sonucu yapida goriilen gri bolgeler SiO, fazini,

siyah bolgeler B4C’1 ve beyaz bolge ise SiC’ii temsil etmektedir.
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Sekil 4.12 : 1700 °C’da 40MPa basingta, HS kalite tozlarin 5 dk. siire ile Reaktif
Spark plazma sinterlenmesi ile elde edilen % 5,10,15 ve 20 SiC igeren
numunelerin 2000X biiytitmedeki kirik yiizey bilesim goriintiileri.

1670 °C’de HP kalite tozlar kullanilarak gerceklestirilen sinterleme islemleri sonucu
elde edilen numunelerin Sekil 4.13’deki mikroyapilarina bakildiginda, ilave edilen
SiO, ve karbon orani arttiga SiC fazinin miktarida artmaktadir. Yapilan EDS
analizleri sonucu yapida goriilen siyah bolgeler B4C’i ve beyaz bolge ise SiC’i
temsil etmektedir. Sekil 4.14’te sinterleme siiresinin yetersiz kalmasindan dolay1 %
15 ve % 20 SiC’iin 20’ser dakika sinterlenmesi sonucu elde edilen numunelerin
2000X biyiitmedeki Kirik Yiizey Bilesim goriintiisii verilmistir. Artan sinterleme
stiresi sayesinde SiO; ve C tozlarinin daha fazla reaksiyona girmesinden dolay1 SiC

miktar arttig1 goriilmektedir.
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Sekil 4.13 : 1670 °C’da 40MPa basingta, HP Kkalite tozlarin 15 dk. siire ile Reaktif
Spark plazma sinterlenmesi ile elde edilen %S5, 10, 15 ve 20 SiC igeren
numunelerin 2000 X biiyiitmedeki kirik ylizey bilesim goriintiileri.
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Sekil 4.14 : 1670 °C’de 40MPa basing ve vakum atmosferinde 20 dk. Sinterlenmis
(HP Kalite) SPS Numunelerinin 2000X Biiyilitmedeki Kirik Yiizey
Bilesim Goriintiileri
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5. DENEY SONUCLARININ IRDELENMESI

5.1 Reaktif Spark Plazma Sinterlenmis Numunelerin Bilesim Degisimi

irdelemeleri

5.1% 5, % 10, % 15 ve % 20 SiC olusturacak sekilde hazirlanmis B4C, SiO, ve C toz
karigimlarmin 1700 °C ve 1750 °C’de 5’er dakika, 1670 °C’de 15 ve 20’ser dk 40
MPa basingta, vakum atmosferinde sinterlenmesi ile her ii¢ sicaklik degerinde yapiya
ilave edilen SiO, ve C miktar arttik¢a olusan SiC fazinin miktarinin arttigi X-1sinlar
difraktometresiyle izlenmistir. Fakat 1700 °C ve 1750 °C’de Reaktif spark plazma
sinterlenmis numunelerin bilesiminde yapida B4C ve SiC’den farkli olarak, SiO, ve
Karbon fazlaria rastlanmistir. Bu durum, sinterleme siiresinin SiO;’nin tamaminin C
ile reaksiyona girmesi i¢in yeterli olmadigindan kaynaklanmaktadir. 1670 °C’de 20
dk. sinterlenmis numunelere bakildiginda yapida cok az miktarda C kaldigi
goriilmektedir. Daha uzun siireler sinterleme islemine devam edilerek yapida olan

tiim karbon ve Si0;’nin SiC’e doniismesi saglanabilir.

5.2 Nispi Yogunlugun Sicaklik ve SiC Miktari ile Degisim Sonuclarinin

irdelenmesi

Sekil 4.1°’de gosterilen nispi yogunluk degerleri, numunelerin Archimed yontemiyle
belirlenen yogunluklarinin, teorik yogunluk degerlerine boliinmesiyle elde edilmistir.
1700 °C’de vakum atmosferinde gerceklestirilen reaktif spark plazma sinterleme
islemi sonucu SiC icermeyen B4C numunesinin nispi yogunlugu % 98,45
mertebesinde iken, 1750 °C’deki yogunlugu ise % 98,6’a yiikselmistir. Bu durumda
nispi yogunluk degerleri sicaklik arttikca kiitle taginimi arttigindan, 1750 °C’da 1700
°C’a nazaran daha yiiksek yogunluklu numuneler elde edilmistir. 1700 °C’de SiC
miktarinin % 5’ten % 20’e degistigi durumda, deneylerde ilave edilen karbon
miktarmin teorik ihtiyacin altinda olmasi, sinterleme siiresinin yetersiz gelmesi ve
yapida reaksiyona girmeden kalan SiO, ve C’un bulunmasi nedeniyle rolatif
yogunluk degerlerinde azalma goriilmiistiir. 1700 °C’de % 5 SiC igeren numunenin

yogunlugu % 96’larda iken, % 10 SiC igerdiginde % 93,5, % 15 SiC miktar1 i¢in %
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90 ve % 20 SiC i¢in % 88,1 degerlerine diismiistiir. Ayn1 sekilde 1750 °C igin de
sinterleme siiresinin azli1 nedeniyle % 5 SiC’den % 20 SiC’e gidildik¢e yogunlugun
% 97,7°den % 88,3’lere kadar diistiigii goriilmektedir. 1670 °C’de 40 MPa basing
altinda vakum atmosferinde 15 dk. sinterlenen HP Kalite B4C tozlarmin rolatif
yogunluk degerleri ise yine yapidaki SiC miktarinin artmasiyla yapida donlismeden
kalan SiO, ve C’un yarattig1 poroziteden ve daha fazla gaz ¢ikisindan otiirii azalmus,
% 5 SiC igeriginde rolatif yogunluk degeri % 98,3 iken %20 SiC igeriginde bu deger
% 88,6’a kadar dismiistir. 1670 °C’de 20 dk sinterleme siiresi ile vakum
atmosferinde 40 MPa basing altinda sinterlenen % 15 ve % 20 SiC igeren numunlerin
rolatif yogunluklari ise ayn1 sekilde artan SiC miktarina bagh olarak diislis gostermis
bu degerler % 15 SiC iceren numunede % 93,3, % 20 SiC igeren de ise % 88,6 olarak
bulunmugtur. Sinterleme siiresinin artmasina ragmen yapida diger sicakliklara gore
daha az miktarda reaksiyona girmeden kalan SiO, ve C tozlar1 rélatif yogunlugun

diismesine sebep olmustur.

5.3 Sertligin Reaktif Spark Plazma Sinterleme Sicakhg ve SiC I¢erigi ile

Degisim Sonuclarimin irdelenmesi

Reaktif spark plazma sinterleme ile vakum atmosferinde sinterlenmis numunelerin
sertlik ol¢iimleri, Cizelge 4.2’den goriildiigii gibi olup, en yiiksek sertlik degerlerine
vakum atmosferinde 1750 °C’da, % 5 SiC i¢eren numunede, 40 MPa basincta, 5
dakikalik reaktif spark plazma sinterleme islemiyle ulagilmis olup bu deger 35
GPa’dir. Sekil 4.9°dan da anlasilacagi lizere ii¢ sicaklik degeri i¢in bor karbiire
nazaran daha diisiik sertlik degerine sahip olan SiC fazinin olusumunun artmasi ve
poroz yapidan kaynaklanan sertlik diisiisleri s6z konusudur. Benzer sekilde 1700
°C’da vakumda 40 MPa basingta gerceklestirlen deneylerde elde edilen numunelerin
sertlik degerleri, 1750 °C’de vakum altinda sinterlenenlere nazaran daha diistiktiir.
Sertlik degerlerindeki bu diisiisiin nedeni, diisiik sinterleme sicakliginin sebep oldugu
daha poroz yapilarin olusmasidir. Her iki sinterleme sicakliginda yapisinda % 20 SiC
iceren numunelerin sertlik degerleri diger % SiC oranlarina gore ¢ok daha diisiiktiir.
Bu degerler, sirasiyla 1700 °C, 1750 °C igin 28,7 GPa 32,1 GPa’dir. Bu degisim,
sinterleme siiresinin yetersiz kalmasindan dolay1 reaksiyona giremeyen SiO; ve C’un
varligi ve sertligi B4C’ye gore daha diisiik olan SiC fazinin artan oranlarda

olusumundan kaynaklanmaktadir. 1670 °C’de 15 ve 20 dk sinterlenmis numunelerin
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sertlik degerlerine bakildiginda artan SiC miktar1 ile sertlik degerlerinde azalma
meydana gelmistir. Bunun nedeni sinterleme siiresinin artmasina bagli olarak
B4C’den daha diisiik sertlige sahip olan SiC miktarinin olusumunun artmasi olarak
aciklanabilir. Ve hala yapida doniismeden kalan SiO, ve C’un sebep oldugu porozite

nedeniyle de sertlik degerlerinde diisiis s6z konusudur.

Kirilma Toklugu degerlerine bakildiginda monolitik B4C numunesinin kirilma

toklugu 2,7 MPa.m™? olarak $lgiilmiistiir. 1700 °C’de 5 dk sinterlenmis ve % 5 SiC

iceren numunede K,=3,4 MPa.m™"*’

ciktiginda bu deger K,=4,2 MPa.m™?’¢ kadar yikselmistir. Yapida % 15 SiC

e kadar yiikselmis olup, %SiC miktar1 % 10’a

olusumu ile 1700 °C’de K,.=3,7 MPa.m™"?e diismiistiir. % 20 SiC igeren numune ise
sinterleme sirasinda parcalandigi ve de tam parlatilamadigindan dolay1r kirilma
toklugu olgiilememistir. 1750 °C’de kirilma toklugu degerleri % 5 SiC ig¢in 3,2
MPa.m™? ile % 10 SiC icin 3,1 MPa.m? olarak bulunmustur. 1750 °C’de elde
hedeflenen % 15 SiC ve % 20 SiC’de elde edilen kirilma toklugu degerleri sirasiyla,
3.8 MPa.m , 5,0 MPam™? olarak Olciilmiistiir.

1670 °C’de ise elde edilen kirilma toklugu degerleri % 5 SiC i¢in 3,77 MPa.m "2 |
% 10 SiC i¢in ise 2,86 MPa.m™"? olarak bulunmustur.

Kirilma toklugu degerlerindeki bu artiglar, B4C ve SiC arasindaki termal genlesme
katsayis1 farkindan kaynaklanan gerilmeler sonucu catlak ilerlemesinin engellendigi
ve dolayistyla kirilma toklugunun ilave edilen SiC miktari ile arttig1 sdylenebilir. En
yiiksek kirilma toklugu degeri 1700 °C’de 5 dk. sinterleme siiresince % 10 SiC

172

olusumu saglandigi numunede, 4,2 MPa.m™'“ olarak bulunmustur.

5.4 Egme Mukavemeti Degerlerinin irdelenmesi

Reaktif SPS yontemiyle 1700 °C’de 5 dk. sinterlenmis B4C/SiO,/C tozlarinin egme
mukavemeti degerleri iirlinde %5’ten %20’ye artan SiC miktar1 ile 296 MPa’dan 221
Mpa’a kadar diisiis gostermistir. 1750 °C 5 dk. sinterlenmis numunelerde egme
degerleri 1700 °C’deki degerlere gore daha diisiik olup artan SiC miktar ile 235
MPa’dan 161 Mpa degerine diismiistiir. Ayni1 sekilde 1670 °C’de 15 dk. sinterlenmis
numunelerde ise bu degerler 223 MPa’dan 164 MPa degerlerine kadar, 1670 °C’de
20 dk.sinterlenmis numunelerde ise egme mukavemeti degeri % 15 SiC i¢in 200

MPa’dan, %20 SiC i¢in 89 MPa’a diismiistiir. Egme degerlerindeki bu diisiis, yapida
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reaksiyona girmeyen SiO, ve C’dan dolay1r porozitenin yiikselmesinden
kaynaklanmaktadir. Egme mukavemeti degeri en yiiksek, 1700 °C’de HS Kalite
tozlardan hareketle 5 dk. sinterlenen %5 SiC igeren numunede 299 MPa olarak
bulunmustur. .HP Kalite tozlardan hareketle 1670 °C’de 15 ve 20 dk. 40 MPa basing
altinda sinterlenmis numunelerde de yapida porozitenin varligi c¢ekilen SEM
goriintiilerinden saptanmigtir. 1670 °C’de 15 dk sinterlenmis yapmnin % SiC orani
arttikca egme mukavemeti degerleri % 5 SiC’den % 20 SiC’e kadar sirasiyla, 223
MPa, 193 MPa, 188 MPa ve 89 MPa’a kadar diismiistiir.1670 °C’de 20 dk reaktif
spark plazma sinterlenmis numunelerde ise %15 SiC igeren numunede egme

mukavemeti 200 MPa, %20 SiC i¢eren numunede ise 89 MPa bulunmustur.

5.5 Mikroyapi incelemelerinin Irdelenmesi

1750 °C’de, 40 MPa basing altinda, vakum atmosferinde gerceklestirilen reaktif
spark plazma sinterleme deneylerinde elde edilen farklt SiC miktarlarina sahip
numunelerin  Sekil 4.3’de gosterilen kirik yilizey bilesim goriintiileri (BSE)
incelendiginde, sarja ilave edilen SiO, ve C miktar arttik¢a, sinterlenmis yapidaki
SiC (beyaz renkli) miktarinin arttig1 goriilmektedir. Aynt numunelerin kirik yiizeyi
yiiksek biiylitmelerde incelendiginde, SiC taneciklerinin B4C taneleri arasinda
olusmaya basladigi, biiyilikliklerinin ise mikron alt1 seviyelerinde oldugu
saptanmaktadir. Yapida bulunan beyaz bolgeler SiC fazini, siyah bolgeler B4C fazini,
gri bolge ise reaksiyona girmeyen SiO, fazini teskil ettigi EDS analizleri sonucu
gozlemlenmistir. 1750 °C’de gergeklestirilen sinterleme deneylerinde elde edilen
daha yiiksek yogunluklu yapilarin, 1700 °C’de elde edilenlere kiyasla daha yogun

oldugu SEM goriintiilerinden saptanmustir.

1700 °C’de %10 SiC igeren numunede SiO, oran1 x-1s1nlart difraktogramlarindan da
anlasilacagi tizere, SEM goriinterlerinde de yapidaki gri bélgenin (Si0,) fazla oldugu
goriilmektedir. Bu da yeterli sinterleme siiresi beklenilmedigi icin SiO;’nin yeteri
kadar C ile reaksiyona girmedigini ve yapida SiO, olarak kaldigin1 gostermektedir.
Sekil 4.12°e bakildiginda, 1700 °C’de % 5 SiC’den % 15 SiC igerigine gidildikge
daha gozenekli bir yap1 ile karsilasiimaktadir. Bunun sebebi olarak bu sicaklikta tam
bir sinterleme gerceklesmedigi ve sinterleme siliresinin bu numuneler icin yeterli

gelmedigi diistintilmektedir.
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1670 °C’de 40 MPa basing altinda, vakum atmosferinde 15 dk. boyunca sinterlenmis
numunlerin SEM goériintiilerine bakildiginda 2000 X’de artan SiO, ve C ilavesi ile
olusan SiC fazinin arttig1 goriilmektedir. Sinterleme siiresinin 5 dk. dan 15 dk’ya
¢ikarilmast SiO; ve C’un reaksiyona girip SiC olusturmasi i¢in yeterli bir siire
olmustur. Fakat reaksiyon sonucu ¢ikan CO gazinin artmasi ve yine yapida az

miktarda rediiklenmeden kalan SiO, ve C’dan dolay1 yapida porozite s6z konusudur.
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6. SONUCLAR

1. Bu calismada, hacimce %0, %5, %10, %15 ve %20 SiC iceren B4C/SiC
kompozitlerinin B4C, SiO, ve C tozlarindan hareketle Reaktif Spark Plazma
Sinterleme yontemi ile 1700 °C ve 1750 °C’da HS Kalite B4C tozlardan hareketle
5’er dk siire ile ve 1670 °C’de HP Kalite B4C tozlardan hareketle 15 ve 20’ser dk.

stire ile vakum atmosferinde, 40 MPa basing altinda eldesi gergeklestirilmistir.

2. Elde edilen malzemelerin X-1sinlar1 analizi, yogunluk, sertlik, kirilma toklugu,

egme mukavemeti degerleri belirlenmistir.

3. B4C, SiO; ve C, hacimce % 0, %5, % 10, % 15 ve % 20 SiC olusturacak sekilde,
turbulo tipli karistiricida, etanol igersinde SiC bilyalar yardimiyla, 5 saat siireyle
karistirilmistir. Tozlar 12 saat siireyle 80 °C’de etiivde kurutulduktan sonra, 150

um’lik elekten elenerek SiC bilyalardan ayrilmis ve graniile edilmistir.

4. Tozlar graniile edildikten sonra, reaktif sinterleme islemi sonrasi nihai {iriin olarak
elde edilmek istenilen boyutlar Scm ¢apinda, 0,5cm kalinliginda diskler oldugundan
kullanilan toz malzeme miktari, karisimin teorik yogunlugu baz alinarak belirtilen

hacime gore hesaplanarak tartilmistir.

5. Elde edilen farkli bilesimdeki her bir toz, Dr. Sinter marka SPS cihazinda 1700°C
ve 1750 °C’de, 5 dk ve 1670 °C’de 15 ve 20 dk. siire ile vakum atmosferinde, 40

MPa basing altinda sinterlenmistir.

6. 1700 °C, 1750 °C ve 1670 °C’de vakumda reaktif spark plazma sinterleme
yontemiyle elde edilen, hacimce % 0, % 5, % 10, % 15 ve % 20 SiC i¢eren B4C-SiC
kompozit numuneleri elmas disk yardimiyla hassas kesme cihazinda kesildikten

sonra yogunluklar1 Archimed teknigi ile 6l¢iilmiistiir.

7.% 5, % 10, % 15 ve % 20 SiC iceren toz karisimlarina c¢ekilen X-1s1m
analizlerinde yapida B4C, SiO; ve karbon fazlarinin bulundugu saptanmustir. 3 farkl
sinterleme sicaklifinda sinterlenmis numunelere bakildiginda, yapida hala SiO, ve
karbonun bulunmasinin nedeni, SiO, ve C’un tamaminin reaksiyonu i¢in gerekli olan

sinterleme siiresinin yeterli olmamasindan kaynaklanmaktadir.
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1700 °C’de %5 SiC miktarindan % 20 SiC igerigine dogru gidildik¢e X-151m1
analizlerinden de goriilecegi gibi SiC miktariin arttig1 saptanmistir. Fakat burada da
reaksiyona girmeyen karbon miktarinin artmasiyla yapida doniismeyen SiO, fazinin
da bulunmasi s6z konusudur. Ozellikle % 10 SiC iceren numunenin x-isinlari
analizinde ¢ok fazla miktarda SiO;’nin kaldig1 goriilmektedir. Bu igerikte olusan SiC
miktarinin diisiik olmasi, SiO,’nin yapida daha fazla kalmis oldugunun bir
gostergesidir. 1750 °C’de yapilan sinterleme deneyleri sonucunda elde edilen
numunelerin X-1ginlart sonucunda ise artan % SiC miktarina bagl olarak olusan SiC
ve ilave edilen karbon miktarinda artis gézlemlenmistir. Bu sicaklik degeri i¢inde %
20 SiC igeren numune yapisinda rediiklenmemis SiO;’nin bulundugu x 1sinlar
analizinde tespit edimistir. 1670 °C’de 15 ve 20 dk. uzatilan sinterleme siiresi sonucu
yapidaki C ve SiO; ‘nin miktariin goriiliir bigimde azaldig1 ve SiC miktarinin arttig1

saptanmistir.

8. 1670 °C, 1700 °C ve 1750 °C’lerde 40 MPa basing altinda, vakum atmosferinde
reaktif spark plazma sinterlenerek elde edilen B4C-SiC kompozitlerinin 3 sicaklik
icinde rolatif yogunluk degerlerine bakildiginda % SiC olusum miktar1 arttikca
rolatif yogunluk degerleri azalmaktadir. Sinterleme siiresinin yetmemesinden dolay1
reaksiyona giremeyen SiO, ve C fazlarinin varligi nedeniyle nispi yogunluk degeri
her {i¢ sinterleme sicakligi i¢in diismiistiir. 1700 °C’de HS Kalite B4C tozlarindan
hareketle vakum atmosferinde gergeklestirilen reaktif spark plazma sinterleme
isleminde, kompozitin nispi yogunlugu yapida olusan % SiC mitarinin artmasiyla
%96 ile % 88,1 arasinda degismistir. Yapida artan miktarda SiC olusumu ile
yogunlugun artmasi beklenirken, 1700 °C i¢in % 98,45’den % 88,1’lere, 1750 °C
icin % 97,7°den % 88,3’lere ve 1670 °C 15 dk sinterlenen numuneler i¢in ise %
98,3’den % 88,6 kadar diismiistiir. Farkli SiC miktarlarindaki her bir bilesim ve {i¢
farkli sicaklik i¢ginde SiC miktar1 arttikga nispi yogunlugun yapidaki sinterleme
stiresinin eksikliginden dolay:1 rediiklenemeyen SiO, ve C’un varligindan dolay:
diistiigli gozlemlenmistir. 1750 °C’deki rolatif yogunluk degerleri 1700 °C’ye
nispeten daha ytiksektir fakat 1670 °C’deki 15 ve 20 dk sinterlenmis numunelere

gore daha diistik oldugu goriilmiistiir.

1670 °C 15 dk. ve 1670 °C 20 dk. i¢in reaksiyon olusumu i¢in verilen sinterleme
stiresinin artmasi, 1700 °C ve 1750 °C’deki rolatif yogunluk degerlerine gore daha
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yliksek olmasina sebep olmustur. En yiiksek yogunluk degerine 1670 °C’de 15 dk.

sinterlenmis % 5 SiC iceren numunede elde edilip deger % 98.3 olarak bulunmustur.

9. 1700 °C’de 5 dk, 1750 °C’de 5 dk ve 1670 °C’de 15 ve 20 dk. Reaktif Spark
plazma sinterlenmis numunelerinin = sertlik 6l¢iim sonuglarina bakildiginda
sinterlenmis tiriinde hedeflenen % SiC miktar1 arttikca sertlikte diisiis meydana
gelmigtir. 1700 °C’de 5 dk. sinterleme sonucu hedeflenen % SiC oram arttikca sertlik
degeri 33,6 GPa’dan 28,7 GPa degerine diislis gostermistir. 1750°C’de 5 dk. reaktif
spark plazma sinterleme sonucu sertlik degerleri 35 GPa’dan 32 GPa’a inmistir. 1750
°C’deki sertlik degerleri 1700 °C’deki degerlerine nazaran rolatif yogunlugun artmasi
sebebiyle kismen artmistir. 1670 °C’de yapilan sertlik Olglimleri sonucu sertligin
artan % SiC miktar1 ile ters orantili olarak 31,3 GPa’dan 28,6 GPa’a diistiigii
goriilmiistiir. Sertliklerdeki bu azalma, yapida B4C’e gore daha diisiik sertlige sahip
olan SiC miktarinin artmasindan kaynaklanmaktadir. Ayrica sinterleme siiresinin
yetersiz olmasindan dolay1 yapida rediiklenmeden kalan SiO, ve C fazinin yapida
porozite yaratmasindan dolayida sertlik degerlerinde diisiis s6z konusudur. En
yiiksek sertlik degeri 1750 °C’de 5dk. sinterleme isleminin gergeklestigi rolatif
yogunlugun yiiksek, SiC miktarinin % 5 oldugu sartlarda elde edilmistir.

10. 1700 °C’de 5 dk. siire ile Reaktif Spark Plazma sinterlenmis numunelerin kirilma
toklugu degerlerine bakildiginda monolitik B4C numunesinin kirilma toklugu 2,7
MPa.m™? olarak &l¢iilmiistiir. 1700 °C’de 5 dk sinterlenmis ve % 5 SiC igeren
numunede K,.=3,4 MPa.m"*

ciktiginda bu deger K, =4,2 MPa.m"*¢ kadar ylikselmistir. Yapida % 15 SiC

e kadar yiikselmis olup, % SiC miktart % 10’a

olusumu ile 1700 °C’de K,=3,7 MPa.m™"* ¢ diismiistiir. % 20 SiC iceren numune ise
sinterleme sirasinda parcalandigi ve de tam parlatilamadigindan dolayr kirilma
toklugu olgiilememistir. 1750 °C’de kirilma toklugu degerleri % 5 SiC igin 3,2
MPa.m™? ile %10 SiC i¢in 3,1 MPa.m™? olarak bulunmustur. 1750 °C’de elde
edilen % 15 SiC kirilma toklugu degerleri 3,8 MPa.m™* olarak dl¢iilmiistiir. 1670
°C’de ise elde edilen kirtlma toklugu degerleri % 5 SiC i¢in 3,77 MPa.m™?*, % 10
SiC icin ise 2,86 MPa.m™"? olarak bulunmustur. 1670 °C’deki 15 dk sinterleme siiresi
sonucunda %15 ve % 20 SiC eldesi i¢in hedeflenen numunelerin sinterlenmesi
zamanin kisitli olmasi nedeniyle gerceklestirilememistir. Ayni sekilde 1670 °C’de de
20 dk stire ile %5 ve %10 SiC olusturacak sekilde hazirlanan tozlarinda sinterleme

zamanmin kisitlh olmast nedeniyle gergeklestirilememistir. Kirilma toklugu
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degerlerindeki bu artis B4C ve SiC arasindaki termal genlesme katsayis1 farkindan
kaynaklanan gerilmeler sonucu c¢atlak ilerlemesinin engellendigi ve dolayisiyla
kirilma toklugunun ilave edilen SiC miktari ile arttig1 sylenebilir. En yiiksek kirilma
toklugu degeri 1700 °C’de 5 dk. sinterleme siiresince % 10 SiC olusumu saglandigi
numunede, 4,2 MPa.m™"? olarak bulunmustur. 1700 °C’de % 20 SiC eldesi i¢in 5 dk
ve 1670 °C’de % 20 SiC eldesi i¢in 15 dk ve 20dk sinterlenmis numunelerde artan
SiC miktar1 ile parlatma islemlerinde meydana gelen zorluktan dolay: ¢atlak izleri
SEM ve EPMA’da denenmesine ragmen goriilemediginden kirilma toklugu degerleri

Olclilememistir.

11. Tlavesiz B4C’ iin egme mukavemeti 366 MPa olarak bulunmustur. 1700 °C’de 5
dk 40 Mpa basing altinda vakum atmosferinde sinterlenmis numunenin egme
mukavemeti % 5 SiC igeren numune i¢in 296 MPa’dan artan SiC oraniyla 180
MPa’a kadar diisiis gostermistir. Ayni sekilde 1750 °C’de elde edilen numunlerin
egme mukavemetleri ise % 5 SiC iceriginden % 20 SiC’e gidildik¢e 235 MPa’dan
161 MPa’a kadar inmistir. 1670 °C 15 dk ve 20 dk. sinterleme siiresi sonucunda da
egme mukavemetlerinde diisiis goézlemlenmistir. Egme mukavemetlerideki bu
diisiisiin sebebi yapida sinterleme siiresinin yetersizliginden rediiklenmeden kalan

Si0; ve C’un porozite yaratmasindan kaynaklanmaktadir.

12. 1750 °C’de, 40MPa basingta gergeklestirilen spark plazma sinterleme deneyleri
sonucunda elde edilen kompozitlerin kirik yiizey bilesim goriintiilerine bakilmistir.
Bu sicaklik icin yapida beyaz renkte SiC, siyah renkte B4C, gri renkte SiO, yapilari
goriilmiistiir. Yapiya ilave edilen SiO, ve karbon miktarinin artmasiyla olusan SiC
fazinin arttigt SEM goriintiilerinden goriilmektedir. Bunun yaninda yine % SiC
miktarinin artmasiyla yapidaki gri bolge olarak adlandirilan ve rediiklenmeden kalan
Si0,’yi ifade eden faz miktar1 artmaktadir.Aynt durum 1700 ©°C’de sinterlenen
numuneler i¢inde gecerli oldugundan burada da yapida ayni fazlar ile kargilasilmistir.

Bu fazlar; B4C, SiC, SiO, ve karbondur.

Yapilan mikroyap: incelemelerinde her 3 sicaklikta reaktif spark plazma sinterleme
ile yapida olusan SiC’iin homojen dagildigi, baslangic hammaddesinde artan SiO; ve
C oraniyla mikroyapida agik renk goriilen SiC miktarinin arttigi goriilmiistiir. 1700
°C ve 1750 °C’de 5 dk.siire ile HS Kalite tozlarin 40 MPa basingta vakum
atmosferinde gerceklestirilen reaktif spark plazma sinterlemesi ile rediiklenmeden

kalan SiO; ve C oraniyla yapida daha fazla porozite olustugu gozlenmistir. HP Kalite
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tozlardan hareketle 1670 °C’de 15 ve 20 dk. 40 MPa basing altinda sinterlenmis
numunelerde de yapida porozitenin varligi ¢ekilen SEM goriintiilerinden saptanmis

olup bu numunelerde de beyaz alanlarin SiC, siyah alanlarin ise B4C’tir.
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