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Basingsiz sinterlenmis SiC seramiklerin girinti kirilma toklugunu artirmak igin
indirgenmis grafen oksit (1GO) katki malzemesi olarak kullanilmis; eklenen 1GO
oraninin mekanik Ozelliklere (sertlik, mukavemet ve girinti kirllma toklugu) ve
mikroyapiya etkileri detayli taramali elektron mikroskop (SEM), X-Ismi1 kirinim
(XRD) ve metalografik mikroskopi ile incelenmistir. Calismalar, iGO agirlik¢ca %2.5’a
kadar arttik¢a yogunluk diiserken, girinti kirilma toklugunun arttigini gostermistir.
Egilme ve Brezilyan mukavemeti ise baslangi¢ta artmis ve ardindan iGO igerigi
agirlikga %1.5’den %2.5’a yiikseldikge azalmistir. Mikro sertlik ise artan iGO oraniyla
azalmistir. Detayli mikroyap:r incelemeleri ile iGO katkilamanin tokluk arttiric
mekanizmalara etkileri tartigilmig, grafen katkili SiC kompozilerde yapi-balistik

performans arasindaki iligki irdelenmistir.

Anahtar Kelimeler: Silisyum karbir, Seramik matrisli kompozit, indirgenmis grafen
oksit, Basingsiz sinter.
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To improve the fracture toughness of pressureless-sintered SiC ceramic, reduced
graphene oxide (rGO) was used as the reinforcement nanomaterial. The effects of rGO
content on the mechanical properties (fracture toughness, bending strength, hardness)
and microstructure were investigated using scanning electron microscopy, X-Ray
diffraction and metallographic microscopy. Studies showed that as the weight
percentage of rGO increased up to %2.5, density decreased and the fracture toughness
increased. Bending and Brazillian strength increased initially, and then decreased with
the rGO content increasing from 1.5 to 2.5 wt%. Hardness decreased with increasing
rGO additive rate. With the detailed characterization studies toughening mechanisms
were discussed and the structure - ballistic performance relationship is scrutinized for
iGO-SiC composites.

Keywords: Silicon carbide, Ceramic matrix composite, Reduced graphene oxide,
Pressureless Sintering.
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1. GIRIS

Silisyum karbiir (SiC) seramikler yiiksek sertligi, yiiksek aginma direnci, kimyasallara
ve yiiksek sicakliga dayanikliligindan dolay1 bir¢ok uygulamada kullanilmaktadir [1].
SiC seramiklerin en 6nemli kullanim alanlarindan biri kisisel koruyucu balistik
zirhlardir. Kisisel koruyucu balistik zirhlar, silah atiglarinda hayatta kalma oranini
artirmak amaci ile kullanilmaktadir. Silah atislarinda gittikce artan tehdit seviyelerine
kars1 geleneksel metal zirhlarin yerini seramik plakali kompozit zirhlar almistir.
Seramik plakali kompozit zirhlarin en 6nemli avantaji seramik plakanin ve kompozit
arka yiizeyin diisiik yogunlugundan dolayr daha hafif olmasidir. Seramik zirhlarin
dezavantaji1 ise ¢oklu atislar esnasinda meydana gelen kirilma davranisidir. Seramik
plakalarin ¢oklu atislarda gosterdigi kirilma davraniginin iyilestirilebilmesi igin
kirllma mekanizmasmin kontrol edilmesi gerekmektedir [2]. Kirilma davranigini
kontrol etmek ic¢in kullanilan en 6nemli yontem ise seramik matrisli kompozitlerin

gelistirilmesidir.

Son yillarda grafenin iistiin mekanik 6zelliklerinden dolay1 seramik matrislere grafen
ya da grafen oksit (GO) katkilanmasi ile ilgili literatiirde birgok ¢alisma raporlanmustir.
Literatiirde yapilan ¢alismalarda alumina (Al1203) bor karbiir (B4C), SiC ve silisyum
nitrir (SisN4) gibi seramikler kompozit matris olarak kullanilmistir [3-5]. Genel olarak
bu calismalarda grafenin katkilanmasiyla sertlik ve mukavemette diisiis goriiliirken,
daha diisiik yogunlukla, kirilma toklugunda iyilesme kaydedilmistir. Bu iyilesme
balistik uygulamalar i¢in olduk¢a iimit vaad etmekle birlikte bu alanda halen sinirl
sayida tekrarlanabilir ¢aligma vardir. Bu kompozitlerin uygulamaya alinmasi igin
siire¢ parametlerinin, yapmnin mekanik o6zelliklere etkilerinin, mekanizmalarin
anlagilarak ve kontrollii, tekrarlanabilir sekilde kompozitlerin {iretim tekniklerinin

gelistirilmesi blylk 6nem arz etmektedir.

Seramikler arasinda nispeten diisiik yogunluga sahip (2.5-3.3 g/lcm?®) SiC, B4C, SizNa4
gibi oksit olmayan malzemeler, daha hafif balistik malzemeler elde etmek igin
kullanilmaktadir. Bu malzemeler yiiksek sertlik, elastik modiil ve dayanima sahip

olmasina ragmen genellikle pahal1 ve ¢ok verimli olmayan sicak presleme yontemi ile

1



uretilmektedirler. Fakat SiC seramikler sicak presleme yontemine gore daha az

maliyetli olan basingsiz sinter yontemi ile de Uretilebilmektedir [6-8].

1.1 Tezin Amaci

Bu tez caligmasinin ana amaci, zirh uygulamalaria yonelik grafen katkili SiC seramik
kompozitlerin gelistirilmesidir. Zirh uygulamalarinda kullanilacagindan, maliyeti
nispeten diisiik olan basingsiz sinter yontemi ile grafen katkili SiC seramiklerin
hazirlanmas1 ve grafen katki miktarmin gelistirilen kompozitin mekanik 6zellikleri
tizerindeki etkisinin arastirilmasi amacglanmistir. Bu kapsamda, bu tez ¢aligmasinin

hedefleri sdyle 6zetlenebilir:

e Maliyeti uygun indirgenmis grafen oksit (iGO) yaprak¢iklarinin sentezlenmesi
ve karakterize edilmesi

e Sentezlenen iGO’larin ¢esitli katki oranlarinda SiC matrisi i¢inde dagitilmasi
ile kompozitlerin olusturulmasi ve olusturulan kompozitlerin yapilarinin
karakterizasyonu

o Farkli oranlarda iGO katkilanarak hazirlanan seramik kompozitlerin fiziksel
(yogunluk) ve mekanik (sertlik, mukavemet ve kirilma toklugu gibi)
oOzelliklerinin belirlenmesi

e 1GO katkisinin fiziksel ozellikleri yapiya ve kirilma mekanigine etkilerinin
anlasilarak; grafen katkili SiC kompozitlerde yapi-balistik performans

arasindaki iliskinin irdelenmesi



2. LITERATUR OZETI

2.1 SiC ve Ozellikleri

SiC, silisyum (Si) ve karbon (C) atomlar1 arasindaki yiiksek kovalent (% 88'e kadar)
kimyasal baglanma sayesinde yiiksek oksidasyon direnci, yiiksek sicaklik dayanimu,
yiiksek asmma direnci, yliksek termal iletkenlik ve termal sok direnci gibi Ustin
oOzellikler sergilemektedir. Cizelge 2.1°de verilen bu 6zellikleri nedeniyle endiistride

siklikla kullanilan 6nemli bir malzemedir.

Cizelge 2. 1: Silisyum karbur ozellikleri [9].

Ortalama yogunluk (g/cm®) 3,1-3,3
Su emiciligi (%) 0
Vickers sertligi (MPa) 2000-2600
Kirilma toklugu (MPa.m*?) 2-5"
Egme dayanimi (MPa) >350"
E-moduli (GPa) ~380-450"

“Uretim ydntemine bagl olarak degismektedir.

Sinterlenmis SiC seramikler de sahip oldugu yiiksek sertlik, yiiksek dayanim, yiiksek
termal iletkenlik, yliksek asinma ve korozyon direnci gibi 6zelliklerinden dolay1
balistik zirhlar, kesici takimlar, rulmanlar, mekanik contalar, tiirbin parcalari, 1s1
degistiriciler gibi ¢esitli endiistriyel uygulamalarda kullanilmaktadir [9]. SiC
seramikler genis kullanim alanina sahip olmasina ragmen diistik kirilma toklugu ve
yiikksek kirillganligi nedeniyle SiC’in kullanim alanlar1 smnirlanmaktadir.  SiC
seramiklerin kirilma toklugunu arttirmak ve kirilganligini azaltmak i¢in kisa ve uzun
karbon fiber takviyeleri kullanilmigtir. Ayrica, kimyasal buhar sizdirmasi, sivi polimer
sizdirmasi, eriyik sizdirmasi ve spark plazma sinterlemesi gibi cesitli teknikler de
kirtlma toklugunu arttirmak ve kirillganligin1 azaltmak i¢in kullanilmaktadir. Son
yillarda, karbon nanotiipler (KNT) ve karbon nanofiberler (KNF) diisiik yogunlugu,
yuksek en-boy orani, yiiksek cekme dayanimi ve elastik modiilii gibi 6zelliklerinden
dolay1 mikro taneli seramikler i¢in tokluk arttiric1 katki maddesi olarak kullanilmaya

baslanmistir. KNT ve KNF’lerin yaninda GO, GNP, ¢ok katmanl grafen tabakalar
3



(MGN) gibi grafen bazli nanoyapilarin toklastirma mekanizmalarmi gelistirme
kapasitelerinin yiiksek olmasi nedeniyle ileri seramiklerin toklagtirilmasi i¢in takviye

malzemesi olarak kullanilmasi ilgi ¢cekmektedir.

2.2 SiC Seramiklerin Sinterlenmesi

Sinterleme, termal enerjinin etkisi altinda tozlardan malzeme ve bilesen olusturma
islemidir. Toz sinterleme islemi temel olarak ii¢ asamadan olugmaktadir. Bunlar Sekil
2.1°de gosterilen baslangic asamast olan ilk asama, orta asama ve son asamalardir. Tk
asamada taneler arasinda i¢biikey boyunlar olugsmaya baslar. Yogunlagsma orani azdir
ve genel olarak %10’un iizerinde gozeneklilik icerir. ikinci asama olan orta asamada
taneler arasinda temas artar ve taneler bilylimeye baslar. Yapisal olarak i¢ ice gecen ii¢
boyutlu bir ag sekildedir ve kanal benzeri gézeneklere rastlanir. Yogunlagsmanin ¢cogu
bu orta asamada meydana gelir. Son asamada ise tane biiyiimesiyle birlikte kapali

gozenek orani azalir ve yogunlasma tamamlanir [10].

Baslangi¢c durumu Pargaciklarin yonelimi Temasin artmasi
Temas blytumesi Tane siniri gelisimi ~ Temas blyimesi

Orta Asama

Tane blyumesi Pozlarin azalmasi ve tane blylimesi

Sekil 2. 1: Sinterleme prosesinin sematik gosterimi [10].

Son Asama

Genellikle sinterleme kati hal sinterleme ve sivi faz sinterlemesi olmak iizere ikiye
ayrilmaktadir. Kati sinterleme, toz taneleri sinterleme islemi sirasinda kati bir halde
birlestirildiginde gerceklesir, siv1 faz sinterlemesi ise islem sirasinda bir sivi faz
olustugunda gerceklesir. Bu tez kapsaminda basingsiz sinter calisildigindan, bir

sonraki kisimda bu konu iizerinde durulmustur.



2.2.1 Basingsiz sinterleme

SiC’iin basingsiz sinterlemesi ilk olarak Prochazka tarafindan Sekil 2.2°de gosterilen
firinda kati hal sinterleme mekanizmasi yoluyla bor (B) ve karbon (C) kullanilarak
yapilmistir [11]. SiC’(in basingsiz sinterlenmesindeki en biiyiik sorun yiiksek tane sinir
enerjisi ve ylizey enerji oranidir (J1s/ Jye). Bu sorunun Ustesinden gelmek icin sinter
yardimcist olarak B kullanilmaktadir. Sinterleme esnasinda bor SiC toz tanelerinin
ylizey enerjisini azaltmakta ve daha diisiik sicakliklarda basingsiz sinterlemeyi
miimkiin hale getirmektedir. Sinter prosesinde B elementi kullanilmakta ya da B
elementi sinter esnasinda borlu bilesiklerden elde edilmektedir. Diger bir sinter
yardimcisi olan karbon ise SiC tozlarin yiizeyinde bulunan silisyum dioksit (SiO2)
tabakasi ile reaksiyona girerek SiC toz yiizeyini temizlemekte ve sintere uygun hale

getirmektedir.

SiC’Un basingsiz sinterlenmesinde sinter yardimci malzemeler kullanilmasi nedeniyle
mikro yapida % 5 civarinda porozite kalmaktadir. Yapida porozitelerin olmasi, SiC’in
mekanik 6zelliklerinin, dayaniminin, elastik modiiliinlin ve sertliginin teorik

hesaplamalardan daha diisiik degerlerde olmasina sebep olmaktadir [6].
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Sekil 2. 2: (a) Basingsiz sinter firminin sematik gosterimi, (b) basingsiz sinter yontemi
ile Uretilen SiC seramik trunler [12].

Basingsiz sinterlenmis SiC seramikler mikroyapisinda porozite bulundurmasina
ragmen diger sinter yontemleri ile lretilmis SiC seramiklere gore Sekil 2.3’te
gosterildigi gibi daha yiiksek egme dayanimi gostermektedir. Bu nedenle balistik
seramikler basingsiz sinter yontemi ile elde edilmektedir. Farkli sentez yontemleri ile
elde edilmis SiC seramiklerin oOzelliklerinin karsilastirilmas:  Cizelge 2.2°de
verilmistir. Farkli Ozellikleri nedeniyle farkli sinter yontemleri ile elde edilen

seramiklerin uygulama alanlar1 da farklilik gostermektedir. Atmosferik basingta



(basingsiz) sinterlenmis SiC (SSiC) sizdirmazlik halkalari, saft kovanlari, yiiksek
sicaklik nozullari, firin mobilyalari, kursun gecirmez levhalar, korozyona dayanikli
cihazlar gibi uygulamalarda kullanilmaktadir. Reaksiyon sinterlenmis silisyumkarbair
(SiSiC) firm kirigleri, makara gubuklari, alev nozullari, alev dagiticilari, soguk hava
kanallari, briilor plakalari, diflizyon tiipleri, katalizorler ve koruma tiipii gibi
uygulamalarda kullanilmaktadir. Yeniden kristalize edilmis silisyum karbir (ReSiC)
kirigler, doken levhalar, balik plakalari, merdane c¢ubuklar1 gibi firin ekipmanlar
tiretmek i¢in kullanilir. Silisyum nitriir (SisN4) baglh silisyum karbur (NSiC) potalar,
balik plakalari, erimis metal isleme, eritme platinleri gibi uygulamalarda
kullanilmaktadir [13].

MPa
500 -
[ ssiIc
400
300 F
SISIC
200
NSIC
w0000
ReSIC
0 Il L L 1 L ]
1000 1100 1200 1300 1400 1500  1600°C

Sekil 2. 3 : Farkli sinterleme yontemleri ile tiretilen seramiklerin egme dayanimlari
(MPa) [Url-1].

Cizelge 2. 2: Farkli sinter yontemleri ile Uretilen SiC seramiklerin 6zellikleri [Url-1].

SSiC SiSiC ReSiC NSiC
Yogunluk (g/cm?®) 3.1 3.0 2.7 2.78
Porozite (%) <0.1 <0.1 15 10
Elastik Modul (Gpa) 420 330 240 240
Egme Dayanimi (Mpa) 400 250 100 200
Termal Genlesme (10/K) 4.1 4.5 4.8 5.0
Termal Iletkenlik (W/m.K) 70 160 24 15
Max. Kullanim Sicaklig1 (°C) 1600 1380 1650 1550




2.3 Grafen ve Sentezi

Grafen 0.142 nm’lik karbon-karbon bag uzunluguna sahip birbirlerine kovalent olarak
baglanmig altigenlerden olusan tek atom kalimliginda iki boyutlu (2B) bir karbon
allotropudur. 3 boyutlu (3B) kristal yapisina sahip olan grafit ise aralarinda 0.335 nm
mesafe bulunan grafen tabakalarinin zayif van der waals (VDW) kuvvetleri ile
biraraya gelmesi ile olusmaktadir [14]. 2B grafen ve 3B grafit yapilar1 Sekil 2.4’te

gosterilmistir.

Grafit

‘ il Grafen

.

(a) (b)

Sekil 2. 4: (a) Grafit ve (b) grafenin yapilarinin sematik gosterimi [15].

Grafen sahip oldugu 6zellikleri nedeniyle arastirmalarda ilgi ¢cekmektedir ve birgok
aragtirmaci grafen sentez yontemleri iizerine ¢alismaktadir. Grafen ilk olarak mekanik
eksfoliasyon yontemi ile elde edilmistir. Bu yontem grafit tabakalar1 arasindaki VDW
baglarinin scotch bant yardimi ile koparilarak grafen tabakalarinin ayrigmasimi
saglamaktadir [15]. Mekanik eksfoliasyon yontemi ile kolay bir sekilde grafen elde
edilmesinin yan1 sira bu yontemin seri iiretime uygun olmayisi arastirmacilart farkl

sentez yontemleri gelistirmeye tesvik etmistir.

Sentez yontemleri yukaridan asagiya ve asagidan yukariya olmak iizere iki ana
yaklasim ile gelistirilmistir. Yukaridan asagiya yaklasim ile grafen sentezi mekanik
eksfoliasyon yontemi ile benzer sekilde grafit yapisinda bulunan VDW baglarmin
zayiflatilarak grafen tabakalarinin ayristirilmasi temeline dayanmaktadir [16]. Bu
yaklagimla ayrilan grafen tabakalarimin tekrar bir araya gelmesinin Onlenmesi

gerekmektedir.



Grafen sentezi i¢in kullanilan bir diger yontem ise ¢esitli kaynaklardan elde edilen C
atomlarinin bir araya getirilerek grafen tabakalarinin olusturulmasidir. Bu sentez
yontemi asagidan yukariya yaklasim olarak adlandirilmaktadir. Asagidan yukariya
yaklasim genis ylizey alanina sahip grafen tabakalarin iiretimi i¢in uygun olmasa da
grafen kuantum noktalarin (GQDs) sentezlenmesinde yaygin olarak kullanilmaktadir

[17].

Grafen sentezinde kullanilan bu ¢esitli yontemler ile farkli 6zelliklere sahip grafen
tabakalar1 elde edilebilmektedir. Bu nedenle grafenin kullanim alanina gére sentez
yonteminin belirlenmesi gerekmektedir. Farkli grafen sentez yontemleri ile elde edilen
karbon yapilariin boyutunu ve uygulama alanlarin1 gosteren tablo Cizelge 2.3’te

verilmistir.

Cizelge 2. 3: Farkli grafen sentez yontemleri ile elde edilen karbon yapilarinin
boyutunu ve uygulama alanlarini gésteren tablo [18].

Yontem Kristal Numune Uygulamalar

Boyu (um) | Boyu (mm)
Mekanik >1000 >1 Bilimsel arastirma
Ayristirma
Kimyasal <0,1 Kalin Kaplamalar, boyalar, enerji
Ayristirma depolama,biyo uygulamalar
Grafen Oksitten | ~100 Kalin Kaplamalar, boyalar, enerji
Indirgeme depolama, biyo uygulamalar
CvD 1000 ~1000 Fotonik, nano elektronikler, biyo

uygulamalar

Epitaksiyel 50 100 Yiiksek frekansli transistorler ve
Blyutme diger elektronik cihazlar

Sentez maliyeti ve seri liretime uygunlugu g6z 6niinde bulunduruldugunda (Sekil 2.5),
kompozit malzemelerde takviye malzemesi olarak kullanilan grafen i¢in en uygun
sentez yontemi kimyasal eksfoliasyon yontemidir. Bu tez ¢alismasi1 da kompozitleri
kapsadigindan bir sonraki kisimda kimyasal eksfoliasyon yontemi {izerinde

durulmustur.
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Sekil 2. 5: Grafen sentez yontemlerinin maliyet ve kalite parametrelerine gore grafigi
[18].

2.3.1 Kimyasal eksfoliasyon ile grafen sentezi

Kimyasal eksfoliasyon ile grafen sentezi seri tretim igin en uygun yontemlerden
biridir. Kimyasal eksfoliasyon yonteminde grafen elde edilmesi icin kolloidal
slispansiyon igerisinde grafit katmanlaria ayristirilir. Kimyasal eksfoliasyon yontemi
ile sentezlenene grafen polimer kompozitlerinde, enerji depolama uygulamalarinda ve

iletken elektrot uygulamalarinda kullanilmaktadir.

1962 yilinda Boehm ve arkadaglari, ilk kez grafitten rGO elde etmislerdir. Boehm ve
arkadaslarinin kullandig1 yontem, grafitin cesitli kimyasallar ile oksitlenmesi ve
oksitlenen grafitin sonikasyon ile katmanlarina ayristirilmasi ardindan GO’nun

grafene indirgenmesi asamalarini icermektedir [19].

GO sentezi icin Brodie yontemi [19], Staudenmaier yontemi [20] ve Hummers ve
Offeman yontemi [21]. olmak tizere i¢ farkli yontem kullanilmaktadir. Her ii¢ yontem
de grafit giiclii asitler ve oksidanlar kullanilarak grafit oksite dontistiiriiliir. Brodie ve
Staudenmaier yonteminde, grafiti oksitlemek igin potasyum klorat (KCIO3) ve HNO3
karigimini  kullanilir. Hummers yoOnteminde ise, grafit potasyum permanganat
(KMnOs) ve H2SO4 karigimi kullanilarak oksitlenir. Grafitin oksitlenmesi asamasinda
grafiti olusturan tabakalar arasindaki VDW kuvvetleri azaltilarak tabakalarin

arasindaki mesafenin arttirilmasi amag¢lanmaktadir. Daha sonra tabakalar1 arasindaki



mesafeleri artan grafit oksit, hizli 1sitma veya sonikasyon ile tek ya da birkag tabakali

grafene doniistiiriiliir.

Son zamanlarda, Tour ve arkadaglar1 grafen nanotabakalar1 birbirinden ayirmak i¢in
uygun maliyetli bir kimyasal eksfoliasyon yontemi gelistirmislerdir. Grafitin
tabakalarina ayristirilmasi islemi amonyum persiilfat (NH4)2S20g), konsantre H2SO4
ve dumanl siilfiirik asidin kombinasyonundan olusan ii¢ bilesenli sistemde
gerceklestirilmektedir. Grafitin ayristirilmast islemi asit kombinasyonlar1 ile oda
sicakliginda 4 saatte gergeklestirilmistir. Elde edilen grafen tabakalarinin 10-35 nm
kalinliginda oldugu tespit edilmistir [22]. Daha sonra Ding ve arkadaslari, sodyum
persilfat (Na2S20g) ve konsantre HoS04 kullanarak grafitin tabakalara ayristiritlmasini
saglamiglar ve yaklasik 10 katmanli grafen yapilar1 elde etmislerdir. Fakat yapida
kalan Na* iyonlarinin uzaklagtirilmasi bu prosesin kullanilabilirligini kisitlamaktadir.
Liu ve arkadaslar1 ise peroksiasetik asit (PAA) ve H2SO4 kombinasyonunu kullanarak
grafiti tabakalarina ayirmay1 basarmistir. Bu yontemde, grafit asit karisimi igerisinde
oda sicakliginda 4 saat bekletilmistir. Bu yontemde karistirma ve sonikasyon gibi

mekanik etkiler olmadan grafen tabakalari elde edilebilmistir [23].

Gas release

oL H,S0,

Sekil 2. 6: Liu ve arkadaglar1 tarafindan PAA ve H»SOs kullanilarak grafen
sentezlenmesinin sematik gosterimi [23].

2.3.2 Kimyasal eksfoliasyon ile sentezlenmis grafenin karakterizasyonu

Grafen bazli malzemeler, elektronik, termal ve mekanik 6zelliklerinin yiiksek
olmasindan dolay1 kompozitler, transistorler, yapt malzemeleri gibi bir¢cok farkli
alanda kullanilmaktadir. Grafenin kullanim alanina gore 6zelliklerinin belirlenmesi
icin grafen ¢esitli yontemler ile karakterize edilmektedir. Grafen karakterizasyonu i¢in
yaygin olarak kullanilan teknikler Raman spektroskopisi, X-1sm1 fotoelektron

spektroskopisi (XPS), Fourier doniisiimii kizil6tesi spektroskopisi (FT-IR), X-Isimi
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kirinimi1 (XRD), atomik kuvvet mikroskopisi (AFM), taramali elektron mikroskopisi
(SEM), transmisyon elektron mikroskobu (TEM), ultraviyole-gorinur spektroskopi
(UV-vis), X-1s1n1 floresans (XRF), termogravimetrik analiz (TGA)’dur.

Raman spektroskopisi, ilk olarak 1928'de Raman ve arkadaslari tarafindan kesfedilen
fononlarin emilimini ve emisyonunu igeren bir karakterizasyon teknigidir [24].
Malzemenin kristal kafesinde bulunan fononlar bir foton ile uyarilarak diisiik ya da
yliksek enerjili bir foton agiga ¢ikararak sacilirlar. Raman sagilimi titresim sirasinda
degisen bag kutuplasmasi ile olusur. Bu nedenle FT-IR aktif olmayan molekuller
kutuplasma degisimi sayesinde Raman aktif 6zellik gosterirler. Raman spektroskopisi
grafen gibi karbon bazli malzemelerin yapisini belirlemek icin kullanilmaktadir.
Raman spektroskopisi ile yuzeydeki fonksiyonel gruplar, grafen matrisinin kimyasal

yapisi, katman sayisi ve yapisal hasarlar1 gibi 6zellikler karakterize edilebilmektedir.

Grafenin Sekil 2.7°de gosterilen Raman spektroskopisi incelendiginde D pikinin
(1320-1350 cm™’de), G pikinin (1580-1605 cm™*’de) ve 2D veya G’ pikinin (2640—
2680 cm™°de) baskin olarak belirdigi goriilmektedir. D piki, grafit katmanlarindaki
kusur ve diizensizlik seviyesi ile iligkiliyken, G ve 2D pikleri iki boyutlu altigen kafes
yapist hakkinda bilgi vermektedir. Bazi durumlarda D piki ¢ift rezonanstan dolay1

~1602-1625 cm™’de gériilebilir ve D” piki olarak adlandirilir.

GI

DI
D /
1400 16002600 2800
Raman Kaymasi (cm™)
Sekil 2. 7: Grafenin raman spektrumu [25].

Siddet (a.u.)

Grafenin yapisal kusur yogunlugunun belirlenmesi igin D piki ve G pikinin orant
(Io/lc) hesaplanmaktadir. Bu sayede Raman spektroskopisi ile GO yiizey
modifikasyonu hakkinda bilgi sahibi olunabilmektedir.
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Kizilotesi (IR) spektroskopisi, organik veya inorganik bilesiklerin karakterize
edilmesinde yaygin olarak kullanilmaktadir. FT-IR spektroskopisinde, molekdllerin
atomlar1 arasinda olusan titresim frekanslarin1 gosteren pikler olugsmaktadir. Optik
izomer malzemeler diginda tiim malzemelerin kendine 6zgii spektrumu vardir. Pikler
malzemeye gonderilen kizildtesi 151¢in malzeme tarafindan sogurulmasi ile ortaya
cikar. Bu nedenle degisken dipol momente sahip malzemelerde 151k sogrulabilirken,
0O-O gibi degisken olmayan dipol momente sahip molekiillerde kiziltesi 151k

sogurulamadigi icin pikler gdzlemlenmez.

Grafen karbon atomlarindan olusan ve dipol momente sahip olmayan bir yap1 oldugu
icin FT-IR spektroskopisinde pik gdzlemlenmez. Fakat GO, rGO gibi fonksiyonel
gruba sahip malzemelerde FT-IR pikleri olusmaktadir. rGO her ne kadar indirgenmis
olsa da yapisinda hala bir miktar oksit grubu bulundurmaktadir. Bu nedenle, indirgeme
seviyesini belirleyebilmek icin FT-IR spektroskopisi kullanilmaktadir. FT-IR
spektroskopisinde, GO'daki fonksiyonel gruplara karsilik gelen pikler Cizelge 2.4 ve
Sekil 2.8’de verilmistir. Cizelge 2.4’te verilen pik degerlerinde grafen oksitin iiretim
prosesi gibi farkliliklardan dolay1 kayma goriilebilmektedir. Cizelge 2.4’te verilen pik
degerlerinde grafen oksitin Uretim prosesi gibi farkliliklardan dolayr kayma

gorilebilmektedir.

Cizelge 2. 4: Grafen oksitin FT-IR pikleri ve degerleri.

FT-IR Pikleri O-H | C-H C=0 C=C C-O0 | C-OH | C-O-H
Pik Degeri (cm?) | 3400 | 2910 | 1687,1710 | 1542, 1568 | 1208 | 1113 1409

(a) RGO

(b) GO

Gegirgenlik (a.u.)

iC=C
M_MC) G

T T T T T

T T
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Dalga Boyu (cm™?)

Sekil 2. 8: GO’nun FT-IR spektrumu ve GO’nun igerdigi fonsiyonel gruplarin FT-IR
degerleri [26].
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XRD ile karakterizasyon yonteminde kaynaktan ¢ikan x-1sinlari malzemede bulunan
kristalografik diizlemler ile etkilesime girerek sagilirlar. Her kristalin fazin kendine
0zgl bir atomik dizilimi vardir ve bu nedenle her kristal x-1ginlarimi karakteristik bir
sekilde kirar. XRD metodunda numune tahrip olmadan analiz yapilabilir. XRD
cihaziyla kayaclarin, kristalin malzemelerin, ince filmlerin ve polimerlerin nitel ve

nicel incelemeleri yapilabilir.

XRD ile grafen oksitin kristal yapisit belirlenebilmektedir. Ayrica XRD analizi
malzemenin saflig1 hakkinda bilgi vermektedir. Genel olarak, bozulmamis grafit i¢in
20~26°'deki pik ve grafen oksit i¢in 20~11°'deki pik XRD analizinde goriilmektedir.
Grafen bazli malzemelerin karakterize edilmesinde XRD o6nemli islevlerinden biri
GO'nun grafene indirgenmesini dogrulamaktir. Sekil 2.9°da gosterildigi gibi GO'nun
karakteristik kirinim piki 10.5° 'ye kayarken, pik yogunlugu zayiflamakta ve pikin tepe
genigligi artmaktadir. XRD paterni ile grafen tabakasi sayisi, Scherrer denkleminin

Lorentzian fittingi ile (002) yansimasi tizerinde birlestirilerek de tanimlanabilir.

d=7.90A

d=3.50A

Siddet (a.u.)

d=3 40A

LG

10 20 30 40 50 60
20 (Derece)

Sekil 2. 9: Ayrilmig grafitin (EG), az katmanli grafenin (FLG), GO’nun ve indirgenmis
GO’nun (RGO) XRD pikleri ve kirilim agilarmin degerleri [27].

SEM ve TEM genellikle grafen bazli malzemelerin morfolojisini ve yapisini
gorsellestirmek icin kullanilir. Grafenin SEM goriintiisii 2B diizlemsel bir yap1
gostermektedir. Ayrica, grafen tabakalarinin esnek yapisindan dolayr Sekil 2.10°da

gorulen kirigikliklar ve kivrimlar grafen tabakalarinin yiizeyinde bulunmaktadir.
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SEM ile birlikte enerji dagitict spektrometrisi (EDS) genellikle elementel
kompozisyon analizi i¢in kullanilmaktadir. EDS ile yapida bulunan atomlarin analizi
yapilabilmektedir. Grafen oksit EDS analizinde yapida karbon ve oksijen atomlarinin
varlig1 tespit edilmistir. Ayrica yapida bulunan elementlerin atomik yiizdeleri de EDS

ile bulunabilmektedir.

Sekil 2. 10: Farkli biiylitme degerlerinde grafen tabakalarin SEM gorintiileri, (a)
600x buyutme, (b) 3000x buyutme [28].

2.4 Grafen Katkil Seramik Matrisli Kompozitler

Grafen ylksek mekanik 6zellikleri nedeniyle seramik matrisli kompozitlerde matrisin
kirilma toklugunu ve dayanimmi arttirmak icin takviye malzemesi olarak
kullanilmaktadir. Bu nedenle literatiirde grafen bazli nanoyapilarin ileri seramiklere
katkilanmasinin seramik Ozellikleri tizerindeki etkilerini inceleyen birgok ¢aligma
yapilmigtir [29-36]. Bu caligmalarda grafen bazli malzemelerin seramik matris
icerisinde dagitilmasinin seramiklerin kirilma toklugunu arttirdigi gosterilmistir.
Seramik matrisli kompozitlerde genel olarak tek katmanli grafen yerine ¢ok katmanl
grafen nanoplateletler (GNP) takviye malzemesi olarak kullanilmaktadir. GNP’lerin
kullanilmasinin temel sebebi seri iiretime daha uygun olmasi ve kimyasal sentez
yontemleri ile toplu iiretiminin kolay olmasidir. Literatiirde GNP’lerin yerine grafen

nanotabakalar (GNS) ya da GPL de kullanilmaktadir.

Wang ve arkadaglart Al203 seramik matrise GPL katkilayarak seramigin kirilma
davranigini incelemislerdir. Bu ¢alismada kullanilan GPL’lerin karakterizasyonu Sekil
2.11’de goriildigi gibi AFM ile yapilmistir. Ayrica elde edilen graniillerin
karakterizasyonu SEM ile yapilmis ve GPL iizerinde Al>O3 tozlarin toplandigi
goriilmiistiir. Calismanin  sonucunda nanografenin ¢ekilme ve koOprileme

mekanizmasindan dolayr GPL katkili Al>O3 seramiklerin kirilma toklugunun %55
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arttig1 rapor etmislerdir [29]. Benzer bir ¢alisma yapan Liu ve arkadagslar1 GPL katkili
Al>03 seramiklerin kirilma toklugunun %27.20 arttigin1 raporlamislardir. Ayrica GPL
katkil1 seramiklerin egilme dayanimini da incelemisler ve egilme dayaniminin %30.75

arttigini raporlamiglardir [30].

o«

Nanotabaka

Sekil 2. 11: GO ¢ozeltisi (a), su i¢cindeki aliimina tozunun fotograflar1 (b), Al.O3
siispansiyonuna (c) GO ilave edildikten sonra, hidrazin (d) kullanilarak hibrid
karigimin indirgenmesi, yiikseklik profilli mika yiizeylerindeki pul pul dokiilmiis GO
tabakalarmin AFM goriintist (e) ve GO/alumina tozunun SEM goruntisu (f) [30].

Walker ve arkadaslar1 sulu kolloidal proses yontemini kullanarak homojen dagilima
sahip GPL ve SisNs igeren graniilleri elde etmislerdir. Bu graniiller, spark plasma
sinterlemesi ile sinterlenerek yogunlastirilmis kompozit seramikler elde edilmistir.
Calismalar sonucunda %]1.5 oraninda GPL katlkilanan Si3sNs seramigin kirilma
toklugunu 6.6 MPa.m? olarak hesaplanmistir. Bu deger monolitik SisN4 seramiklerin
kirilma toklugundan daha yiiksek bir degerdir. Si3N4 seramiklerde kirilma toklugunun
artmasindaki en 6nemli etkenin grafenin Sekil 2.12’de gosterilen catlak koprileme,
catlak sapmasi ve grafen tabaka c¢ikarma gibi tokluk mekanizmalar1 oldugu

gosterilmistir [31].
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Sekil 2. 12: (a) Grafenin kopriilleme mekanizmasi ile toklastirma mekanizmasimnin
SEM gorintust, (b) grafenin g¢ekip ¢ikarma ve saptirma mekanizmalari ile seramik
matrisi toklastirmasiin SEM goriintiisii [31].

Cesitli oranlarda GPL katkilanarak sinterlenen silikon nitriir  (GPL/Si3Na)
kompozitlerinin mikroyapilar1 ve kirilma toklugu Dusza ve arkadaslari tarafindan
incelenmistir. Kompozitlerin kirilma toklugu, monolitik silikon nitriire kiyasla artmis

ve en yiiksek deger 9.9 MPa.m'/?

olarak hesaplanmistir [32]. Walker ve arkadaslarinin
yaptig1 ¢alisma ile benzer sekilde kirilma toklugunun artmasi catlak sapmasi, catlak
dallanmasi ve ¢atlak kopriileme gibi tokluk mekanizmalari ile agiklanmistir. Al,O3 ve
SisNs seramiklerinin yanmi sira SiC seramiklere grafen bazli nanomalzemelerin
katkilanmas1 literatiirde arastirilmistir. Rahman ve arkadaslari ince taneli SiC
seramikleri elde edebilmek i¢in polimer pirolizi teknigini ve spark plazma yontemini
kullanmiglardir. Grafen katkili seramiklerin elde edilebilmesi i¢in ise polimer pirolizi
ile elde edilen amorf SiC’iin yerinde kristallestirilmesi teknigini kullanmiglardir.
Agirlikca %2 GPL katkisinin kompozitlerin kirilma toklugunu arttirdigini rapor
etmiglerdir. Catlak sapmasi ve ¢atlak kopriilemesi gibi tokluk mekanizmalarinin etkisi

ile monolitik SiC seramiklerin kirilma toklugunun % 40 arttigin1 hesaplamislardir
[33].

Li ve arkadaglar1 farkli oranlarda grafen iceren SiC seramikleri basingsiz katihal
sinterlemesi teknigi ile yogunlastirarak grafen katkili SiC seramikler elde etmislerdir.
Elde edilen seramik kompozitlerin kirilma toklugu ve egilme dayanimi gibi mekanik
ozelliklerini incelemislerdir. Seramik kompozitlerin kirilma toklugu 3 nokta egme testi
ile belirlenmigtir. Grafen tabakalarmin bozulmasi ve sapmasi, grafen tabakalar
arasindaki bagil kayma, catlak dallanmasi gibi tokluk mekanizmalar1 sayesinde

agirlikca %1 grafen katki oraninda en yiiksek kirilma toklugu degeri elde edilmistir.
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Agirlikga %1 katki oraninda kirilma toklugu degeri 5.65 MPa.m¥? olarak
hesaplanmistir. EDX Sekil 2.13’te goriilen koyu renkli bolgeyi taradiginda, C
elementinin sinyalinde keskin bir artis goriiliirken, Si elementinin sinyalinde belirgin
bir diisiis goriiliir. Bunun sonucunda koyu renkli bolgenin temel olarak C elementinden
olustugu goriilmektedir. Agirlikca %66.99 ve atomca % 82.60 C oraninin EDX
sonucunda bulunmasi, bu kadar biiyiik miktarda C'nin fenolik recinenin (PF) pirolizi
ile olugsmasinin olas1 olmadigini gostermektedir. Ayrica Pirolitik C, SiC numunelerde

homojen dagilmalidir. Bu nedenle, koyu renkli alan grafene karsilik gelmektedir.

Sekil 2. 13: EDX ¢izgi haritalandirmas: ile agirlikca %1 grafen katkili SiC
numunenenin analizi [34].

Farkli oranlarda grafen katkilanmig SiC numunelerinin parlatilmis kirilma
yiizeylerinin mikroyapis1 Sekil 2.14’te gosterilmektedir. Grafen ve SiC arayizlerde
cok az gbzenek olmasma ragmen grafen katki oraninin artmasiyla birlikte
numunelerdeki porlar yogunlagsmaktadir. Go6zenek yogunlugunun artmasi

numunelerin yogunlugunda azalmaya neden olmaktadir [34].
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Sekil 2. 14: (a) Katkisiz SiC seramiklerin por dagilimimi gosteren mikroyapi
gorintdsu, (b) agirlikga %1 grafen igeren SiC numunenin mikroyap: goriintiisii [34].

Ayrica grafen oraninin artmasiyla birlikte numunelerin kirilma yiizeylerindeki yirtilma
acikliklar1 artis gostermektedir. Sekil 2.15°te gosterilen yirtilma agikliklar1 kirtlma
ylizeyini arttirarak numunelerin toklagsmasina katkida bulunmaktadir. Bu nedenle, en

belirgin yirtilma bolgelerini gosteren agirlikga %1 grafen iceren SiC numunenin, en

yiiksek kirtlma toklugunu sergiledigi belirtilmistir [35].

8 Yirtilma Acilmasi
3 ‘ u’ » . »

Yirtiima Acilmasi

&

Sekil 2. 15: (a) Katkisiz SiC seramiklerin yirtilma agilmasini gésteren kirik yiizey
goruntdsa, (b) agirlikga %1 grafen igeren SiC numunenin yirtilma agilmasini gosteren
kirik ylizey goriintisu [35].

Sedlaka ve arkadaslart GPL katkilanmasinin SiC’lin egme dayanimi, kirilma toklugu
ve kirilma karakteristigine etkisini aragtirmak i¢in ¢alisma yapmistir. Agirlik¢a %0-6
araliginda ¢esitli oranlarda GPL katkilanmasini incelemislerdir. GPL katkilanan SiC
tozlar1 sicak pres yontemi ile sinterlenmistir. Mekanik testler sonucunda en yiiksek
egme dayanimina sahip numunenin agirlikca %2 GPL igeren numune oldugu
belirlenmistir. Ayrica artan GPL katk1 oraniyla birlikte kirilma toklugunun da arttig1
goriilmistiir. Bunun nedeninin Sekil 2.16°da gosterilen ¢atlak kdprilemesi ve gatlak

dallanmasi gibi tokluk mekanizmalarinin olugsmasi oldugu belirtilmistir [36].
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Sekil 2. 16: SiC seramiklerin kirik yiizeyinde GPL’nin ¢atlak dallanma ile toklastirma
mekanizmasi [36].

Yihua ve arkadaslari yine sicak presleme teknigini kullanarak rGO katkili SiC
seramikler lizerine ¢aligmalar yapmustir. Bu ¢aligmalarda agirlik¢a %0-10 araliginda
numunelerin yogunlugu, tane boyutu, kirilma toklugu, egme dayanimi ve sertligi
belirlenmistir. Elde edilen sonuglar incelendiginde artan rGO katkisi ile birlikte
yogunlugun, sertligin ve tane boyutunun azaldigi belirlenmistir. Bunun yani sira
kirtlma toklugunun agirlik¢a %6 rGO katki oranina kadar arttig1 bu noktadan sonra
azaldig1 gosterilmistir. Kirllma toklugu ile benzer sekilde egme dayaniminin agirlikga
%6 rGO katki oraninda en yiiksek degeri aldigi belirlenmistir. Katkisiz SiC
seramiklerin egme dayanimi 464 MPa iken agirlik¢a %6 rGO katkil1 SiC seramiklerin
egme dayanimi 625 MPa olarak verilmistir. Kirilma toklugu ise agirlikga %6 rGO
katkis1 ile 4.0 MPa.m¥?’den 7.9 MPa.mY?’ye yiikselmistir. Kirllma toklugundaki
artigin Sekil 2.17°de gosterildigi gibi ¢atlak sapmasi, ¢atlak koprilemesi, rGO’nun

ayrigmasi ve ¢ekip ¢ikarma (pull-out) mekanizmasindan kaynaklandigi gosterilmistir
[37].

Sekil 2. 17: (a) catlak sapmasi, (b) catlak koprilemesi ve (c) ve (d) rGO ayrigmasi ve
farkli biiytikliikte ¢ekip ¢ikarma mekanizmasi [37].
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Literatlirde yapilan bir diger ¢aligmada SiC seramiklere grafen katkist molekiiler
dinamik (MD) tabanli bir tasarim ile gosterilmistir. Bu ¢alismada hem tek katmanh
grafenin hem de iki katmanl grafenin SiC seramiklere etkisi ¢calisilmigtir. Grafen ve
SiC arasindaki etkilesimin anlasilabilmesi icin Lenard Jones (LJ) potansiyeli
kullanilmistir. Calismada tek katmanl ve iki katmanl grafen icin hacimce %3 ve %5
katk1 oranlarmin  SiC’iin  kirilma tokluguna etkisi incelenmistir. Sonuglar
incelendiginde en yiiksek kirilma toklugu hacimce %S5 tek katmanli grafen katkili SiC
seramiklerde 13.41 GPa olarak bulunmustur [38].

Bodisa ve arkadaglar1 farkli bir sinterleme teknigi kullanarak agirlik¢a %0-3 araliginda
cok katmanli grafen tabakalar1 katkili SiC seramiklerin tokluk mekanizmasini anlamak
icin ¢calisma yapmuistir. Agirlikca %1 katki oranina sahip numunenin en yiiksek kirilma
tokluguna sahip oldugu goriilmiistiir. Bu artisin sebebinin Sekil 2.18’de gdsterilen

catlak kopruleme mekanizmasi oldugu belirtilmistir [39].

Sekil 2. 18: Sinterlenmis MLG/SiC kompozitinde toklagtirma mekanizmalari: (a)
MLG nano-tabaka ¢ekme ve (b) catlak kdpruleme [39].

Belmonte ve arkadaglar1 katki malzemesi olarak grafen nanoplateletler ve indirgenmis
grafen oksit kullanarak grafen/SiC kompozitleri olusturmuslardir. Olusturulan
kompozitlerin sertligini Knoop yontemi ile, egme dayanimini ise ii¢ nokta egme testi
ile 6lgmiislerdir. Ayrica gatlak yollar1 ve mikroyap1 arasindaki iliskiyi detayli olarak
gozlemleyebilecek icin Vickers sertlik testi uygulamislardir. Vickers sertlik testinde
yiizeyde olusan izler ve catlaklar Sekil 2.19’da gosterilmistir. Hacimce %5 rGO katki
maddesi igeren SiC seramiklerin tokluk ve mukavemetinde artis gézlemlemislerdir.
Indirgenmis grafen oksit SiC seramiklerin kirilma toklugunu 3.2 Mpa.m*?’den 8.3

MPa.mY?’¢ yiikselterek, SiC seramiklerin kirilma toklugunu %162 arttirmustir [40].
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Sekil 2. 19: SiC kompozitlerin 100 N'de Vickers sertlik izi ile olusan catlaklarin
FESEM goruntuleri: (a), (b) hacimce % 10 GNP ve (c), (d) hacimce % 20 GNP [40].

Literatiir arastirmasi sonucunda Al2Os3, SisNs ve SiC seramiklere farkli grafen
yapilarinin  katkilanmas1 ve bu katkilarin kirilma toklugu, dayanim ve sertlik

degerlerini ne kadar arttirdiginin 6zet tablosu Cizelge 2.5’te verilmistir.

Cizelge 2. 5: Literatir Ozeti.

Matris Katki Yontem %Kic| %o | %H | Ref.
Al,03 %2 GPL SPS 53 - - | [29]
Al:03 | % 0.38 vol GPL SPS 27.20 | 30.75 | -2.10 | [30]
SizNg4 %1.5 GPL SPS 235 - -30 | [31]
SizN4 %1 GPL HIP 43 - 6.50 | [32]
SiC %?2 GNPs SPS 40 - -40 | [33]
SiC %1 Grafen Basingsiz Sinter | 22.60 - 7 | [35]
SiC %2 GPL HP 30 15 | -1.50 | [36]
SiC %6 rGO HP 49.40 | 37.90 | -13 | [37]
SiC %1 MLG SPS 22 97 -10 | [39]
SiC %5 vol GNPs SPS 162 60 - | [40]
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2.5 SiC Seramiklerin Yapisal ve Mekanik Ozelliklerinin Balistik Performansa
Etkisi

Malzemeler icin farkli gerilme oranlarinda mekanik testler yapilmaktadir. Farkli
gerilme oranlarinda numunelere yapilan testleri gosteren sema Sekil 2.20°de

gosterilmistir.

108 106 104 10 10° 10¢ 104 10° 10# st

Stirinme/Stres o Cai L .
I —

Sekil 2. 20: Farkli gerilme oranlarinda yapilan testleri gosteren sema [43].

Seramiklerin kirilma mekanizmalar1 incelendiginde, balistik performanslarinin hem
yapisal hem de mekaniksel 6zelliklere bagli oldugu goriilmustiir [41,42]. Balistik
performansi etkileyen kirilma modu ve kirilma davranisi seramigin mikroyapisina
baglh olarak degismektedir. Bunun yaninda Cizelge 2.6°de verilen yogunluk, tane
boyutu, faz oranm1 ve fazlarin kararliligi da balistik 6zellikleri etkilemektedir. Ayrica
seramigin balistik 6zelligini etkileyen en 6nemli mekanik o6zellikler sertlik, dayanim

ve elastik moduldur [43,44].

Cizelge 2. 6: Malzeme 0Ozelliklerinin balistik performansa etkisi [45].

Ozellik Balistik Performansa Etkisi

Tane boyutu, porozite, ikincil | Yogunluk, sertlik, elastik modiil, dayanim, kirilma
fazlar, faz doniistimleri toklugu, kirilma modu (tane ici, taneler arasi)

Fiziksel ve mekanik 6zellikler | Balistik performansa etkisi

Yogunluk Agirlik

Sertlik Miihimmatin pargalanmast, enerji absorplanmasi
Elastik modul Gerilim dalgas1 yayilimi

Dayanim Coklu atis direnci, alan dayaniklilig1

Kirilma toklugu Enerji absorplanmasi

Kirilma modu Catlak yayilma direnci, direng
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Balistik performansa etki eden en 6nemli seramik 6zelligi sertliktir. Sertlik, piramit
sekilli elmas bir ug ile Vickers sertlik testinde ol¢iiliir. Yeterince yiliksek sertlige sahip
seramik malzeme, balistik test esnasinda mermiyi deforme eder ya da parcalar [46].
Merminin deformasyonunun yani sira balistik test esnasinda seramik de deforme
olabilir. Yiiksek sertlige sahip seramikler deforme olsa dahi penetrasyon siirecinde
mermiyi agindirarak merminin balistik etkisini azaltir. geri kalaninda merminin daha
fazla asinmasina neden olacaktir [46,47]. Yiksek sertligin olumlu etkisi disinda
seramiklerin kirillganliginin yiiksek olmasina neden olmaktadir. Yiiksek kirilganlik
balistik test esnasinda seramiklerde meydana gelen c¢ekme gerilmelerinden
kaynaklanmaktadir. Seramigin kirilmasini dnlemek veya ertelemek, balistik koruma
kabiliyeti i¢in ¢ok Onemlidir. Bunu basarmak i¢in, seramigin ¢ekme gerilimlerine
dayanabilmesi gerekmektedir. Bu nedenle kirilma toklugu (Kic), seramigin balistik
performansina iligkin bir bilgi verebilir; Kic degeri ne kadar yiiksekse seramigin
kirtlma dayanimi o kadar iyi olmaktadir. Kic, Vickers sertlik testinde olugan piramit
izin koselerinde baslayan catlaklarin boyutundan bulunabilir. Krell ve Strassburger
[48], elastik modiili (E) ve seramigin balistik performansi arasindaki iliskiyi
belirleyebilmek i¢in ¢alismalar yapmislardir. Yiiksek elastik modiile sahip seramik,
ayn1 zamanda seramikte yiiksek bir ses hizina (¢) neden olur, ¢iinkii ¢ ve E dogru
orantilidir. Daha yiiksek bir ses hizi, ylikiin daha hizl1 yayillmasina izin verir, boylece
balistik test esnasinda meydana gelen gerilmeler seramik malzemenin daha genis bir

bolgesini etkiler.

Yiiksek egme mukavemeti ve diisiik gdzeneklilik balistik performansi etkileyen diger
parametrelerdir. Holland ve McMeeking [49], kirilma dayanimu ile artan Poison orani
(v) ve yogunluk (p) artis1 arasinda pozitif bir korelasyondan bahsetmektedir. Daha
ylksek yogunlugun genellikle daha iyi balistik performans saglamasinda ragmen
balistik performans esas olarak alan yogunluguna baglidir. Literatiirde balistik
performanst etkileyen parametreler Esitlik (2.1)’de gosterilen bir denklem haline
getirilmis ve balistik performansin hesaplanmasi i¢in kullanilmistir [50].

Hvu.E.c
2
Kic

D =0.36

2.1)

Burada ¢ seramik malzeme igindeki ses hizidir. D degeri, seramigin darbe iizerine

enerjiyi emme kabiliyetinin bir él¢lstdir. Hem sertlik hem de elastik modulundeki
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artig daha yiiksek bir D degeri vermektedir. Fakat K c degerinin artmas1 beklenenin
aksine D degerinin diisiirmektedir. Bunun nedeni, D degerinin tek atislik performans
icin olmasidir. Kic degerinin yiiksek olmasi birden fazla atig yapilan plakalarda olumlu

etki yapmaktadir [51].
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3. MALZEME VE YONTEM
3.1 Malzemeler

3.1.1 Grafit tozu

Grafen sentezi igin kullanilan grafit tozu Sigma Aldrich’ten satin alinmistir
(N0:496596). Bu toza ait bilgiler Cizelge 3.1°de, SEM goriintiileri Sekil 3.1a’de, X-

1isinlar1 kirmim grafigi ve Raman spektrumu Sekil 3.1b ve ¢’de verilmistir.

Cizelge 3. 1 Satin alinan grafit tozunun 6zellikleri.

Grafit Toz | Sigma Ald.

Toz Boyutu | <45 pm

Safhik %99.99

Ozkiitle 2.25 g/cm®

Yiizey Alani | 10-15 m?/g

Siddet (a.u.)
Siddet (a.u.)

L (004) »

-

. i . i A
20 10 40 0 60 70 80 sgp o T s %90
20(9 Raman Kaymasi (cmi™)

(c) (d)

Sekil 3. 1: Satin alinan grafit tozunun (a) ve (b) farkli biiyiitmelerde SEM goriintiileri,
(c) XRD piklerini gosteren grafik ve (d) Raman spektrumu.
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3.1.2 Silisyum karbir tozu

Bu ¢alismada SiC matris malzemesidir. SiC tozlar1 Sinter-Pur Advanced Ceramic
Powder firmasindan (ALPHA SIC 2500N) satin alinmistir. SiC tozlarin kimyasal ve
fiziksel 6zellikleri Cizelge 3.2’de verilmistir. Ayrica SiC tozlarinin XRD analizi Sekil
3.2c’de, Raman Spektrumu Sekil 3.2d’de ve SEM gorintiileri Sekil 3.2b’de
gosterilmigtir. Raman spektrumu SiC tozlarinin hekzagonal yapida oldugunu

gostermektedir.

Cizelge 3. 2: Satin alinan SiC tozunun kimyasal ve fiziksel 6zellikleri.

SiC Tozu Sinter-Pur Advanced Ceramic Powder

Toz Boyutu | d10: Min 0.2 - Max 0.5 um
d50: Min 0.55 - Max 0.85 pm
d90: Min 0.9 - Max 2 um

Saflik % 98.5 (C, O, Al, Fe, Ca)

Ozkiitle Min 0.7 - Max 0.9 g/cm?®

Yiizey Alam1 | Min 12 - Max 18.5 m?/g

3 ¢ :Hekzagonal SiC (a-SiC) 789
§ :Kiibik B-SiC
5 , F o
3 3
&> | 019 ¢ Y 766
z ¥
U =0 S00_ S0 900 90 1000 1050

30 35 40 45 50 60 65 70 75 80

- :
20 (%) Raman Kaymasi (cm?)

() (d)

Sekil 3. 2: Satin alinan SiC tozunun (a) bir yiizeye dokiilerek ¢ekilmis goriintiisii, (b)
SEM goruntusd, (c) XRD piklerini gosteren grafik, (d) Raman spektrumu.
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3.1.3 Bor karbir tozu

B4C tozlari, SiC tozlarinin sinterlenmesi esnasinda sinter sicakligimni diisiiriicti katki
olarak kullanilmistir. Yapida bulunan B ve C sayesinde yiiksek sicakliklarda Si-B-C
s1vi faz olusturmaktadir. B kaynagi olarak kullanilan 10F B4C tozu Dalian Zhengxing
Abrasive Co., Ltd. firmasindan satin alinmigtir. B4C tozlarin kimyasal ve fiziksel
oOzellikleri Cizelge 3.3’te verilmistir. Ayrica B4C tozlarinin XRD analizi Sekil 3.3¢’de
ve SEM goriintiileri Sekil 3.3b’de gosterilmistir.

Cizelge 3. 3: Satin alinan B4C tozunun kimyasal ve fiziksel 6zellikleri.

B4C Tozu Dalian Zhengxing Abrasive Co., Ltd.

Toz Boyutu | d50: Min 2.3 - Max 3.5 pm
d98: <11.5 um

Saflik %97 (C, B203, Fe2053)

Ozkiitle 1.5-1.7 g/lcm?®

Yiizey Alam | 6 - 9 m? /g

Intensity (a.u.)

0
l ¢ ¢ o 0 0%0 o0 4

M W A A M A
20 3.0 4.0 5.0 6-0 7-0 80
(c) 26 (°)

Sekil 3. 3: B4C tozunun (a) bir yilizeye dokiilerek ¢ekilmis goriintiisii, (b) SEM
goruntdsd, (c) XRD piklerini gosteren grafik.
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3.1.4 Baglayic tozlar

Baglayic1 tozlar SiC tozlarinin soguk pres ile sekillendirilebilmesi igin
kullanilmaktadir. Baglayic1 tozlar sayesinde SiC tozlar1 birbirlerine tutunarak
sekillendirilebilmektedir. Fenolik recine baglayici 6zelliginin yani sira karbon kaynagi
olarak da gorev yapmaktadir. PEG ise yalnizca baglayici olarak kullanilmustir.
Kullanilan PEG Acar Kimya’dan, fenolik regine ise Kimteks firmasindan satin
alinmistir. Kullanilan PEG’in 6zellikleri Cizelge 3.4’te, fenolik reginenin 6zellikleri
3.5’te verilmistir. PEG, TG-DTA sonuglarina gore sinter sonrast numunelerin
yapisinda ¢ok az miktarda yaklasik olarak 90.2 karbon birakmasi nedeniyle bu

calismada baglayici toz olarak sec¢ilmistir.

Sekil 3.4d'de saf PEG 6000’¢ ait TGA grafigi verilmistir. Bu grafikte TG egrisinde
goritildiigi gibi 120-130 °C civarindaki sicakliklarda PEG 6000 ayrismaya baslar ve
400 °C’de 1se PEG 6000 kiitlesinin %99.8’ini tiiketir.

Sekil 3.4c'de ise saf fenolik recineye ait TG-DTA grafigi verilmistir. Bu grafikte TG
egrisinde gorildiigii gibi 40-50 °C civarindaki sicakliklarda fenolik regine ayrigsma

baslar ve 250 °C’de ise fenolik regine kiitlesinin %46.04 {inii tiiketir.

Cizelge 3. 4: Satin alinan PEG’in 6zellikleri.

PEG 6000 Acar Kimya

Kimyasal Formull HO(CH2CH20):H

Karbon Birakma Oram | %0.2

Ozkiitle 1.20 g/m3

Cizelge 3. 5 : Satin alinan fenolik recinenin 6zellikleri.

Fenolik Recine Kimteks

Kimyasal Formul C7HeO2

Karbon Birakma Oram | %53.96

Ozkatle 1.16 g/m3
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(a) (b)
14 300 15 300
Fenolik Recine PEG
12 700
i 700 10
l600 1600
8 5
o 500 Y 500 %2’
E % g 116 3
=4 400 % =0 400 %
2| 16 300 7 7 g 300
0 %-99,8
2 %-46,04 |*00 . e
-4 100 100
SIC. )
8 siC. e " se_sie "
(C) Zaman/Dak. (d) Zaman/Dak.

Sekil 3. 4: Basingsiz sinter deneylerinde kullanilan (a) fenolik regine ve (b) PEG’in bir
ylizeye dokulerek cekilen goruntileri, (c) fenolik recine ve (d) PEG’in TGA grafikleri.

3.2 iGO Sentezi

iGO kimyasal sentez yontemi ile grafit toz kullanilarak sentezlenmistir. Grafeni
hazirlamada kullanilan yontem basamaklar1 Sekil 3.5’teki akis semasi ile
Ozetlenmistir. Buna gore, ilk olarak, 500 mL konsantre siilfiirik asit, 150 mL Peroksi
Asetik Asit (PAA) ile karistirilmistir. Daha sonra, karigima 5 g grafit (NG, saflik
%99.99) ilave edilmistir. Elde edilen PAA, H2SO4 ve grafit karisimi oda sicakliginda
24 saat manyetik balik ile karistirilmistir. Son olarak karigim deiyonize su ile yikanmig
ve filtrelenmistir. Elde edilen grafen oksit 12 saatte 65 °C’de vakumlu etiivde
kurutulmustur.

Kurutma isleminden sonra elde edilen GO tozlar1 indirgenmesi i¢in Ar atmosferinde
800 °C’de 10 dakika tutulmustur. Indirgeme islemi tiip firmda yapilmistir. GO tozu
alumina kayikgik igerisine konulmus ve tiip firnin ortasina yerlestirilmistir. Daha
sonra tlip firinin icerisindeki gaz bosaltilmis ve Ar gazi doldurulmustur. Tiip firin her
1 dakikada 5 °C artacak sekilde ayarlanmis ve 160 dakika sonunda 800 °C‘ye
cikarilmistir. 800 °C’de 10 dakika bekletildikten sonra tiip firin sogutularak oda

sicakligina getirilmistir.
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Oda Sicakliginda Dl su ile yikama Kurutma &
24 saat manyetik & Rediikleme
karistirma + DI su Filtreleme (800C, 10 dk.)

150 ml PAA
500 ml Sulftirik Asit
5 g Grafit tozu

Sekil 3. 5: iIGO sentez basamaklari.

3.3 iGO/SiC Kompozitlerin Hazirlanmasi

Grafen katkil1 SiC kompozitlerin hazirlanmasinda kullanilan yontem genel hatlar1 ile

Sekil 3.6’da verilen akis semasinda 6zetlenmistir.

P | s s esp—

Karistirma

Kurutma ve Eleme

[ Soguk Pres (100 MPa) ]

[ Dewax (800 °C, 1s) ]

[ Basingsiz Sinter (2100 °C, 2s) ]

Sekil 3. 6: Deneysel iiretim prosesinin sematik gosterimi.



3.3.1 Toz karisimindan granil hazirlanmasi

Sentezlenen iGO’lar 6nce 100 ml etil alkol igerisinde ultrasonik prob ile 1 saat
dagitilmistir (Sekil 3.7a). PEG ise 50 ml su igerisinde ¢oziilmiistiir. Paralel olarak
fenolik regine de 100 ml etil alkol igerisinde ¢Oziilmiistiir. Daha sonra ¢oziinen PEG
ve fenolik regine karistirilmis ve igerisine agirlik¢a belirlenen oranda SiC tozu, B4C
tozu eklenmistir. elde edilen camur karigimina en son olarak belirlenen miktarda etanol
icerisinde dagitilan iGO eklenmistir (Sekil 3.7b). Bu eklemeden sonra tekrar karigim
10 dakika boyunca ultrasonik prob ile karistirilmistir. Daha sonra hazirlanan toz
karigimi, bilyali degirmen (MSE marka) kullanilarak 200 rpm’de 12 saat
karistirilmistir. Ogiitme isleminde, Tungsten Karbiir bilyalar (10 mm ¢apinda,
yogunluk: 5.9 g/cm®) kullamlarak silindirik UHMWPE kapta gerceklestirilmistir.
Bilyal1 6giitme islemi icin yiiksek bir bilya/toz agirlik orani segilmistir. Ogiitiilmiis
karisim 70 °C'de vakumlu etiivde 24 saat boyunca kurutulmustur (Sekil 3.7c).
Kurutulan toz karigimi elle ogiitiilmiistiir (Sekil 3.7d) ve 600 pum gozenekli elek

kullanilarak elenmistir. Eleme isleminden sonra graniiller elde edilmistir (Sekil 3.7¢).

Sekil 3. 7: iGO katkil1 SiC graniillerin hazirlanmasi (a) etli alkol igerisinde dagitilmis
iGO’lar, (b) baglayicilarin, tozlarin ve iGO’nun mekanik olarak karistirilarak ¢amur
haline getirilmesi, (¢) ¢amurun vakumlu etiivde kurutulmasi, (d) elle 6giitiilen toz
karisimi, (e) 600 um gozenekli elekten elenmis graniiller.

3.3.2 Grandllerin analizi

Graniillerin kap dolum yogunlugu 50 cm® hacimli bir kaba toz doldurularak tozun
tartilmasi ile bulunmaktadir. Tozun agirliginin kap hacmine béliinmesi ile kap dolum

yogunlugu elde edilmektedir.

Grandillerin tane boyut dagilimi1 Mastersizer 3000 cihazi ile 6l¢iilmiistiir. Lazer kirmim
yonteminin temeli, tanelerin biiyiikliigii ile 1sinlarin kirilma agis1 arasindaki ters oranti

iliskisine dayanmaktadir. Lazer kirinim yonteminde, tanelerin lizerine lazer 1sinlari
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gonderilmekte ve tanelere carparak kirilan ve ileri yonde yansiyan isinlar bir
mercekten gegtikten sonra dedektoriin iizerine dliismektedir. Dedektoriin {izerine diisen
isinlar bir doniistlirlicii vasitastyla sayisallastirilarak bilgisayar araciligiyla tane

biiytikliigii ve yiizdesi hesaplanmaktadir.

Mastersizer cihazi ile d10, d50 ve d90 degerleri elde edilmistir. Daha sonra elde edilen
degerlerden graniillerin homojenite degerleri Esitlik (3.1)’de gosterilen formul ile
hesaplanmistir [60].

(D90-d10)

150 (3.1)

Homojenite =

3.3.3 Sekillendirme ve 1s1l islem

Hazirlanan graniillerin soguk pres ile sekillendirilmesi Sekil 3.8a’da verilen hidrolik
pres ile yapilmistir. Graniiller 100 MPa basing altinda sekillendirilmistir (Sekil 3.8b).
Yas yogunlugun hesaplanabilmesi i¢in, preslenen numunelerin eni, boyu, kalinlig1 ve

agirhigi olgiilerek kaydedilmistir.

Sekillendirilen yas seramikler icerisindeki baglayicilarin uzaklastirilmast igin 800
°C’de 1 saat tutulmus ve daha sonra sinterlenmistir (Sekil 3.9a). Sinterleme islemi

2100 °C’de 2 saat boyuinca argon atmosferinde gergeklestirilmistir. Sinterlenen

numune Sekil 3.9b ve 3.9¢’de gosterilmistir.

Sekil 3. 8: (a) Tozlarin sekillendirilmesi i¢in kullanilan pres, (b) ve (C) 3 nokta egme
test numunesi ve Brezilyan test numunesi.
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Sekil 3. 9: (a) Sekillendirilen numunelerin sinterlenmesi i¢in kullanilan sinter firini,
(b) Sinterlenmis Brezilyan test numunesi, (c) sinterlenmis 3 nokta egme test numunesi.

3.4 Karakterizasyon

3.4.1 Optik mikroskop

Numunelerin parlatilmig yiizeyleri optik mikroskop ile incelenmistir. Yiizey
incelemesi i¢cin Nurol Teknoloji biinyesinde bulunan Zeiss cihazi kullanilmistir. Optik
mikroskop ile yiizeyde bulunan karbon kalintilari, poroziteler ve yilizeyde olusan
catlaklar goriilebilmektedir. Ayrica optik mikroskop ile numunelerin tane morfolojileri

de incelenmistir.

Tane morfolojisi ¢alismasi i¢in numunelerin hazirlanmasi gerekmektedir. Tane boyutu
ve tane sinir1 hakkinda bilgi edinmek i¢in SiC'nin agindirilmasi gerekir. a-SiC igin
daglama Modifiye edilmis Murakami ¢ozeltisi ile yapilmistir. Modifiye edilmis
Murakami ¢Ozeltisi 60 ml distile su icine 3 g sodyum hidroksit (NaOH) ve 30 g
potasyum ferrisiyanir (KsFe(CN)s) karistirilarak elde edilmistir. Numuneler diizgiin
daglama igin ~8-10 dakika boyunca soliisyonunda ~110 °C’de bekletilmistir.

3.4.2 Taramal elektron mikroskopisi (SEM)

Numunelerin morfoloji analizi icin, UNAM bunyesindeki FEI ve Nova NanoSEM 640
cihazi ve ODTU MerLab biinyesindeki QUANTA 400F Field Emission SEM

kullanilmigtir. Yiizeyde olusan yapilarin hassas bir sekilde incelenebilmesi i¢in voltaj
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genel olarak 15-20 kV olarak segilmistir. EDX spektroskopisi i¢inse FEI SEM

cihazinin sistem ve programi kullanilmistir.

3.4.3 Raman spektroskopisi

Olusan karbon yapilarin Raman spektroskopisi analizi ODTU Merlab biinyesindeki
FRA 106/S cihazi ile yapilmustir. Olgiimler 1 pm spot capina sahip, Ar iyon lazeri (532
nm) ile gerceklestirilmigtir. Alinan sonuglar Origin Pro 9.0 programi ile

diizenlenmistir.

3.4.4 X- 1511 difraksiyonu (XRD)

Yapilarinn XRD analizleri Nurol Teknoloji A.S. biinyesindeki Rigaku cihaziyla

yapilmis ve alinan sonuglar Origin Pro 9.0 programu ile diizenlenmistir.

3.4.5 Yogunluk

Seramiklerin yogunlugu seramik malzemenin kimyasal bilesimine, sinter sirasinda
meydana gelen ve yapi igerisinde bulunan porlara ve yapi igerisindeki kusurlara
baghdir [53]. Teorik yogunluk ise genellikle balistik seramikler i¢in kullanilan bir

terimdir.

Yogunluk Ol¢iimii arsimet metodu ile yapilabilmektedir. Bu metod ile seramik
malzemelerin yogunlugu ve kapali porozite 6l¢iilebilmektedir. Suyun agik poroziteleri
doldurmasi nedeni ile acik poroziteler Olclilememektedir. Arsimet metodu ile
yogunluk oSlgiimii ASTM B962 standardina uygun olarak yapilmaktadir. Arsimet
metodunda ilk olarak numunelerin kuru agirliklar1 6l¢iilerek not edilmistir. Daha sonra
ayni numunenin distile su igerisindeki agirlig1 dlgiilerek not edilmistir. Esitlik (3.2)
kullanilarak numunelerin yogunlugu hesaplanmistir [54].

wi

D =
W1-W2

(3.2)

Bu denklemde D, yogunluk; W1 numunenenin kuru agirligini, W2 ise numunenin su

icerisindeki agirligini ifade etmektedir.
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3.5 Mekanik Testler

3.5.1 Sertlik, elastik 6zellikler ve girinti kirillma toklugunun belirlenmesi

Mikro sertlik dl¢iimleri i¢cin dncelikle li¢ nokta egme test numuneleri ortadan elmas
testere ile kesilmistir. Daha sonra sirasiyla 54 pm, 18 pm, 6 pm SiC zimpara kagidi
ile zimparalanmis ve daha sonra da elmas siispansiyonu kullanilarak parlatilmistir.
Vickers sertlik testleri Nurol Teknoloji’deki Kalite Laboratuvarindaki sertlik 6lgiim
cihaz1 kullanilarak ve 1 kg kuvvet uygulanarak gergeklestirilmis ve sertlik degeri
Esitlik (3.3)’e gore belirlenmistir [55].

H = 1.8544— (3.3)

Bu denklemde H sertligi, P uygulanan kuvveti ve d ise sertlik izinin kdsegenleri arasi

uzakliginin ortalamasini ifade etmektedir.

Bir Vickers girintisinin sematik bir ¢izimi Sekil 3.10'da gosterilmektedir. Catlak

uzunlugu optik mikroskop ve SEM yardimiyla ol¢iilmistiir.

Her bir katki oranindan 3'er adet numune hazirlanmistir. Her numunenin yiizeyinden
7 adet sertlik degeri alinmistir. Yani farkli katki oranlarina sahip seramiklerden 21'er

adet 6l¢tim alinmistir.

Radyal Catlak
Radyal
| | Catlak—  indent
i 2c i )
| o —} |
Orta Catlag:
(a)

Sekil 3. 10: (a) Vickers sertlik izinin sematik goriiniimii, sertlik testi sonrasi parlatilmig
numune yiizeyinde olusan sertlik izinin (b) OM gorintisu, (¢) SEM gorantdsu.
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3.5.2 Ug nokta egme testi

Sinterlenmis numunelerin egme dayanimi ve Brezilyan dayanimimin tespit
edilebilmesi i¢in, tek noktali kuvvet hiicresi kullanilarak Zwick/Roell Z050 cihazinda

ic nokta egme testi ve Brezilyan basma testi gerceklestirilmistir.

Egme dayanimi testleri Sekil 3.11'de gosterilen sekilde iki destek notasina numune
konularak tiistten tek noktadan kuvvet uygulanarak yapilmistir. 6x12,5x100 mm'lik
numuneler ASTM C1161-02c'ye gore hazirlanmistir. Esitlik (3.4) numunelerin egilme
dayanimini belirlemek i¢in kullanilmistir [56].

3PL
S =
2BW?2

(3.4)

Bu denklemde S egme dayanimini, P uygulanan en yiiksek kuvveti, L destek noktalari

arasindaki uzakligi, B ve W ise numunenin enini ve kalinligini ifade etmektedir.

Kuvvet Ns .ktam Kuvvet
4 [} |
ﬁéstek Noktalan

Sekil 3. 11: 3 nokta egme test diizeneginin sematik gosterimi [57].
3.5.3 Brezilyan test

Brezilyan testi, beton, kaya ve seramik gibi kirilgan malzemelerin gerilme
dayaniminin belirlenmesini saglayan basit bir test yontemidir. Brezilyan test silindirik
numunelerin sikistirilmas: esasina dayanmaktadir. Brezilyan testte uygulanan

sikistirilma Sekil 3.12°de gosterilmistir.

36



|
Celik Destek /

Numune

| |
7777777777777 7]

Sekil 3. 12: : Brezilyan test diizeneginin sematik gosterimi [58].

Sikistirma esnasinda uygulanan kuvvet ile birlikte disk numune maksimum gerilme
noktasina ulasarak kirilmaktadir. Bu noktada uygulanan maksimum kuvvetten Esitlik

(3.5) kullanilarak gerilme dayanimi hesaplanmaktadir [59].

2P
ot = —

= 0.636— (3.5)
nDt Dt

Burada P maksimum kuvveti, D numunenin ¢apii ve t numunenin kalinligini ifade

etmektedir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1 Sentezlenen iGO’larin Karakterizasyonu

Sentezlenen iGO Raman spektroskopisi, SEM ve FTIR kullanilarak karakterize
edilmistir. Sekil 4.1°’de baslangi¢ grafit tozlar1 ile sentezlenen iGO’larin Raman
spektrumlar1 ve SEM goriintiileri karsilastirmali olarak verilmistir. SEM goriintiileri
grafen katmanlarinin ayrildigini géstermektedir, Raman spektrumundaki diizensizligi

gosteren D pikinin artmasi da bu bulguyu destekler niteliktedir.

Siddet (a.u.)

Grafit Tozu
20

(a)

s 2 4 4 a4
500 1000 1500 2000 2500
Raman Shift (cm ™)

Sekil 4. 1: (a) Grafit tozu ve grafit tozundan sentezlenen iGO’larin raman spektrumlart,
(b) iGO’larin farkli biiylitmelerde SEM goriintiileri, (C) grafit tozunun farkli
blyltmelerde SEM gorntuleri.

Sekil 4.2°de iGO ve GO’nun FT-IR spektrumlari verilmistir. 3421 ve 1385 cm™'de
ortaya cikan pikler, grafen oksitte bulunan O-H baginin germe ve blikme titresimine
karsilik gelmektedir. Grafen oksit tabakalarinda bulunan -COOH gruplarinin C-O
gerilme titresimi 1726 cm™'de goriiliirken hidrojen bagh karboksilik grubun C-O
gerilmesi 1621 cm ' de gortilmektedir. FT-IR spektrumunda goriilen bu pikler bagarili
bir sekilde GO elde edilebildigini gostermektedir.
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Sekil 4. 2: Sentezlenen GO ve iGO’lara ait FTIR spektrumlari.
4.2 Granullerin Karakterizasyonu
Hazirlanan iGO’lar SiC toza agirlikga Cizelge 4.1°de verilen oranlarda katkilanmistir.

Cizelge 4. 1: Farkl1 iGO igeren toz karigimlarinin malzeme katki oranlari.

Numune Adi SiC B4sC Recine PEG iGO
% agirhk % agirhk | % agirhk | % agirhk % agirhk

0G 90.45 0.51 2.76 6.28 0.00
0.5G 90.00 0.51 2.75 6.24 0.50
0.75G 89.78 0.50 2.74 6.23 0.75
1G 89.55 0.50 2.73 6.22 1.00
1.5G 89.09 0.50 2.72 6.19 1.50
2G 88.64 0.49 2.70 6.15 2.00
2.5G 88.20 0.49 2.69 6.12 2.50
5G 85.93 0.48 2.62 5.97 5.00
7.5G 83.67 0.47 2.55 581 7.50

Bilyali degirmen ile karistirma, kurutma ve eleme islemlerinden sonra graniiller SEM
ile incelenmis ve goriintiiler Sekil 4.3’te gosterilmistir. Seramik tozlar ile iGO’larin

homojen bir sekilde dagildigi gézlemlenmistir.
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Sekil 4. 3: Farkli iGO katki oranlarina sahip graniillerin SEM goriintiileri, (a) 0G,
(b) 1G, (c) 0G, (d) 1G, (e) 2.5G ve (f) 7.5G.

Graniillerin kap dolum yogunlugu 50 cm? hacimli bir kaba toz doldurularak tozun
tartilmasi ile bulunmaktadir. Tozun agirhiginin kap hacmine bolinmesi ile kap dolum

yogunlugu elde edilmektedir.

Graniillerin tane boyut dagilimi Mastersizer 3000 cihazi ile dlgiilmiis ve d10, d50 ve
d90 degerleri elde edilmistir. Daha sonra elde edilen degerlerden graniillerin

homojenite degerleri Esitlik (4.1)’de gosterilen formiil ile hesaplanmistir [60].

. .. (d90-d10)
Homojenite = o (4.1)

Graniillerin kap dolum yogunlugu Cizelge 4.2°de gosterilmistir. Homojenite degeri

tozun dagilimi hakkinda bilgi vermektedir. Graniillerin soguk preste iyi
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sikistirilabilmesi i¢in tozun tane boyut dagilimi1 6nemlidir. Homojenite degerinin 1’e
yakin olmasi dagilimin idealligini belirlemektedir. Farkli iGO katki oranlarindaki
tozlarin tane boyut dagilimlar1 ve homojenite degerleri benzerlik gostermektedir. Tim
granullerde benzer sonuglarin elde edilmesi graniil hazirlama prosesinin uygun olarak
yapildigini gostermektedir. Ote yandan kap dolum yogunlugunun iGO oranmin
artmastyla distiigii gézlemlenmektedir. Bu durum yukarida verilen Sekil 4.3 (a,
b)’deki granillerin SEM goruntileri ile agiklanabilir. iGO’suz graniiller daha kiresel
sekillere sahip iken, iGO eklenmesiyle bu kiirelerin sekillerinde bozulmalar oldugu

goriilmektedir, bu da kap dolum yogunlugunda diismeye sebep olabilir.

Cizelge 4. 2 : Farkl1 iGO igeren graniillerin kap dolum yogunluklari, tane boyutlari ve
homojenite degerleri.

Kap Dolum Tane Boyut Dagilimi (um)
Granul Yogunlugu Homojenite
(g/cm®) d10 d50 doo
0G 0.84 56 320 705 2
0.5G 0.85 41 267 591 2
0.75G 0.83 48 296 614 2
1G 0.84 58 296 649 2
1.5G 0.84 42 325 701 2
2G 0.83 39 289 624 2
2.5G 0.83 51 280 570 2
5G 0.82 43 275 608 2
7.5G 0.79 36 315 692 2

Graniillerin XRD analizi yapilmis ve XRD grafikleri Sekil 4.4’te verilmistir. Grafik
incelendiginde bilyali degirmen ile karistirma esnasinda iGO ve SiC yapisinda bir

degisme olmadig1 ve yeni bir faz olusumu olmadigi dogrulanmistir.
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Sekil 4. 4: Farkl1 iGO igeren graniillerin XRD piklerini gosteren grafik.

4.3 B4C Katkisinin Sinterlemeye EtKisi

Sinter sicakligin1 diisiiriici katki olarak kullanilan B4C’nin sinterlemeye etkisinin
arasgtirilmasi i¢in B4C katkis1 igeren ve B4C katkist igermeyen SiC granuller
hazirlanmistir. Hazirlanan graniiller 2100 °C’de sinterlenmis ve numuneler
hazirlanmistir. B4C katkisinin sinterlemeye etkisinin anlagilabilmesi i¢in numuneler
kirtlmis ve kirilma yiizeyleri SEM ile incelenmistir. Sekil 4.5’te B4C ilave edilerek ve
edilmeden elde edilen numunelerin farkli biiylitme oranlarinda kirilma yiizeylerinin
SEM gorintiileri verilmistir. B4C eklenmeyen SiC seramik numunelerinin yizeyinde
kiiresel toz tanelerinin kaldigi ve diger bolgelere ince boyunlar ile baglandig
goriilmektedir. Ayrica taneler arasinda bosluklar cok miktardadir. SiC tozlarina B4C
ilave edilmesi ile elde edilen seramik numunelerin SEM goriintiileri incelendiginde ise
tim tanelerin birlestigi aralarda ¢ok az ve ¢ok kiiciik bosluklarin kaldigi

gorulmektedir.

43



B,C ilave edilerek sinterlenmis
numunelerin kirnlma ytzeyleri

B,Cilave edilmeden sinterlenmis
numunelerin kirilma ytzeyleri

Sekil 4. 5: (a) B4C ilave edilerek, (b) B4C ilave edilmeden elde edilen numunelerin
farkli biiyiitme oranlarinda kirilma yiizeylerinin SEM gériintiileri.

SEM goriintiilerinden de anlasildigi tizere B4C SiC seramiklerin sinterlenme
mekanizmasi tlizerinde ©onemli bir rol oynamaktadir. Literatirde de Zhou ve
arkadaglarinin yaptig1 ¢alismada farkli oranlarda B4C ilavesinin SiC seramiklerin
sinter davranisi tlizerindeki etkisi arastirilmistir. Bu calismada artan B4C oram ile

birlikte SiC seramiklerin daha iyi sinterlendigi ortaya konulmustur [52].
4.4 Ts1l islem Sirasinda Numunelerdeki Fiziksel Degisimler ve Yogunluk

4.4.1 Agirhktaki degisimler

Isil igslem sirasinda numunelerdeki fiziksel degisimleri incelemek amaciyla TGA
calismalar1 yapilmigtir. TGA sonuglart Sekil 4.6'da verilmistir. 0-200 °C araliginda
tozlarm icerdigi % 0.3-0.4 araligindaki nem kaybedilmistir. Bu nedenle grafikte 200
°C’de agirhik kaybi % 0.3-0.4 olarak goriilmektedir. Sinterlenmis 1GO/SiC
kompozitleri sirasiyla agirlikga % 0, 0.5, 1, 1.5 ve 2 iGO i¢ermektedir. Baglayici
ucurma (dewax) iglemi 800 °C’de yapildigr i¢in TGA grafiginin 200-800 °C arasi
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alinmistir. Baglayici ugurma (dewax) islemi esnasinda iGO igermeyen graniiller
yaklagik olarak agirlikca %9.8°1 kaybedilmistir. Bu deger SiC tozuna katkilanan PEG
ve recine oranlarinin toplamina yakindir. Yani baglayici ugurma (dewax) islemi
sirasinda PEG ve reginenin neredeyse tamami yapidan uzaklagsmistir. iGO orani
arttikca agirlik kaybinin azaldigi goriilmektedir. TGA bulgularina gore % Agirhk
kayiplar1 0.5G, 1G, 1.5G ve 2 G igin sirastyla 9.6, 9.1, 7.1 ve 6.1°dir.

&

Agirhk kayb (%6)
&

200 300 400 500 600 T00 800
Sicakhk (°C)

Sekil 4. 6: Farkl1 iGO igeren graniillerin TGA egrileri.

1GO/SiC numunelerinin dewax Oncesi ve sinter sonrasi Olgiilen agirliklar1 ve
agirliklarindaki azalma miktarlart Cizelge 4.3’te verilmistir. iGO miktarina gore
agirlikca azalma oranlar Sekil 4.7°de gosterilmistir. TGA sonugclari ile paralel sekilde
1GO miktarmin artmasiyla birlikte sinter sonrasi kaybedilen agirlik oran1 azalmaktadir.
Bu da artan iGO orani ile yapidan recine ve PEG ¢ikisinin zorlandigia isaret
etmektedir. Grafen yapraklarinin bir¢ok sistemde difiizyon bariyeri olarak kullanildig:
bilinmektedir. Burada da ayni etkiyi géstermis olabilecegi diisliniilmiistiir. Dolayisiyla
artan 1GO orani igeride gozenekli bir yap1 ile artik karbonun daha fazla olabilecegini
isaret etmektedir. Bu durumu test etmek i¢in bir sonraki boliimde agiklandigi iizere

numunelerdeki boyutsal degisimler ve yogunluk dl¢lim ¢aligsmalari yapilmastir.
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Cizelge 4. 3: Farkli iGO igeren numunelerin dewax oncesi ilk agirligi, sinter sonrast
son agirligi, recine+PEG miktar1 ve agirlik kaybi degerleri.

Numune | Ik Agirhk | Son Agirhk Agirhk Recine | Sinter Sonrasi
(Dewax (Sinter Kaybi + PEG | Agirhk Kaybi
oncesi) (g) | Sonrasy) (g) (9) (9) (%)

0G 9.30+0.07 8.53+0.06 0.77+0.02 0.84 8.31+0.23
0.5G 9.50+0.0 8.77+0.06 0.72+0.03 0.85 7.67+0.32
0.75G 9.43+0.08 8.80+0.08 0.62+0.03 0.85 6.62+0.33
1G 9.67+0.11 9.10+0.10 | 0.57+0.03 0.87 5.93+0.24
1.5G 9.56+0.07 9.03+0.07 0.53+0.02 0.85 5.58+0.20
2G 9.78+0.06 9.27+0.05 | 0.51+0.02 0.87 5.19+0.20
2.5G 9.87+0.06 9.41+0.06 0.46+0.03 0.83 4.63+0.26
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Sekil 4. 7: Farkli oranlarda iGO igeren numunelerin dewax 6ncesi ve sinter sonrasi
agirhik farkinin 6lgiilmesi ile olusturulan agirlik kayb1 grafigi.

4.4.2 Boyutlardaki degisimler

Sekil 4.8’°de 3 nokta egme test numunesine ait boyutlarin Olciildiigii bolgeler

gosterilmigtir. Kalinlik, en ve boy degerleri preslenmis numunelerde 6l¢iilmiis ve not

alinmistir. Sinter sonrasinda aynit numunelerin boyutsal 6zellikleri tekrar 6l¢iilmiis ve

boyutsal degisim oranlar1 hesaplanmistir.
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Sekil 4. 8: 3 nokta egme test numunesinin boyut Slgiimlerinin yapildigi bélgelerin
sematik gosterimi.

Sekil 4.9°daki boyutsal c¢ekme oran1 grafikleri incelendiginde katkisiz SiC
seramiklerin ¢ekme oraninin yaklasik olarak %19 oldugu hesaplanmistir. 1GO katki

oraninin artmasi ile birlikte ise ¢gekme oran1 azalmaktadir.

1wk 13
sf g r
gt g .l
Ry s*r
C 6} R
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- R z 4wk
VBTN g

S !
= 38
14 L
i 6k

13 1 i i i N L N 1 1 M ¥ N i M 5 N M

0,0 05 10 1,5 2,0 25 0.0 03 10 L5 2,0 15

(a) iG O Kata Oram (%) (b) iG O Katla Oram (%)

Sekil 4. 9: Artan iGO katk1 oranina gore (a) en, boy, kalinlik ¢gekme oranlarini ve (b)
hacimsel ¢ekme oranini gosteren grafikler.

4.4.3 Sinterleme sonrasi yogunluk

Agirlik ve hacim Ol¢iimlerinden hesaplanan; Argimet yontemi ile Olgiilen ve karigim
kuralindan belirlenen yogunluk olmak iizere yogunluk ti¢ sekilde belirlenmistir.
Karigim kurali Esitlik (4.2)’de gosterilen denklem ile hesaplanmistir ve kullanilan

deger ve hesaplamalarin sonuclar1 Cizelge 4.4’te verilmistir.
pc = pf.vf + pm.vm (4.2)

Bu denklemde pc: karigimin yogunlugu, pf: iGO’nun yogunlugu, pm: SiC’iin
yogunlugu, vf: iGO’nun karisimdaki hacmi, vm: SiC’iin karisimdaki hacmi’dir.
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Cizelge 4. 4 Karisim kurali ile hesaplanan yogunluk degerleri.

Numune | Karisim Kuralina gore hesaplanan
yogunluk (g/cmd)
0G 3.22
0.5G 3.15
0.75G 3.12
1G 3.08
1.5G 3.02
2G 2.95
2.5G 2.89
5G 2.63
7.5G 241

Arsimet yontemi ile deneysel olarak Ol¢iilen ve kiitle/hacim iliskisinden hesaplanan

numunelerin yogunluklar1 karsilastirmali olarak Cizelge 4.5’te ve Sekil 4.10°da

verilmistir. Buna gore iki yontem ile elde edilen bulgular birbiriyle uyumludur. Bu

bulgular, artan iGO orani ile numunelerin yogunluklarinin azaldigini géstermektedir.

Cizelge 4. 5: Sinter sonras1t numunenin son agirlik ve hacim dlglimlerinden hesaplanan
ve Arsimet YOntemi ile dl¢iilen yogunluklari.

Num | Son Agirhk Hacim Agirlik ve Hacim Arsimet Karisim
(Sinter (cmd) Olgumlerinden Yontemi ile Kuralina gore
Sonrasi) (g) Hesaplanan Olgulen hesaplanan
Yogunluk yogunluk yogunluk
d=m/V (g/cm?3) (g/cm?®) (g/cm?®)
0G 8.53+0.06 | 2.69+0.02 3.18+0.01 3.17+0.01 3.22
0.5G 8.77£0.06 | 2.78+0.02 3.16+0.01 3.15+0.01 3.15
0.75G | 8.80+0.08 | 2.80+0.03 3.14+0.01 3.12+0.01 3.12
1G 9.10+0.10 | 2.98+0.03 3.06+0.02 3.05+0.01 3.08
1.5G 9.03+0.07 | 3.06+0.03 2.95+0.01 2.95+0.01 3.02
2G 9.27+0.05 | 3.17+0.02 2.93+0.01 2.91+0.02 2.95
2.5G 9.41+0.06 | 3.28+0.02 2.86+0.02 2.86+0.01 2.89
5G 9.54+0.04 | 3.51+0.01 2.71+0.02 - 2.63
7.5G 9.61+0.05 | 3.81+0.02 2.5240.01 - 2.41
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Sekil 4. 10: Artan iGO katk1 oranina gore hesaplanan ve Arsimet yontemi ile 6l¢iilen
yogunluklar1 gosteren grafik.

Buna gore, iGO oraninin artmasi ile yogunluktaki diismenin acgiklanabilmesi igin
sinterlenmis numunelerin mikroyapilari incelenmistir. Sinterlenmis numunelerin XRD
sonuglart Sekil 4.11°de gosterilmistir. Sinterlenmis numunelerin  XRD pikleri
incelendiginde iGO pikinin artan iGO miktarina gore artis gosterdigi goriilmiistiir.
Ayrica sinter sonras1 XRD piklerinin degerleri graniillerin xrd piklerinin degerleri ile
karsilastirildiginda benzer pik degerleri goriilmiistiir. Farkli piklerin goriilmemesi

sinterleme prosesinde yeni fazlarin olusmadigini géstermektedir.
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Sekil 4. 11: Farkli oranlarda iGO igeren sinterlenmis numulerin XRD piklerini
gosteren grafik.
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1GO artisinin yogunlugu diisiirmede etkisi su sekilde agiklanabilir: 1GO, PEG ve
Reginenin ayrigmasindan ¢ikan gazlarin yapidan ¢ikmasini engelliyor olabilir, bu
durumda da artan iGO miktar1 ile daha gbézenekli bir yap1 olusmasi beklenir. Bu
durumu kontrol etmek i¢in farkli oranlarda iGO katilmis numunelerin sinterlenme
sonrasi mikroyapilar1 incelenmistir. Sekil 4.12°den de goriilecegi lizere iGO orani

arttik¢a yapidaki bosluk/karbon ikinci fazlarinin miktar1 ve sayisi artmaktadir.

Daglama sonrasi OM

Sekil 4. 12: 0G numunesine ait (a) OM gorintusd, (b) SEM gorintisu, (c) daglama
sonrast OM goriintiisii, 1.5G numunesine ait (d) OM goruntisd, () SEM goéruntisa,
(f) daglama sonrast OM goriintiisii ve 2.5G numunesine ait (g) OM gorintisu, (h)
SEM gorintusi, (1) daglama sonrast OM goriintiisii.

Buradaki siyah alanlarin EDS ¢alismalar1 da yapilmastir. Sekil 4.13’te goriildiigii tizere

yapilan spot analizlerinde, siyah alanlardan gelen C sinyali yiiksektir.
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Sekil 4. 13: 1.5G numunesinin kirik yiizeyinden alinan EDS sinyalleri.

Benzer sekilde Sekil 4.14°te de kirik ylizeyde verilen alanda haritalama yapilmistir.
Buradaki SEM goériintiisinde iGO yapragi net bir sekilde goriilebilmektedir.
Haritalamada da burada karbon yogunlugu goriilmektedir. Bunun etrafinda yine
bosluk veya karbon kalintis1i gibi goriinen alanlardanda karbon sinyali yiiksek
gelmektedir. Ote yandan karbon diisiik proton sayisma sahip oldugundan EDS
calismalarinda ¢ok saglikli bilgi alimamamaktadir. Ayrica bosluklarin numune
hazirlarken veya sonradan da karbon ile dolma ihtimale oldugu da gdzoniinde
bulundurulmalidir. Bu baglamda literatiire bakildiginda da bu alanlar “bosluk veya
karbon” olarak etiketlenmektedir. Bunlarin ayrimi i¢in daha ileri karakterizasyon

teknikleri kullanilmalidir.
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Sekil 4. 14: 1.5G numunesinin kirik yiizeyine yapilan haritalandirma sonucu C ve SiC
yogunluklari.

iGO’nun diger bir etkisi de sinterlenmede goriilmektedir. Daha 6nce Sekil 4.3’te
gosterildigi gibi SiC tozlar1 iGO’lar iizerinde birikmektedir ve sinter islemi sirasinda
iGO’lar taneler arasinda kalarak sinterlenmeyi zorlastirabilir. Sinterlenmesi
engellenen numunelerde taneler biiyliyememekte ve birlesememektedir. Daha 6nceki
daglanmig numuneler lizerinde yaoilmis karsilagtirmali optik mikroskop ¢alismasinda
da iGO oranmin artmasiyla tane boyutunda kii¢iilme kaydedilmistir. iGO/SiC
numunelerde Sekil 4.15’te gosterildigi gibi artan iGO orani ile birlikte tane aralarinda
bosluklar  gozlemlenmektedir. Bu nedenle yogunluklarda diisiis oldugu

diistiniilmektedir.
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Sekil 4. 15: (a) 0G ve (b) 1.5G numunelerinin kirik yiizeylerinde tane sinirinin SEM
gorintuleri.

4.5 iGO/SiC Kompozitlerin Mekanik Ozellikleri

4.5.1 Sertlik test bulgular:

iGO katki oranina gore sertlik deney sonuglart Sekil 4.16°da verilmistir. Grafen
katkilanmadigi durumda sertlik 26 GPa iken, artan iGO orami ile birlikte sertligin
azaldigi, 2.5% 1GO katkilanmis i¢in 15 GPa’a kadar diistiigii goriilmiistiir. Bu diisiis
bosluklarin, nispeten yumusak olan karbon fazinin artmasi ve yogunlugun azalmasi ile

aciklanabilir.
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Sekil 4. 16: Artan iGO igerigine goére numulerin sertlik degisimlerini gosteren grafik.

Sekil 4.17°de farkli grafen katki oranlari ile hazirlanmis numunelerin girinti

(indentation) metalografik goruntulerini gostermektedir. 5G ve 7.5G numunelerinde
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zimparalama sirasinda kopmalar oldugundan metalografik hazirlama yapilamadi ve

sertlik 6l¢timleri alinamadi.

SEM

1.5G

2.5G

Sekil 4. 17: Farkli iGO katki oranlar1 ile hazirlanmis numunelerin SEM ve OM
gorantaleri, (a) 0G, (b) 1G, (c)1.5G ve (d) 2.5G.
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Ayrica %2.5 1GO katkili numunede radyal catlak uzunlugunun azaldig: goriilmiistiir.
Hatta 2.5G numunesindeki bazi Olglimlerde, girinti catlagr kirilma enerjisini

dagittigindan, radyal catlak olusumu gozlemlenmemistir (Sekil 4.18).

Sekil 4. 18: 2.5G numunesinin girinti (indentation) metalografik SEM gorintUsdi.
4.5.2 Dayanim test bulgular:

Farkli iGO oranlarinin sinterlenmis SiC seramiklerinin egme ve Brezilyan dayanimi
tizerindeki etkileri Sekil 4.19'da gosterilmektedir. Grafen icerigi agirlikca %0'dan
%2.5’e yiikseldik¢e, SiC numunelerinin egme mukavemeti ilk basta artar ve daha
sonra azalir. i1GO igeriginde %1.5 agirlikta 320 MPa'lilk en yiiksek egme
mukavemetine ulasilir. Benzer sekilde numunelerin Brezilyan dayanimi da 6nce artis
ve sonra azalis davranisi gosterir. Brezilyan dayanimda en yiiksek deger olan 230 MPa
%1 1GO i¢in elde edilmistir.

Dayanimda goriilen bastaki artisin nedeni tane boyutlarindaki diigme ile a¢iklanabilir.
Ote yandan iGO oraninin %1.5 iizerine cikmasiyla bosluklarda ve karbon
topaklanmasinda ciddi artis goriildiiginden bu durum dayanimin diismesine sebep

oldugunu diistindiirmektedir.
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Sekil 4. 19: Artan iGO igerigine gore numulerin egme dayanimi Ve Brezilyan
dayanimini gosteren grafikler.

4.5.3 Girinti kirilma toklugunun belirlenmesi

Genelde kirilma toklugu 6lciimlerinde literatiirde iki teknik kullanilmaktadir: Vickers
girinti kirllma toklugu ve ¢entikli kiris. Kolay oldugundan, bunlardan birincisi daha
yaygindir; ancak malzemenin toklugunu yerel olarak 6l¢tiigii i¢in kirilma toklugu i¢in
mutlak degerler saglamaz. Ote yandan bu ¢alismada bu ydntem iGO’nun katki
oraninin etkisini incelemek amaciyla karsilastirmali olarak kullanilmistir. Bu
baglamda girinti kirilma toklugunu bulmak i¢in Anstis’s denklemi (Esitlik (4.3))
kullanilmigtir [61].

1

K= 0.16x (%)Zx (4.3)

Qe @

Bu denklemde K¢ girinti kirilma toklugunu, H Vickers sertligi, E elastik modiilii, P

uygulanan kuvveti, ¢ ise radyal catlak boyutunun yarisini ifade etmektedir.
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Malzemenin elastik modiilii Olglilen ses hizlarina dayali olarak hesaplamalarla
belirlenebilmektedir. Ses hizi, uygun ekipmanla ultrasonik darbe eko teknikleri
kullanilarak 6lgiilebilir. Bu tez ¢alismasi i¢in numunelerin ses hiz1 ODTU tahribatsiz
muayene biriminde 6l¢iilmistiir ve Cizelge 4.6’da verilmistir. Daha sonra Esitlik (4.4)
ve Esitlik (4.5) kullanilarak elastik modiil hesaplanmistir (Cizelge 4.6) [62].

V2 p(14v)(1-2v)

Elastik Modul(E) = P (4.4)
Bu denklemde V.: boyuna ses hizi, p: yogunluk ve v: Poisson orani’dir.
Poisson Orani da Esitlik (4.5) kullanilarak bulunmustur [62].
2
. _ =)
Poisson orani(v) = =" (4.5)
2-2(7})

Bu denklemde V: enine ses hizi, V: boyuna ses hizi’dir.

Cizelge 4. 6: Sinter sonras1 numunelerin kalinlik, yogunluk, boyuna ve enine ses hizi,
Poisson orani ve elastik modiil degerleri.

Num Yog. Boyuna Ses Hizi | Enine Ses Hiz1 Poisson E(Gpa) Girinti

(g/m?3) (m/s) (m/s) Orani (V) Kirilma

Toklugu
(MPa.m'?)

0G 3.17+0.01 | 12109.27+62.91 7648.90+54.85 0.17+0.01 433.45+3.06 4.67+0.15
0.5G 3.16+£0.01 | 11834.34+144.04 | 7558.91+115.80 0.16+0.01 417.02+£11.12 5.09+0.12
0.75G | 3.14+0.01 | 11722.63+34.02 7542.18+43.43 0.15+0.01 410.31+2.42 6.22+0.13
1G 3.06+0.03 | 11599.45+49.28 7399.86+39.03 0.16+0.01 396.1+5.49 6.57+0.13
1.5G | 2.96+0.01 | 11145.31+361.22 | 7250.31+58.67 0.13+0.05 349.06+40.34 9.29+0.18
2G 2.92+0.02 | 10544.75+216.46 | 6943.12+30.86 0.12+0.03 329.65+12.41 9.45+0.16
25G | 2.89+0.01 | 10131.29+48.36 7301.62+57.10 -0.04+0.03 319.53+3.95 9.96+0.15

Degerlerin Esitlik (4.3)‘te yerine konmasiyla bulunun girinti kirtlma toklugu degerleri
farkli oranlardaki iGO’ya gore Sekil 4.20°de gorulmektedir.
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Sekil 4. 20: Artan iGO igerigine gore numulerin girinti kirilma toklugunu gosteren
grafik.

Bu bulgular 1s181inda %2.5’e¢ kadar iGO oraninin artmasiyla, girinti kirilma toklugu
degerlerinde %1.5 iGO oraninda yliksek, sonrasinda daha az olan bir artis
goriilmektedir. Buna gore %1.5 iGO oraninda girinti kirilma toklugundaki artis %82,
%2.5 igin ise %132°dir.

Sekil 4.21’de numunelerde goézlemlenen g¢esitli tokluk artirict mekanizmalar
orneklendirilmistir. Seramik matris ve 1GO’lar arasinda giiclii etkilesim olmasi
1GO/SiC seramik kompozitlerin mekanik 6zelliklerini arttirmaktadir. Giiclii etkilesim
sayesinde seramik matristen iGO’lara yiik transferi olmakta ve iGO/SiC seramik
kompozitler daha ytksek girinti kirllma toklugu gostermektedir. Ayrica, seramik
matris ve 1GO’lar arasindaki arayilizde 1GO’lan ¢ikarmak i¢in araylizler arasindaki
stirtiinme kuvvetinin agilmasi gerekmektedir. Arayiizeyde olusan siirtinme kuvveti
girinti kirilma toklugunun artmasmna neden olmaktadir. Tane smirlarinda bulunan
iGO’larin yan1 sira matris igerisinde topaklanmis iGO’lara da rastlanmaktadir.
Topaklanmis olarak bulunan bu iGO’lar ¢atlaklarin yayilmasi sirasinda, catlagin
sontimlenmesine yardimei olarak kompozitlerin girinti kirtlma tokluguna katkida
bulunmaktadir. Ayrica iGO oraninin %1.5’a kadar artmastyla birlikte yilizeyde goriilen
yirtilma agilmalarinda artis gozlemlenmistir. Yirtilma agilmalar catlak yayilma
yolunun toplam uzunlugunu artirarak daha fazla enerji absorplanmasma katkida

bulunmaktadir.
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Sekil 4. 21: Numunelerde gozlemlenen gesitli tokluk artirict mekanizmalar, (a)
yirtilma agilmasi ve iGO kopmasi, (b) iGO ¢ikmasi, (C), (d), (e), () catlak kopruleme.
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5. SONUC VE ONERILER

Yiiksek kirilma toklugu c¢oklu balistik atiglarda seramik malzeme i¢in 6nemli bir
ozelliktir. Balistik olay sirasinda zirh seramiklerinin par¢alanmasi nedeniyle, tek bir
atigindan sonra seramiklerin balistik performanslari %70 oraninda azalmaktadir [63].
Bunun sebebi seramik malzemenin yapisinda atistan sonra olusan catlaklarin ¢ok genis
bir bolgeye yapilacak, diger atis bolgelerinde zaafiyet olusturmasidir. Seramik
malzemelerin kirllma toklugu arttirildiginda seramiklerin ¢oklu atiglara dayanma

kabiliyeti artmaktadir.

Silisyum karbiir (SiC)’iin, yiiksek erime sicakligi, yiiksek elastik modiilii, gorece
disiik yogunlugu ve yiiksek korozyon direnci gibi ozellikleri nedeni ile balistik
uygulamalarda 6ne ¢ikmaktadir. Ote yandan diisiik kirilma toklugu SiC’ii balistik
alanda kullanimin1 kisitlamaktadir. Bu baglamda bu tez calismasinda basingsiz
sinterlenmis SiC seramiklerin girinti kirilma toklugunu artirmak i¢in indirgenmis

grafen oksit (1GO), katki malzemesi olarak kullanilmstir.

Bunun igin 6ncelikle grafit tozundan maliyeti uygun olacak sekilde indirgenmis grafen
oksit (1GO) yapraklar1 sentezlenip, cesitli oranlarda SiC tozlar1 ve baglayicilarla
karistirilarak seramik graniiller elde edilmistir. Bu graniillerden 6nce soguk pres ile
yas seramik sonrasinda da 2100 °C’de Ar atmosferinde sinterlenerek kompozit
seramikler elde edilmistir. Siirecin her asamasinda ara yapilar XRD, SEM ve Raman
Spektroskopisi kullanilarak karakterize edilmis. Farkli iGO katki oranlar1 kullanilarak
hazirlanan kompozit seramiklerin mekanik 6zellikleri sertlik, egme testi ve Brezilyan
testi ile belirlenmistir. Bu kapsamda yapilan ¢aligmalardan elde edilen sonuglar (Sekil

5.1) su sekilde 6zetlenebilir:
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Sekil 5. 1 Tez galismasi i¢in izlenen adimlar.
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1GO’nun kompozit seramikler iizerindeki etkisini anlamak i¢in %0 - 7.5
araliginda degisen oranlarda iGO igeren seramik kompozitler incelenmistir.
1GO katkist olmadan hazirlanan SiC seramiklerde sinterleme sonrasinda
oldukca yogun bir yapt elde edilmistir. 1GO’larin SiC seramiklere
katkilanmasi, seramiklerin yogunluklarinda azalmaya neden olmustur. Bunlar
1GO katkis ile yapidaki bosluklarin artmasi ile agiklanmaistir.

Mikro-sertlik 6lgtimleri agirlik¢a %0 - %2.5 araliginda iGO katkili numuneler
icin yapilabilmistir. Agirlikga %5 ve %7.5 iGO igeren seramiklerin
ylizeylerinden metalografik hazirlama sirasinda kopmalar ve parcalanmalar
oldugundan bu numunelerden sertlik Olglimii alimamamistir. Grafen
katkilanmadig1 durumda sertlik 26 GPa iken, artan iGO orani ile birlikte
sertligin azaldigi, 2.5% iGO katkilanmis icin 20 GPa’a kadar diistiigii
goriilmiistiir. Bu diislis bosluklarin ve nispeten topaklanmis karbon fazinin
artmas1 ve yogunlugun azalmasi ile agiklanabilir.

. Egme ve Brezilyan dayanimi ise baslangicta artmis ve ardindan grafen igerigi
agirlikga %1.5’den %2.5a yiikseldik¢e azalmistir.

iGO’nun katki oraninin girinti kirilma tokluguna etkisini incelemek amaciyla
karsilagtirmali olarak kullanilmak tizere, Anstis’s denklemi kullanilarak,
Vickers girinti kirilma toklugu degerleri elde edilmistir. Bu denklemde
kullanilan Sertlik izinin kdselerinde olusan radyal ¢atlak uzunlugu, kuvvet ve
sertlik degerleri mikro-sertlik deneylerinden; elastik modul ise ultrasonik darbe
eko teknigi ile ses hizi dlglimlerinden elde edilmistir. Sonuglar iGO agirlik¢a
%2.5’a kadar arttik¢a girinti kirtlma toklugunun arttigini géstermistir.
iGO/SIC seramik kompozitlerin mekanik &zelliklerinin, iGO’nun matriste
homojen dagilimi ve iGO’lar ile seramik matris arasindaki etkilesimden direk
etkilendigi dogrulanmistir. iGO’lar matris igerisinde homojen olarak dagilirsa
sinterleme islemi sirasinda iGO’lar tane biiylimesini smirlandirarak daha
kii¢iik tane boyutlu numunelerin elde edilmesini saglar. Kii¢lik tane boyutuna
sahip numuneler daha ylksek girinti kirilma toklugu ve egme mukavemeti
gosterirler. Kirik yiizeyler incelendiginde diislik oranlar i¢in, iGO’larin SiC
matriste iyi dagitildigi fakat iGO oranmi arttik¢a topaklanmalarm olustugu
goriilmiistiir. Ayrica metalografik ¢alismalardan, SiC matrisin tane boyutu
incelendiginde artan iGO ytizdesi ile tane boyutunun azaldig: tespit edilmistir.

Tane boyutundaki azalma, 1GO’larin tane sinirlarindaki biiylimeyi
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7.

10.

siirlandirmasi ile iliskilendirilebilir. Tane boyutlarinin hacimce % 0'dan %
1.5'a kadar artan iGO konsantrasyonu ile birlikte 4.31'den 2.87 pm'ye diistiigii
gorulebilir.

Numunelerin kirilma yiizeyleri incelendiginde iGO katkili numunelerde ¢atlak
kopriileme ve grafen ¢ikmasi (pull-out) gibi tokluk arttirict mekanizmalarin
aktif oldugu kaydedilmistir. Ayrica artan iGO katki miktar1 ile birlikte yirtilma
acilmalariin arttig1 goriilmiistiir. Yirtilma agilmalar1 ¢atlak yayilma yolunun
toplam uzunlugunu artirarak daha fazla enerji absorplanmasma katkida
bulunmaktadir. Bu c¢alismada, yirtilma agilma davranisinin en belirgin,
agirlikca %1 ve %1.5 iGO katkilamasinda oldugu kaydedilmistir.

Bu ¢alisma kapsaminda, agirlik¢a %0 ila %7.5 araliginda ¢esitli iGO oranlarina
sahip SiC kompozitlerin 6zellikleri incelendiginde (Cizelge 5.2), optimum
degerlerin 1.5G numunesi i¢in elde edilebilecegi sdylenebilir.

Optimum deger olarak se¢ilen agirlik¢a %1.5 iGO katkilt numune i¢in, sertlik
%13.2 ve yogunluk %7.3 azalirken; girinti kirllma toklugu %98.9, egme
dayanimi %98.1 ve Brezilyan dayanimi %23.7 artmistir.

Cizelge 5.1°de Saint Gobain firmasi tarafindan iiretilen ¢esitli performanslarda
SiC seramiklerin yogunluklari, sertlikleri, egme dayanimlari ve kirilma
tokluklar1 gibi mekanik 6zellikleri verilmistir [Url-2]. Bu tez kapsaminda elde
ettigimiz iGO/SiC kompoztlerin yogunluk, sertlik ve egme dayanimi degerleri
Saint Gobain firmasi tarafindan hafif ¢coklu atis plakalar1 olarak tanimlanan
Sinterlenmis SiC-B4C seramikleri ile benzerdir. Elde ettigimiz iGO/SiC
numunelerin kirllma toklugu ise Sain Gobain firmasinin plakalarmin kirilma
toklugundan %151 daha yiiksektir. Fakat bu degerin karsilagtirilmasi iki
numunenin kirilma degerlerinin farkli yontemler ile belirlenmesi nedeniyle cok

dogru degildir.
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Cizelge 5. 1: Saint Gobain firmasi tarafindan tiretilen farkli 6zelliklerdeki SiC seramik
malzemeler [Url-2].

Farklh boyut ve Sektdriinde . .
Ozellikler sekil yetenegi Oncii Coklu Atig Corl?lﬁzi “ Clirl](l:ifilt]:
Coklu Atis Performans 3 d
Kompozisyon Sinterlenmi Sinterlenmis Sinterlenmis
(Fazlar) Baglanmis SiC Sinterlenmis SiC sic ¥ SiC-B4C SiC-B4C
Kompozit Kompozit

Yogunluk,

3 2.8 3.15 3.15 2.89 2.75
g/lcm
Sertlik,
kg/mmz 1200 2500 2500 2300 2300
(Knoop)
Egilme
Dayanimi,
Mpa (4 nokta 160 380 410 400 400
egme)
Elastik
Modil, GPa 250 430 410 400 400
Kirilma
Toklugu, 35 3 35 35 37
Mpa.m

Cizelge 5. 2: Farkl1 iGO igerigine sahip numunelerin fiziksel ve mekanik 0zelliklerini
gOsteren Ozet tablo.

Numune Yogunluk Vickers Brezilyan Egme Girinti Kirtlma
Adi (g/cm?3) Sertlik Dayanimi Dayanimi Toklugu
(GPa) (Mpa) (Mpa) (MPa.m*?)

0G 3.18+0.01 25.88+0.72 177+6 158+11 4.67+0.15
0.5G 3.16+0.01 25.32+0.58 190+8 179+16 5.09£0.12
0.75G 3.14+0.01 24.47+0.62 194+11 217+16 6.22+0.13
1G 3.06+0.02 23.44+0.53 23319 27012 6.57+0.13
1.5G 2.95+0.01 22.46x0.32 219+8 31349 9.29+0.18
2G 2.93+0.01 21.60+0.33 177+6 268+11 9.45+0.16
2.5G 2.86x0.02 20.67+0.32 170£10 231+11 9.96+0.15
5G 2.71+0.02 - 134+5 156+10 -

7.5G 2.52+0.01 - 10946 119+12 -
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