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Numune Secimi

Numune hazirlama islemleri zaman ve maliyet gerektirdiginden,

isleme baslanmadan once ornek secimi i¢cin ornek sayisi, yeri ve

yonelimi konularinda gerekli dikkat gosterilmeli, bu konular Iyi
planlanmahdir.

Ticari malzemelerin bir¢ogu homojen degildir ve numune alinacak bdlge
Istenilen analiz i¢in temsiliyet kabiliyetine sahip olmalidr.

Incelenecek numune sayis1 tamamiyla incelenecek parcanin boyutuna ve
karmasikligina ve servis kondisyonunun dogasina baglidir. Temel olarak,
secilecek numune sayis1 malzeme kalitesi hakkinda istatistiksel bilgi verecek
kadar ¢cok ancak test masraflarini gereksiz yere artirmayacak sayida olmalidir.

Ornek alinacak yer, genel olarak test drnegine ve érnek alimmasinin basitligine
baglidir. Her ne kadar rastgele 6rnek alimi istatistiki olarak en giivenilir yontem
olsa da, uygulamada genellikle kritik bolgelerden analiz yapilmaktadir.



Numune Secimi

—

Spesifik érnekler icin standart numune alma bélgeleri belirlenmistir. Ornegin,
cubuk/kiitik gibi uzun sekillerin her i1ki ucundan ornek alinirken, hizl
katilastirma ile tiretilmis numunelerde katilagsma islemi sirasinda kompozisyon
gradyant olusma olasiligindan dolayr orta-kalinlik noktasindan oOrnek
alinmalidir.

Alinacak orneklerin yonelimi de tamamiyla tiretim islemine, sekline ve analiz
edilecek ozelliklere baglidir. Dokiimle {iretilmis iriinlerde teoride her yon
birbirine esitken, genel olarak katilasma yontline paralel yonelim tercih
edilmektedir.
Numunelerin yonlenmeye baglh ozellikleri degisebilir. Bundan dolayi numune
alirken yonlenmenin géz ontine alinmasi gerekebilir.
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Numune Secimi

—

Sinterlenmis malzemelerin mikroyapisal ozellikleri merkezde ve yuzeyde
farkliliklar gosterebilir.

Ornegin bosluk (por) dagilimi sinterleme sirasinda farkli 1stya maruz
kaldiklarindan dolayr merkezde ve yiizeyde farkliklar gosterebilir. Bu ylizden
numune alirken bu durumun g6z 6niine alinmasi gerekir.

Ornek Alma

Mikroyap1 incelemesi i¢in alinacak numunenin ¢ok biiyiik

olmamasina dikkat edilmesi gerekir.

Biiylik numunelerin hazirlanmasi giicliikler ¢ikartir.

Bundan dolay1 yaklasitk 1 cm2 yiizey alanina sahip bir numune alinmasi
yeterlidir.
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Kesit Alma (Kesme)

Onemli Not: Uygun olmayan kesme islemi malzemenin gercek
mikroyapisini degistirebilir ve yanhs bilgi alinmasina neden olur.

Kesme islemi sirasindaki hasar:
Malzeme tipine,
Kullanilan kesme yontemine,
Kesme hizina,
Kullanilan sogutucu tipine ve miktarina
baghdir.

Malzemelerin yiizeyinde olusan hasar zimparalama-parlatma
asamasinda giderilebilir.



Kesit Alma (Kesme)

Kesit alma icin elmas kesme diskine sahip hassas kesme cihazlari
kullanilr.

e Kullanilacak kesme diskinin cinsi kesilecek malzemenin sertligine
bagh olarak segcilir.

e Siirtiinmeyi azaltmak ve siirtiinmeden dolayr meydana gelen

Kesit Alma i1sinmayr onlemek icin kesme diskinin cinsine bagh
olarak sogutma sivilari kullanilr.

e Sogutma sivisinin Kullanilmasi:

— Kesilen numunenin yiizey kalitesinin iyl olmasim saglar

— Kesme diskinin kullanim 6mriinii uzatir.

Kesme islemi sirasinda kullanilan sogutma sivisinin miktar: zamanla
azalir bu yiizden zaman zaman sivi miktarimin kontrol edilmesi
eklenmesi gerekebilir.




Kesit Alma (Kesme)

Hasar derinligi hem malzeme tipine hem de kullanilan kesme
yontemine baghdir.

300

275 - -
250 b= [_J Abrasive cutoff wheel

225 - F . Electric discharge machining

200 - | 1 Low-speed diamond saw
175 b=

150 -
125 -

Depth of deformation, um

Electrolytic Carbon Austenitic Titanium
copper steel stainless
steel



Kesit Alma (Kesme)

Kirpma Testere ile kesme  Abrasif disk ile kesme




Kesit Alma (Kesme)

jAbrasif kesme disklerl

Abrasif kesme diskleri, gorece dusik kalinhiklara sahip (mm
mertebesinde) donen disklerin yiuizeylerinde bulunan asindirici
parcaciklar sayesinde numuneleri kesmektedir.



Kesit Alma (Kesme)

jAbrasif kesme disklerl

Olasi sebep

Yanma (renk degisimi) Asir1 1sinma

Hizl disk aginmasi

Sik sik disk kirilmasi

Kesmeye karsi direng

Kesicinin takilmasi

Disk ile abrasif
parcgaciklar arasindaki bag
cok hizli kiriliyor

Esitsiz sogutucu dagilimu.
Hatali numune sabitleme

Yavas disk bozuklugu

Kesici islem i¢in ¢cok hafif

Sogutucu miktarini artir.
Kesme basincim diisiir.
Daha yumusak disk sec.

Daha sert disk sec.
Kesme basincini diisiir.

Sogutucuyu esit olarak dagit.
Numuneyi sikica sabitle.

Daha yumusak disk sec.
Sogutucu hizini diisiir.
Titresimli/salimimli darbe kullan

Daha agir kesici kullan.
Numune boyutunu azalt.



Kesit Alma (Kesme)

—

Kivilcimla 1:Lnalzeme isleme (Electric discharge machining)

Toal Electrode

|- = Daelectnie Tank

a4 Dielectric Meduun

Inter-electrode gap

Work-prece

* Iletken drnekler bu yontemle islenebilir.
* Kesme islemi, elektrot ile dielektrik bir sivi icerisinde
yerlestirilmis numune arasinda olusan elektrik kivilcimu ile
gerceklesir.



Kesit Alma (Kesme)

Mikrotom

Specimen Specimen

holder blO_Ck Block Specimen
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; ‘/ * section
% Sectlons\flJ
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Copper
Microscope slide mggh
grid

* Polimerler gibi yumusak malzemelerin kesimi i¢cin uygundur.
Celik, cam ya da elmas bicaklar numuneleri ¢cok ince olarak
kesebilmektedir.



Numune Temizleme

Fiziksel temizleme: Parcaciklarin, tozun, yagin ve diger
kalintilarin temizlenmesi.

Kimyasal temizleme: Malzeme ylizeyindeki kirliliklerin bir
asit, alkol vb kimyasal ile temizlenmesi.

Ultrasonik banyo en sik kullanilan ve en efektif temizleme
yontemuidir.

Temizleme siires1 tamamiyla yapilan 1se bagl olmakta
birlikte genel olarak 2 — 5 dakika arasinda stirmektedir.

Dikkat edilecek hususlar:

Oksit tabakalari incelerken temizleme islemi basit
yontemlerle simirh kalmahdir. Aksi halde oksit tabaka
yuzeyden kalkabilir.

Yumusak malzemelerin temizlenmesi sirasinda kavitasyon
(bosluk) olusmamasina 6zen gosterilmelidir.



Kahiba Alma

Cok kiciik ya da garip sekilli orneklerin zimparalama
/parlatma ve metalografik goruntu alma asamalarinda
kolaylikla tutulabilmesini saglamaktadir.

Numunenin mekanik olarak sikistirilmasi ya da bir regine
igerisine yerlestirilmesi seklinde uygulanabilir.

Recineye alma 1slemi ‘sicak’ ya da ‘soguk’ yontemlerle
gerceklestirilebilir.

Numune tipine bagh olarak kaliba alma 1slem1 malzemenin
mikroyapisinda degisikliklere neden olabilir!

Kaliba alma 1slemi, kisisel giivenligl artirmasinin yam sira SiC
zimpara kagitlarinin ve parlatma ¢uhalarinin yirtilmasini da
engellemektedir.

Ince film numunelerde re¢inenin varlig: filmlerin mekanik
ozelliklerinin korunmasini saglamaktadir.



Kahiba Alma

—

« Kaliplama malzemesi numune yiizeyi birbirlerini 1yi bir sekilde
tutmalidir.

« Numune daha sonra taramali elektron mikroskobunda

Incelenecekse kaliplama malzemesi iletken olmali ve gbzenek

icermemelidir.

Kaliplama sicak (~150° C) veya soguk yapilabilir.

Sicak kaliplama sirasindaki ani sicaklik diisiisii ve uygulanan

basin¢ nedeniyle numunenin icinde catlaklar meydana gelebilir. Bu

gibi durumlarda soguk kaliplama tercih edilmelidir.

Sicak kaliplama da uygulanan basin¢ ve sicaklik kullanilan kalip

malzemesini sertlestirmektedir.

* Soguk kaliplama da sertlestirme icin sertlestirici ve reaksiyon

olusumu i¢in bir katalizor kullanilir,



Kahiba Alma

Bosluklarin Doldurulmasi

e Gozenekli malzemelerin zimparalanmasi ve parlatilmasi sirasinda gézenekler den dolayi yizey
hasarlari meydana gelebilir.

e Ayrica gozenekler zimparalama ve parlatma sirasinda ylizeyden ayrilan parcalarla dolar.

e Bu sebeplerden dolayi elde edilen mikroyapi gorintileri gercek mikroyapiyr (gbzenekler
acisindan) temsil etmez.

e Gozenekler disik viskoziteye sahip bir sentetik recineyle doldurulur.

e Boylece zimparalama ve parlatma islemleri sirasinda gercek gozenek yapisi korunmus olur.
Bosluklarin doldurulmasi isleminin vakum altinda yapilmasi daha kolaydir. Bu amacla gelistirilen
cihazlar mevcuttur.



Kahiba Alma

Specimen

Specimen Specimen




Kahiba Alma

Hot Mounting Materials

Fealures ‘
Name Material
Application Specific property
Resin 1
Electrically _
Electropolishing conductive Acrylic

Transparent mounts
Porous material

Low shrinkage

Resin 5

Edge retention
Planeness
For highest requirements ‘

Resin 6

Serial mounting

Pre-Mounts

Serial mounting of un-
complicated shapes

Thermoplastic

‘Cold Mounting Materials

Transparent Acrylic

Low shrinkage Thermoplastic
Hard

Good adhesion Epoxy

Wear resistant Thermosetting
No shrinkage

; g Bakelite
Medium shrinkage Thermosetling

Easy to handle Bakelite
Medium shrinkage Thermosetting

Features Material/filler
Name S —_ Moulds
pplication pecific property A lime\
Citofix
Serial mounting Low viscosity Epofarm
Irregularly Good adhesion Acrylic Flexiform
shaped Translucent 7-10min Seriform
specimens Low shrinkage Monoform
Durofix
Serial mounging Low viscosity Acrylic Epo‘form
| Edge retention Harql Mineral fillers FIexytorm
rregularly shaped | Wear resistant 15 min Seriform
specimens Low shrinkage Maonoform
Good adhesion
Polyester/
Edge retention | yer 0 Acrylel Fiform
Planeness Very low Mineral filler Monolon
shrinkage 15718 min
Vacuum LO;II e:i?j?: d
impregnation
Porous samples GTradnsgirerjt Ego;y Epoform
Mineralogical o0d agniesion
samples Low viscosity
No shrinkage
Low vapour-
Vacuum pressure
impregnation Transparent
Porous samples | Good adhesion 4 hEg?;yo% Epolom
Mineralogical Low viscosity
samples Very low

shrinkage




- Kahiba Alma
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Kaliba gore biiyiik numune. Kalip boyutunu artir.
@ Cok keskin koseleri olan Numune boyutunu diistir.
numuneler.
Eksensel ayrisma
Numuneyle temas halinde Kaliba alma sicakligini diisiir.
@ olmayan plastik kisimda Kaliptan ¢ikarmadan once
meydana gelen asir1 boyut sicakligin diismesini bekle.
Kenar biiziismesi kiictilmesi.
e Kalip malzemesinin nemli Toz ya da regineye On 1sitma
@ olmasi. uygula.
Kaliplama sirasinda sikisan S1v1 asamasinda basing diisiir.

Cembersel ayrisma  gazlar.

Cok kisa sertlestirme siiresi. Sertlestirme siiresini uzat.

Yetersiz basing. S1vi halden kati hale gecerken
yeterli basing uygula.
Piiskiirme



- Kahiba Alma
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Yetersiz basing. Uygun kaliplama basinci
@ Yetersiz sertlestirme siiresi. kullan.
Toz malzemelerin artmis ylizey  Sertlestirme siiresini uzat.
Birlesmeme alanlari. Tozlar1 hizlica kaliba koyup

kapatarak basing uygulayarak
bolgesel sertlesmeleri engelle.

Tozlarin maksimum sicakliga Maksimum sicakliklarda
ulagsmamasi. bekleme siiresini artir.
Maksimum sicaklikta yeteri

Pamuksu goriinim  kadar beklenmemesi.

€3

Kaliptan ¢ikarma sirasinda ya da Kaliptan ¢ikarmadan 6nce
sonrasinda igsel stres salinimu. sicakligin diismesini bekle.
| Kaliplar kaynayan suda
Yiizey catlagi temperle.

(&



Zimparalama

Numune kesme islemi sirasinda numunenin ylizeyi bir miktar

deforme olur.

SiC parcaciklari ile kaph asindirici kagitlar kullanilarak
gerceklestirilen yuzey islemine zzimparalama denir.

Zimparalama ve takiben yapilan parlatma islemlerinin amaci bu

deforme olmus tabakay1 ortadan kaldirmak ve orijinal 1¢yapiyi

ortaya ¢ikarmaktir.

Kesme sonrasi
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Zimparalama

Zimparalama 1sleminin sonunda, zzimparalama sonucu olusan
tek hasar son zimpara asamasindan kalan hasar olmalidir.

Bu tip hasarlar bir sonraki asama olan parlatma asamasinda
kolaylikla giderilebilir.

Zimparalama sirasinda su (lubricant) kullanilir.

Mumune

L A=A T.—\','-|

Suyun kullanilmasinin sebebi: Zimpara kegici

Zimparalama sirasinda numune ylizeyinin 1sinmasini dnlemek
Yizeyden ayrilan malzemenin uzaklastirilmasini saglamaktir.
Zimparalama 1slemi otomatik veya manuel (elle) yapilabilir
Numuneye dikey yonde fazla bir kuvvet uygulanmamalidir.
Zimparalama isleminden sonra numunenin ultrasonik
temizleme cihaziyla temizlenmelidir.



Zimparalama

—

S1C parcaciklarla kaplanmis asindirici kagitlar kabadan hassasa

dogru bir ser1 halinde uygulanur.

Asindirict olarak SIC, AI1203,B4N,B4C... kullanilir
Kabadan hassasa dogru tipik numaralandirma, 120-, 240- 320-,

400-, 600-, 1200-, 2400- seklindedir.

Grit numarasi

80
120
220
320
400
600
800

1000
2500

Ortalama parcacik boyutu (pum)

201
125
68
46.2
35
25.8
21.8
18.3
8.4



Zimparalama

S1C parcaciklarla kaplanmis asindirici kagitlar kabadan hassasa

dogru bir seri halinde uygulanar.
Kabadan hassasa dogru tipik numaralandirma, 120-, 240- 320-,

400-, 600-, 1200-, 2400- seklindedir.

&\QQO Clean btw. P
Cﬁi’& &y every step Y? f@% /
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240 Grit 400 Grit 600 Grit

600 25.8

800 21.8

1000 18.3

2500 8.4
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Zimparalama

320 grit

240 grit

©
e
<)
E
2
©
E
E S
v

Colloidal silica

- um diamond




Zimparalama

—

* Baslangic¢ olarak kullanilacak grit
boyutu yiizey plriizliliigiine ve
kesme 1slemi sirasindaki hasar
derinligine baglidir.

» Abrasif kesme diskleri ile kesilen
numuneler 1¢in genellikle 120- ya
da 240- numaral1 zimpara
kagitlarindan baglanar.

« EDM ya da elmas disklerle
kesilen numuneler 1¢in genellikle
320- ya da 400- numarali1 zzmpara
kagitlarindan baslanur.




Zimparalama

Ince taneli disklerle zzmparalanmus Zimparalanms + parlatilmus




Parlatma

—

Zimparalamada oldugu gibi, parlatma islemi de bir 6nceki basamakta
meydana gelen hasarlar1 ortadan kaldirmalidr.

o Parlatma islemine baslamadan 6nce zimparalanan numune ultrasonik
temizleyicide temizlenmelidir.

« Parlatma islemi zimparalamada oldugu gibi, ardi1 ardina kiiciilen
asindirict maddelerle yapilir.

 Parlatma islemi i¢in degisik tipte kumaslar kullanilir.

« Bu kumaslarla Dbirlikte degisik tipte abrasifler kullanilir(
Elmas,Al203).

Zimparalama Lapping Parlatma
HumunF.J Numune Abrasif LNU”"U"E‘J Abrasif
! i
AR A nac0nE T ra T 0nps G NS R R A
. = ’ = == Kumas

Abrasif disk



Parlatma

—

Ince taneli disklerle zimparalama
isleminden sonra numuneler diizgiin,
c1ziksiz ve yiksek yansitici ylizeylere
sahip olacak sekilde parlatma 1slemine
tabi tutulur.

Kaba parlatma: 30 um ile 3 um
arasindaki elmas pastalar kullanilarak
gerceklestirilen parlatma islemidir.

Ince parlatma: 1 um ve altinda boyutlara
sahip elmas pastalar kullanilarak
gerceklestirilen parlatma islemidir.

Son parlatma: 250 nm ile 50 nm arasinda elmas pasta, kolloidal silika
ya da alimina kullanilarak ger¢eklestirilen parlatma 1slemidir.



Parlatma

Parlatma cuhalan

Rayvel Kitten Ear




Parlatma

Particle Size Quantity Catalog Number

25.0 micron 51b. (2.3kg) 40-6625-250-080

22.5 micron 5 Ib. (2.3kg) 40-6622-225-080

200mia SiC humune.

17.5 mict

14.5 mict

12.5 mic 9u parlatma 0.25u parlatma
9.5 micr

5.0 micro ,

0.10 micror "
0.25 micron { 24 4

1 micron

1 micron

A micron

3 miion )

6 micron Yellow Water Basad 40-6532
& micron Yellow Oil Basad 40-5542%
2 micron Deop Rad Water Based 40-6533
9 micron Deep Rad il Basad 40-6543%
15 migron Brown Water Basad 40-6534
15 micron Brown Oil Based 40-55443
30 micron Orange Oil Based 40-6545%
45 miron Purple Oil Basad 40-6546%

o Mon. aazarcos formular o



Parlatma

Sik kullanilan bazi metallerin parlatma hizlari: 4-8 um elmas, 250 dev/dak

Alasim Islem Ergime Sertlik, | Parlatma
sicakhgi, °C | HV orani, um/dak

Kalay Tavlanmis 231 9 9

Cinko Tavlanmis 421 50 12

Magnezyum Tavlanmis 650 40 16

Aliiminyum alasimi Is1] islem gormiis 580-650 105 13

Aliiminyum alasimi Tavlanmis 580-610 40 8

Aliiminyum Tavlanmig 660 25 9

Piring (%40 Zn) Tavlanmis 900-905 155 15

Piring (%30 Zn) Tavlanmis 915-955 95 14

Bakir Tavlanmis 1083 45 11

Ostenitik celik (%18 Cr, | Tavlanmis 1400-1425 | 170 3

% 8 Ni)

Nikel Tavlanmis 1452 125 0.3

Titanyum Tavlanmis 1725 275 0.1




Parlatma

Elektroparlatma

Polishing 'ilm\ Surface to be polished

BAD
A

C

Workpiece
i
|
|
|
Exhing Polishing

Current density

Single-electrode potential

ool Detail A
pply tul Anode
for compressed air ,—0—1 / (spccumeon)
\\——‘
> ¢Ammeter
Electrolyte 4 A
Rheostat
0O 0 \ Switch \Perlonted
b S ¢ cathode O
dc source
Glass or
inert-plastic
contamner



Daglama

* Kimyasal daglama

* Termal daglama

* Plazma daglama

* Iyon daglama

* Elektrolitik daglama

_ Microscope |

AN s
N T &
N o ~ &
n A
\b// -~

I [ ‘ | polished & etched surface
f f \ 1_.“ w

\F\ surface groove
T\grain boundary




Daglama

—

Kimyasal/asidik daglama: E Mictoscope 5
Kullanilan kimyasallarin malzeme Nl
yiizeyinde secici olarak etkilesime l R ‘ | polished & etched surface
girmesiyle mikroyapisal detaylarin — “rf
ortaya ¢ikarilmasi islemidir. T;SU Aee groove
grain boundary
Malzeme piirtizsiiz bir sekilde parlatilmig \ *‘J — 1: 15 l| o
olmalidir. ___;'-;;-" X o, - T W e
Iyi parlatilmis bir yiizeyde mikroyapisal . i *-f
detaylar goriinmez ¢iinkii 15181 esit bir sekilde | T,
yansitir. At D, "Ef}*'“ ; -
ey o
Tane sinirlar1 kimyasal etkilesime/daglamaya &L f';" L~ :"k‘:*'j__‘“
daha duyarhdir. T L =
Siyah ¢izgiler olarak ortaya ¢ikarlar. .H"‘x\l,f o
Farkli tanelerin farkli kristalografik FG-’CF alloy S

yonelimleri de kontrast yaratir. ~f o __.,,"



Daglama

Malzeme

Daglayici

Daglama Kosullar

Baryum Titanat

HF-HCL (1:3)
75m| H.O+15ml HCl+10mIHF

20°C 7dk.-2h
4dk

BaO saramikler

S90ml laktik asit+15ml HNO,+5ml HF

65°C 10dk-2 saat

Ca0 ve MgOD
seramikler

Konsantere HC| cdzaltisi

20°C 3sn-6 dk.

Zn0O seramikler

S asetik asit
100ml H,O+10gr. NaOH+10gr K [Fe(CN),|

20°C 30sn-5 dk.
20°C 10sn-10 dk.

AIN ve TiN
seramikler

10ml H,O +10ml. asetik asit +10ml.HNO,

100°C 10sn-2dk

ZriN seramikler

30 ml.gliserol+10ml HNC, + 10ml HF

10sn-3dk




Daglama

—

Daglama siiresi: Birkag saniye ile saatler arasinda degisebilir.

Tamamen malzeme tipine ve kullanilan kimyasala baglidir (Piring
numune).

Daglama sicakhigr: Daglama stiresi 1le dogrudan ilintilidir. Genel
olarak, daglayici sicakligi arttik¢a daglama stiresi diiser.

En sik kullanilan asitler: Hidroklorik asit (HCI), Hidroflorik asit (HF),
Nitrik asit (HNO,), Fosforik asit (H;PO,), Siilfiirik asit (H,SO,).



Daglama

Olusabilecek problemler

Daglama homojen olmayabilir

Kiiciik taneler kopabilir veya daglama c¢ozeltisi
tarafindan cozulup yuzeyden uzaklasabilir.
Istenmeyen bir yiizey kaplamasi olusabilir ki buda
mikroyapisinin gozlemlenmesini engeller.

Cizikler genisleyebilir.

Bosluklar buyuyebilir.
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Daglama

Termal daglama

« Kaliba alinmamis malzemenin firin icinde 1sil isleme tabi
tutulmasiyla yapiulir.

* Firin istenen sicakliga cikartilir ve daha sonra numune firina
yerlestirilir.

* Isil iglem sicakhgi sinterleme sicakliginin yaklasik 100° C
altinda olmalidir.

« Ayrica 1sil igslem sirasinda malzemenin mikroyapisinda bir
degisme (cokelme reaksiyonlari,tane buyumesi,faz donusumu
vS.) olmamasi gerexir.



