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OZET

Al203 VE ZrO2 KATKILI SiLISYUM KARBURUN SINTERLENME
DAVRANISLARININ INCELENMESI VE KARAKTERIZASYONU

Silisyum Karbiir (SiC), yiliksek ergime noktasi ve termal stabilite refrakter kriterlerini tam
olarak karsilayan, kovalent bagl, diisiik yogunluga sahip, diisik atomik agirlikli temel
bilesenlere sahip, korozyon direnci yiiksek ve son derece sert ve giiglii malzemelerdir. Silisyum
Karbiir bazli malzemeler, soguk izostatik pres, sicak pres, reaktif sinterleme ve kati/siv1 faz

sinterlemesi gibi yontemlerle elde edilebilmektedir.

Refrakter karbiirler; yapisal olarak interstisyel karbiirler, kovalent karbiirler olmak tizere ikiye
ayrilirlar. SiC kovalent bagli karbiirler sinifinda yer almaktadir. Yapisindaki giiclii kovalent
baglar1 ve yiiksek ergime noktasina sahip oldugundan dolay: tek basina monolitik olarak
konvansiyonel metotlarla sinterlenmeleri oldukga giic bir malzemedir. Bundan dolayidir ki
sinterleme sonucunda istenilen yogunluga ulagsmasi ve stvi/kati faz sinterlemesini hizlandirmasi
icin katki malzemesi ilave edilerek bir kompozisyon olusturulmali ya da sicaklik, basing gibi

ortam kosullar1 degistirilmelidir.

Bu ¢alismada, farkli bilesimlerde Al>O3 ve ZrO; katkisi ile elde edilen SiC bazli numunelere,
farkli sicakliklarda ve ti¢ farkli siirede atmosferik ortamda sinterleme islemi uygulanarak, Al,O3
ve ZrO; katkilarinin, farkli sinterleme kosullarinda SiC malzeme Tizerindeki etkisi
aragtirtlmistir. Yiiksek saflikta temin edilen SiC tozuna Al,O3 ve ZrO; tozlari ayr1 ayrt olmak
tizere agirlikga %1-3-5 oranlarinda katilarak kompozisyonlar hazirlanmistir. Elde edilen
karisimlar mekanik pres ve ardindan soguk izostatik pres ile sekillendirildikten sonra her
bilesim ayr1 ayr1 olmak tizere, 1400 °C- 1450 °C- 1500 °C sicakliklarinda, sirasiyla yarim saat,
1 saat ve 2 saat siireyle atmosferik ortamda 5 °C/dk 1sitma hizinda ve ayn1 sogutma hiziyla

sinterleme islemine tabi tutulmustur.

Al;O3 ve ZrO; tozlart katki maddesi olarak kullanilarak farkli oranlarda hazirlanan
kompozisyonlarin farkli sicaklik ve sinterleme siireleriyle elde edilen numunelerin Arsimet
Prensibine gore relatif yogunluklar1 ve Vickers Sertligi, basma dayanimi gibi mekanik
davraniglart incelenmistir. Sinterleme islemi sonrasinda olusan iirlinlerin XRD, SEM

karakterizasyonlar1 yapilmis ve farkli sinterleme kosullari birbirleriyle karsilagtirilmistir.

Gergeklestirilen tiim sicakliklarda sinterleme siiresinin 60 dk’ya ¢ikmasiyla, Aliimina ve Zirkon
katkili her iki kompozitte de relatif yogunlugun arttig1 sinterleme siiresinin 120 dk kadar

ilerlemesi ile yogunlukta azalmanin oldugu goriilmektedir. SiC tanecikleri icerisindeki Al2O3



ve ZrOz ilavesinin %1’den %5’e artmasi ile relatif yogunlukta artis egilimi gozlemlenmistir.
1450 ve 1500 °C sicakliklarda sinterleme siiresinin 120 dk ¢ikmasiyla relatif yogunlukta 6nemli

Olclide azalma meydana geldigi gorilmiistiir.

Karisimlardaki  Al,Oz ve ZrO; miktarinin artmasiyla, sinterlesmenin belirginlestigi
goriilmiistiir. Ayni1 sekilde sinterleme sicakliginin ve siiresinin de artmasiyla sinterlemenin daha

iyi gerceklestigi gorilmistiir.

Her iki kompozit karisiminda, sinterleme stiresinin 30 dk dan 60 dk ya ¢ikmasiyla genel olarak
sertlik degerinde artma godzlemlenirken sinterleme siiresinin 120 dk c¢ikmasiyla sertlik
degerinde yeniden azalma goriilmiistiir. 60 dk’dan sonra sinterleme siiresi arttikga, sertlik
degerinin distiigii gbzlenmistir. Bununla birlikte, Al2O3 ve ZrO; katkisi arttikga sertlik
degerinin arttif1 gdzlemlenmistir. Sinterleme sicakligi arttikca, sertlik degerinde azalma
meydana gelmistir. Ozellikle 1500 °C’de sinterlemede sinterleme siiresinin artmasinin sertlik

degerini azalttig1 goriismiistiir.

Basma dayanimi sonuglari da sertlik degeri grafikleriyle uyusmakta olup, 1400, 1450 ve 1500
°C’de sinterlenen AlOz ilaveli ve ZrO; ilaveli SiC esasli kompozit malzemenin basma
mukavemeti grafigine gore, sinterleme siiresinin artiritlmasi, basma dayanimina olumsuz etki
yaptig1 gdzlenmistir. Ayrica sinterleme sicakliginin artmasi da basma mukavemetine olumsuz

bir etki yapmustir.

Anahtar Kelimeler: Silisyum Karbiir, Al203, ZrO, Sinterleme, Refrakter Karbiir



ABSTRACT

INVESTIGATION AND CHARACTERIZATION OF SINTERING BEHAVIOR OF
Al203 AND ZrO2 DOPED SILICON CARBIDE

Silicon Carbide (SiC) is a covalent bond, low density, low atomic weight basic components,
high corrosion resistance, extremely hard and strong materials that fully meet the high melting
point and thermal stability refractory criteria. Silicon carbide based materials can be obtained
by methods such as cold isostatic press, hot press, reactive sintering and solid/liquid phase

sintering.

Refractory carbides divided into interstitial carbide sand covalent carbides as structurally. SiC
is in the class of covalently bonded carbides. Due to its strong covalent bond sand high melting
point, it is a very difficult material to be sintered monolithically by conventional methods. For
this reason, a composition should be created by adding additive so ambient conditions such as
temperature sand pressure should be changed in order to reach the desired density as a result of
sintering and to accelerate the liquid/solid phase sintering.

In this study, the effect of Al,Ozand ZrO> additives on SiC material under different sintering
conditions were investigated by applying the sintering process in atmospheric environment at
different temperatures and for three different times to SiC-based samples obtained with the
addition of Al,Ozand ZrO; in different compositions. Compositions were prepared by adding
Al;Ozand ZrO, powders separately, at % 1-3-5 by weight, to the SiC powder supplied in high
purity. After the mixtures obtained are shaped by manual mechanical press and then with cold
isostatic press, each composition at 1400 °C, 1450 °C and 1500 °C temperatures for half an
hour, 1 hour and 2 hours in atmospheric environment is sintered at a heating rate of 5 °C/min

and the same cooling rate.

Relative densities according to Archimet principle and mechanical behaviors such as Vickers
hardness and compressive strength of the compositions prepared at different rates by using
Al>03 and ZrO, powders as additives on the samples obtained at different temperatures and
sintering times were investigated. XRD and SEM characterizations of products formed after the

sintering process were made and different sintering conditions were compared with each other.

It seems that relative densities of both composites which prepared by adding Al.Oz and ZrO>
powders increased with sintering time to 60 min at all temperatures and with sintering time
increased to from 60 to 120 min, relative densities of both composites decreased. An increasing

trend in relative density was observed with addition of Al.Ozand ZrO: in the composites based

v



SiC from % 1 to % 5. It was observed that the relative density decreased significantly with the
sintering time increased to 120 min at 1450 °C and 1500 °C. If it was observed that amount of
Al;Oz and ZrO; in the composites mixture increase, sintering amount is increase. Likewise

sintering increased with increasing time and temperature.

While both of composites Vickers hardness values increase with sintering time increase to from
30 min to 60 min generally, a decrease was observed with sintering time increase from 60 min
to 120 min. In addition to amount of Al.Oz and ZrO; increased, the hardness value decreased.
However, as AlOs and ZrO; additives increased, the hardness value increased. As sintering
temperatures increased, the hardness value decreased. It was observed that as sintering time
increased, the hardness value decreased especially at 1500 °C.

Results of compression strength test are in agreement with the hardness value graphs, it was
observed that increasing the sintering time has a negative effect on the compressive strength
according to compressive strength graphs of Al,Os and ZrO, doped silicon carbide material
which sintered at 1400 °C, 1450°C and 1500 °C.

Keywords: Silicon Carbide, Al>O3z, ZrO,, Sintering, Refractory Carbides
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1. GIRIS VE AMAC

Glinlimiizde, tasarim olgusu, dnemli bir yer edinmis yasamin her alanina niifuz etmis
miithendislik, tip gibi alanlarla da etkilesime girmis bir olgudur. Gelisen teknolojiyle birlikte,
malzemelerin sahip oldugu 6zellikler, tasarim olgusuyla birlikte gelistirilmek istenen iiriinlerin
Ozellikleri i¢in yetersiz bulunabilmektedir (Sonmez, 2009,56). Bu nedenle, teknolojinin
yonlendirdigi 21.yy. da farkli 6zellikteki bilesimlerin bir araya getirilip {retildigi, tek basina
kullanilan malzemelerden {istiin 6zelliklere sahip kompozitler vazgecilmez hale gelmistir. Ayrica,
geleneksel iiretim metotlar1 ve modern iiretim metotlarina uygunlugu sebebiyle, otomotivden
savunma sanayiine kadar birgok endiistride kullanilma imkani olusturmustur (Yastimoglu &
Ozkan , 2017,56-66).

Seramik malzemeler; yliksek sicakliga dayanmalari, diisiik yogunluga, yiiksek kimyasal
kararliliga, asinmaya kars1 dirence ve yiiksek sertlige sahip olmasi sebebiyle oldukca ilgi géren
malzeme gruplarindan bir tanesidir. Ancak bu 6zelliklerinin yaninda, gevrek yapiya sahip olan
seramikler, basma mukavemeti yiliksek iken ¢gekme mukavemetleri diisiik olan malzemelerdir.
Ayrica kirilgan ve tok bir yapiya sahip oluslart bazi uygulama alanlarinda kendi halleriyle
kullanimin kisith hale getirmektedir. Yiiksek sertlige sahip oluslari, iyi mekanik 6zellikleri ve
yogunluklarinin diisiik olmasi gibi avantajlarint bagka malzemelere aktarabilmek, gevrek oluslari,
kirilgan ve tok bir yapiya sahip olmalar1 gibi dezavantajlarin1 kamufle etmek icin kompozit
malzeme tasarimlarinda seramik malzemelerin kullanim1 yayginlagmaktadir (Kalemtas, 2015,20-

25).

Silisyum karbiir malzemeler, iyi mekanik 6zellikleri, yiiksek termal sok dayanimi ve diisiik
termal iletkenligi, sertligi ve refraktif indeksinin yiiksek olusu, maruz kaldig: yiiksek sicaklik
sartlarinda 6zelliklerini korumalar1 gibi avantajlar1 sayesinde, asindiricilar, refrakter malzemeler,

seramik ve metal matriksli kompozitlerin tiretiminde kullanimi ¢ok yaygin bir malzemedir.

SiC malzeme, kovalent bagl bir malzeme oldugundan tek basina sinterlenmesi zor bir
malzemedir (Bakar, 2009,1). Silisyum karbiiriin olumsuz &zellikleri giderilirken, ilave edilen katk1
malzemesinin yapiya kattig1 olumsuz o6zelliklerle de en aza indirmek i¢in katki malzemeleri ¢cok
az miktarlarda yapiya ilave edilmektedir. Sonug olarak, silisyum karbiiriin sinterleme davranigini
ve mekanik 6zelliklerini iyilestirmek adina ikinci faz olarak farkli miktarlarda B4C, TiB2, Al>Og,

Y203, ZrO> gibi katki maddeleri ilave edilmektedir. Bu katkilar birgok ¢alismada kullanilmaistir.

Bu ¢aligmanin amaci, SiC malzemeye farkli bilesimlerde Al.Oz ve ZrO; ilavesi yapilarak,

SiC’lin sinterlenme sirasinda gosterdigi davranis farkl sinterleme sicakligi ve sinterleme siiresinde



caligilarak elde edilen firiinlerin sertlik ve basma mukavemeti gibi mekanik davranislarini

incelemektir.



2. TEORIK BILGILER
2.1. Seramik Malzemeler

Seramigin tiim tariflerini kapsayacak sekilde tanimi, metalik ve organik esasli olmayan
malzemedir. Organik esasli ve metalik olmayan malzemelerin olusturdugu bilesenlerin farkl
yontemlerle sekil verildikten sonra sirlt veya sirsiz bir sekilde belirli bir sertlik ve dayaniklilik
kazanmasi asamasina kadar pisirilmesi bilimidir (Arcasoy, 1983,1). Dogada bol miktarda bulunan
metallerin oksitleri basta olmak iizere silikatlar ve metalik bortir, nitriir ve karbiirler, cam ve cam-
seramik malzemeler ve hatta ¢imento tiirii baglayicilar, seramik malzemelerin i¢indedir (inan,
2005,4). Seramik malzemeler, sahip olduklar1 atomlar arasi baglar yoluyla, fiziksel ve kimyasal
ozellikleri kontrol edilmektedir. Seramikler, diisiik tokluga sahip olan ve sekil degistirebilen, sert
ve kirilgan, iletim elektronlarina sahip olmadigindan elektriksel ve 1si1l olarak yalitkan
malzemelerdir (Serhatkrmgry, 2020). Seramiklerin bu gevrek yapisindan dolayi, i¢yap1 kusurlar
ve mikro catlaklar gerilme yigilmasina neden olur ve ¢ekme etkisinde kolaylikla kirilirlar.
Dolayistyla, seramiklerin basma mukavemeti, cekme mukavemetinden daha yiiksek olup yaklasik
olarak 8 katina denk gelmektedir. Giiglii atomik baglari, kimyasal olarak kararlilifa ve yiiksek
erime sicakliklarina sebep olmaktadir. Bu ozellikleri seramik malzemeler, ¢esitli miihendislik
tasarimi i¢in vazgecilmezdir. Seramik malzemelerin baska seramik yapilarla, metal ve polimer
malzemeler ile birlikte tasarlanip kompozit malzemeler olusturulabilmektedir (Palaci, 2001,sf:3).
Seramikler, genelde metallerin oksitli, nitriir, boriir ve karbiir bilesenleri oldugundan kristal ve
amorf yapmin bir bilesimi olarak kabul edilmektedir. Dolayisiyla, kontrollii olmak kaydiyla
istenilen Ozellikte tasarim yapilmasi mimkiin olmaktadir. Bu olas1 imkanlar sayesinde,
elektronikten, savunma sanayiine kadar pek c¢ok dalda yeni teknolojik gelismelerin

basamaklarindan biri olmaya devam etmektedir (Oztiirk, 2007,3).

2.1.1 Seramiklerin Smiflandirilmasi

Seramik malzemeleri, ileri teknoloji seramikleri ve geleneksel seramikler olarak iki ana
grupta toplamak miimkiindiir. Formiilasyonunda, kil grubu mineral bulunan porselen, karo gibi
malzemeler, kiremit ve tuglalar, refrakter, ¢imento ve cam malzemeler geleneksel seramikler
grubunda yer almaktadir. ileri teknoloji seramikleri i¢in ise, "modern seramikler", "miihendislik
seramikleri", "ince seramikler", "teknik seramikler" gibi tamimlar da kullanilmaktadir. ileri

teknoloji seramikleri, "yapisal seramikler", "fonksiyonel seramikler” olmak iizere ikiye

ayrilmaktadir (Ugar, 2008,6). Seramik malzemelerin siniflandirilmasi Sekil 2.1°de belirtilmistir.
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Sekil 2.1. Seramiklerin gruplandirilmasi
2.1.1.1. Geleneksel Seramikler
Geleneksel seramik iiretiminin en 6énemli hammaddeleri su ile karigtirildiginda, tabakali
yapisindan dolay1 plastiklik ozelligi sergileyen, aliimina silika hidratlardan olan kil grubu,
sekillendirmede plastik olmayan ve sinterleme ergime 6zelligi veren feldspat grubu, ergimeye

dayanikli olan ve biinyeye iskelet gorevi goren silika hammaddesidir.

Geleneksel seramikler, kilden iiretilen mamuller, camlar, refrakterler, ¢cimentolar gibi alt

gruplara ayrilmaktadirlar.

Kilden tiretilen mamuller, kil kaolen grubu, feldspat ve silikadan iiretilen malzemelerdir.
Siis ve dekoratif esyalar, porselen ve pisirme kaplari, sithhi tesisat, kaplama malzemeleri ve tugla

gibi yapisal seramikler, sanatsal seramik grubundaki uygulamalardir (Soyhan, 2007,4).



Refrakter malzemeler, yiiksek sicakliklara dayanimi yiiksek ve bu sicakliklarda kati, sivi
ve gaz maddelerin olusturdugu etkilere karsi direngli malzeme olarak tanimlanmaktadir.
Refrakterler, magnezit ve krom magnezit, spinel, zirkon, aliimina ve silis esasli olarak grup ve
cesitlere ayrilirlar. Bu malzemeler, 1s1l yalitimda, potalarda, firinlarda kaplama olarak, filtre, kalip
ve 1sitma elemanlar1 olarak, metal {iretim malzemeleri olarak Uygulama alanlar1 ¢ok 6nemli olan

seramik malzemelerdir (Soyhan, 2007,6).

Camlar, yiiksek sicaklikta yiiksek viskoziteye sahip olan, ani sogutmayla saglamlik ve
saydamlik kazandirilan amorf yapiya sahip malzemelerdir. Camin, pencere camindan optik

uygulamalara kadar birgok alanda kullanim tercih edilmektedir.

Insaat sektdriiniin vazgegilmezlerinden olan ¢imento ise, baslica silisyum, aliiminyum,
kalsiyum ve demir oksit iceren hammaddelerin baz1 yontemler kullanilarak belli bir sicakliga kadar
sinterlenerek iiretilen “klinker” maddenin tek veya daha fazla tiir katk1 maddesi ile belirli bir tane
boyutuna kadar 6giitme islemine tabi tutulma sonucu iretilen hidrolik baglayicidir (Pilevneli,
2003,159).

2.1.1.2. ileri Teknoloji Seramikleri

Insan, varolusundan bu yana durmadan gevresinde bulunan esya ve yapilar ile etkilesim
icerisindedir. Bunun sonucu olarak insan kendisini, siirekli bir sey kesfetme, iiretme cabasi
icerisinde bulmustur. Eski ¢aglarda, tung, bakir gibi bulundugu zamanin iist teknolojileriyle bir
seyler iretirken, ¢agimizda ise nano boyutta caligmalar yapmakta veya devasa yapilar
tiretebilmektedir (malzemebilimi, 2018). Bu malzemelerin arasinda, teknik seramikler olarak ta

bilinen ileri teknoloji seramiklerinin 6zel bir yeri vardir.

Ileri teknoloji seramikleri fonksiyonel seramikler ve yapisal seramikler olmak iizere ikiye
ayrilirlar. Fonksiyonel seramikler, yiiksek saflikta, yiiksek teknoloji ile iiretilmis ve teknolojik
performansa “yiiksek katma degerli malzemeler” olarak tanimlanir. Manyetik, optik, niikleer,
elektronik uygulamalarda yararlanilan bu teknik seramikler, askeri uygulamalarda da

kullanilmaktadir.

Yapisal Seramikler ise, seramik malzemelerin kirilma dayanimi ve asinma direnci gibi
mikro yapidan etkilenen 6zellikleri ile sertlik, yogunluk, 1s1l dayanim, yiiksek elastiklik modiili
gibi kristal ve atomlar aras1 bag yapilarindan etkilenen 6zelliklerinin 6nem kazandigi durumlarda
kullanilan seramik tiirlerine verilen genel bir isimdir. Yapilar1 “fonksiyonel seramiklere” gore daha
karmasik olan bu grupta ozellikle Al,O3, ZrO2, SisN4, SIC, B4C, TiC, TiBz, TiN, AIN gibi
bilesiklerin ikili, ii¢lii ya da ¢oklu karisimlarindan yararlanilir (Oztiirk, 2007,12).



Oksit seramikler grubunda aliiminyum oksit, zirkonyum oksit, oksit olmayan seramikler
grubunda silisyum nitriir, silisyum karbiir, bor karbiir, bor nitriir, titanyum diboriir gibi {istiin
Ozellikli malzemeler yapisal amagl yiiksek teknolojik seramikleri grubunda bulunmaktadir. Bu
malzemeler istiin 1s1l ve korozyon dayamimlari, istliin ylizey oOzellikleri, bazi1 elektriksel
ozelliklerinin yaninda hafifliklerinin ve yiliksek sertlikleri ile de degisik endiistriyel alanlarda

kullanilmaktadir (Birol & Saridede, 2006,15-20).
2.2. Aliimina

Aliimina, kimyasal formiilasyonu Al>O3 olup, a Aliimina siki hegzagonal yapisinda oksijen
iyonlarinin Aliiminyum iyonlar tarafindan sarilmasiyla, gama Aliiminalar ise ayni sekilde kiibik

yapida olusur.

Aliimina, seramik malzemelerin biiyiik bir kisminda ana fazlardan birisidir. Ergime noktasi
2077 °C, kaynama noktas1 2977 °C olan, 3,96 gr/cm?® yogunlukta ve mohs sertlik cetvelinde sertligi
9 olan beyaz renkli toz formundaki bu malzeme, yiiksek sicaklik uygulamalarinda, kimyasal
madde ve mekanik yiiklere karsi dayanikli olmasindan dolay1 tercih edilen refrakter

hammaddelerdendir.

Aliiminanin yiiksek mekanik mukavemet, yiiksek sertlik, yiiksek ergime noktasi, yiiksek
asimmma direnci, milkkemmel korozyon direnci, termal karalilik, yiiksek kimyasal dayaniklilik,
diisiik 1s1l genlesme katsayisi gibi avantajlar1 sayesinde seramik kompozitlerde kullanilmaktadir.
Bunlarin yaninda diisiik kirilma toklugu ve gevreklik gibi dezavantajlari da vardir (T.

Oungkulsolmongkol, 2017,71-78).

Aliimina oksidif ve rediiktif atmosfer firinlarinda maksimum 1900 °C sicakliklarda
kullanilabilmektedir



Tablo Saf aliimina ¢esitli sicakliklarda chi, gama, eta, teta gibi birka¢ formda bulunur.
Fakat biitiin bu formlar zaman kristal boyutu ve atmosfere bagli olarak 750-1200 °C arasinda o
alliminaya doniisiir (Sekil 2). 1600 °C’nin iizerinde yapilan 1sitma bu doniistimii hizlandirir.

Aliiminanin o fazina déniisiimii tersinmezdir (Oztiirk, 2007,69).



Tablo 2.1. %99,7 saflikta aliiminalarin mekanik ozellikleri

Ozellik Deger
Yogunluk (g/cm?®) 3.96
Cekme Mukavemeti (MPa) 220
Egme Mukavemeti (MPa) 410
Elastik Modiilii (GPa) 375
Kirilma Toklugu (MPa.m*? 4-5

Kaynak: (Oztiirk, 2007,70)

Sekil 2.2’de gesitli baslangi¢ hidroksitlerinin sicakliga gore, gama, delta, chi, eta, teta ve
kapa aliimina fazlari ile o-Al203 (korundum)’ya doniisiimii goriilmektedir. Bu dondsiimler
aliminyum hidroksitlere 1s1 verilerek meydana gelir. Burada da gorildiigii gibi tim gecis

aliminalar gibsitten elde edilebilmektedir.
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Sekil 2.2. Aliminyum hidroksitin termal dontistimleri
Kaynak: (Birol & Saridede, 2006,4)

Aliiminanin kafes yapisi ve fiziksel 6zellikleri hakkinda goriis bildiren Rassmussen gibi
bilim adamlar, farkli sicakliklarda, 7 farkli kristal yapiya sahip oldugunu belirtmislerdir. Ancak
bu yapilardan tespit edilebilen sadece a-Al2Oz’ninki olmustur. Winkel yaptigi c¢alismalar
sonucunda a-Al203’nin hegzagonal kafes yapisina sahip oldugunu tespit etmistir (Sekil 2.3.)
(Birtane, 2009,13).




O Oksyyen
A * Alumunyum
C <> Boy

Sekil 2.3. a-Al,O3 Hegzagonal Siki Paket Kafes Yapisi

A ve B katmanlar1 Oksijen atomlari, C1, Cp, Cs katmanlar1 Aliiminyum atomlarim igermektedir.
Kaynak: (Birtane, 2009,13).

AlOH ve diger aliiminyum bilesiklerini iiretebilmek i¢in daha ¢ok A1203.nH20 formunda
bulunan boksit yataklart kullanilmaktadir. Biinyesinde barindirdigi hematit, ilmenit gibi

safsizliklar1 barindiran boksit gibsitik ve bohmitik tipte bulunabilmektedir.

Boksitin islenmesi i¢in yas alkali yontem olarak da bilinen Bayer Prosesi, yas asidik
yontem, karbotermik ve alkali firinlama yontemi, elektrolitik yontem gibi yontemlerinin Aliimina
iiretimi i¢in daha elverisli olmasina ragmen bu yontemlerin aliiminyum hidroksiti yaklasik iki kat
daha pahaliya mal ettiginden isleme yontemlerinin %95’lik kismin1 Bayer Prosesi meydana
getirmektedir. Bayer Prosesinin aliminyum hidroksit {irtinii gibsittir (Sekil2.2) (Birol & Saridede,
2006,15-20).

Seydisehir Aliimina Fabrikasinin ¢ikardigr %56 tenorlii boksit, Bayer Prosesi ile kirma,
belli bir tane boyutuna kadar 6giitme, ¢6zme, kat1 ve sivinin ayrilmasi, sivinin kristalizasyonu
sonucu AIOH elde edilir. Aliminyum Hidroksitin kalsinasyon islemi sonucu, Aliimina iretilir

(Ozdemir, 2004,20).

Bu malzemenin sadece %10’luk kismi asindirici, refrakter ve kimyasal malzemelerin
iretiminde, geriye kalan biiyiik bir ¢ogunlugu ise alliminyum metalinin hammaddesi olarak
kullanilmaktadir. Burada kullamlan aliiminanin safligi fazla olmalidir (Oztiirk, 2007,82).
Aliimina, asginma direncinin fazla olmasi, dayanimi ve sertliginin yliksek olmasindan dolay:
degirmen bilyelerinde ve kesici takimlarda tercih edilmektedir. Isitma ekipmanlarinin
pompalarinda, otomobillerin soguma sistemlerinde ve savunma sanayiinde zirh malzemesi olarak

ta tercih edilmektedir (Oztiirk, 2007,77). Savunma sanayiinde baska bir uygulama olarak ta hafif



balistik panellerin balistik dayanimini artirmak icin aliimina seramik plakalar kullanilir

(Emrullahoglu, 2006,1415-1430).
2.3. Zirkonyum OKsit (ZrOz)

Atom agirhigr 91,22 g/mol atom numaras1 40 olan zirkonyum, periyodik cetvelde 4B
grubunda bulunan gri-beyaz renkteki elementtir. Zirkonyum metali, dogada serbest olarak
bulunmamaktadir. Birgok farkli bilesik halinde bulunabilmektedir. Bunlardan en bilinenleri,
zirkonya olarak adlandirilan ZrO; ve zirkon olarak adlandirilan ZrSiO4 mineralleridir. S6zciik
olarak benzeyen ama birbirinden farkli iki bilesiktir (Celik & Bural, 2007,106-116).

Kimyasal bilesigi ZrSiO4 olan Zirkon, agirlikca %32,77 SiO2 ve %67,23 ZrO; igeren,
tetrahedral kafes yapiya ve a=6,60A°, c=5,88 A° parametrelerine sahip olan kimyasal bir bilesiktir.
Yogunlugu ise ortalama, 4,6 g/cm? tiir (Ceylantekin, 2009,23).

Zirkonyum Silikat olarak bilinen bu mineralden iiretilen zirkon tuglalar, potalarin i¢
kaplamalarinda ve cam firinlar1 refrakteri olarak kullanilir. Muazzam dokiilme ve korozyon
direngleri gibi Ozelliklerinden dolay1r tandis memelerinde (nozzle) zirkon bilesenleri
kullanilmaktadir. Zirkon; yiiksek termal sok dayanimi ve boyut kararliligi, eriyik metal
penetrasyonu direnci gibi 6zeliklere sahiptir (Ceylantekin, 2009,23).

ZrO> bilesimine sahip olan zirkonya minerali ise ileri teknoloji malzemelerinin arasinda
yerini almistir. Zirkonya, yiiksek sicaklik direnci yiiksek, yalitim &zelligi fazla olan refrakter
malzemedir. Ozellikle siirekli dokiim bazik ciiruflara kars1 yiiksek korozyon direncine sahiptir.
Sinterlenmis zirkonya sicaklik ve kimyasal etkilere kars1 yiiksek kararliliga sahiptir (Ceylantekin,
2009,24). Ergime derecesi 1800 °C, kaynama derecesi ise 4300 °C’tiir.
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Sekil 2.4. Zirkonya polimorflari
(a) kiibik, (b) tetragonal ve (c) monoklinik
Kaynak: (Ceylantekin, 2009,24)
Ik, 1789 yilinda Alman kimyager Klaproth tarafindan zirkon tasinm 1sitilmasiyla elde
edilmistir (Bultan, 2010,197-204). Sekil 2.4’de zirkonya mineralinin bilinen 3 polimorfu

gosterilmistir.

Saf Zirkonya oda sicakliginda monokliniktir. Bu yap1 1170 °C’ye kadar goriilebilir. 1170
°C- 2370 °C aras1 tetragonal yapi, bu sicakligr iistiine 1sitildiginda ise kiibik forma ge¢mektedir
(Bultan, 2010,197-204).

Formlar aras1 bu geg¢is, genellikle ¢eliklerde goriilen metallerdeki martenzitik doniistimiin
bir benzeridir. Monoklinik zirkonya kristalleri, dontisiim sicakligina 1sitildiginda tetragonal
zirkonya kristallerine donlismeye baslar. Bu doniisiim hacimsel olarak %8 oraninda bir artisa
neden olmaktadir. Domain sinirlar1 birbirine yakin oldugundan yiiksek miktarda gerilim enerjisi
olusturur ve malzemede i¢ ¢atlaklara yol agmaktadir (Ceylantekin,2009,26), (zirkonya-teknolojisi-
ve-uretimi, 2014).

Zirkonya esasli seramiklerde monoklinik-tetragonal faz doniisiimiinden kaynaklanan bu
catlama ve kirilmalar1 engellemek ve yiiksek kirilma dayanimi olusturmak amaciyla, dontisiim

toklugu mekanizmasi uygulanmaktadir (Turp & Tiirkoglu, 2017,77-83).

Tokluk ekseriyetle, catlak ilerlemesi esnasinda, sogurulan enerjinin 6l¢iisiidiir. Doniistim
toklugu, bir malzemedeki catlaklari ilerlemesini saglayan itici giicii indirgeyen ve gerilme

nedeniyle olusan faz doniigiimili ile agiklanan siiregtir (Turp & Tiirkoglu, 2017,77-83).

Zirkonyanin 1200 °C iizerinden oda sicakligina sogutulmasi ile olusan tetragonalden
monoklinige doniisiim ile seramik malzemelerin mukavemet ve toklugunun artmasi iyi bilinen bir
olaydir. Tetragonal-monoklinik doniisiimii sonucu mekanik Ozelliklerin iyilesmesi iki farkl

mekanizma ile agiklanir (Ceylantekin, 2009,27).
11



Bu mekanizmalardan ilki Mikro Catlak olusumudur. Malzemenin iginde ilerleyen ¢atlagin
ucundaki kiigtlik ¢atlaklar, ilerleyen catlagin enerjisini azaltarak veya dagitarak malzemeyi tok hale
getirirler. ZrO; partikiilleri seramik matris igine dagitilir. Dontisiim sicakligindaki sogutma ile
ZrO; partikiillerinde meydana gelen %3-5 hacim degisimi ¢atlak olusturur (Sekil 2.5)
(Ceylantekin, 2009,27).

Sekil 2.5. 900-1100 °C araliginda meydana gelen t-m doniisiimii %3-5 hacim genlesmesi sonucu
zirkonya partikiillerinin ¢evresinde mikrogatlaklar olusur

Kaynak: (Ceylantekin, 2009,27)

Dontisiime ugrayan partikiiller etrafinda olusan tegetsel gerilim matris fazda mikro
catlaklar olusturur. Mikro catlaklar ¢atlagin enerjisini absorblayarak veya catlak ¢evresindeki

gerilim alanin1 dagitarak catlak ilerlemesini engeller ve tokluk artar (Ceylantekin, 2009,28).

Bir diger mekanizma ise, gerilim yolu ile doniisiim toklastirilmasidir. Zirkonya,
sinterlemenin basladig sicakliktan oda sicakligina sogutulurken Tablo 2.2’de belirtildigi gibi 1100
°C’de tetragonalden monoklinik faza doniistirken, zirkonya tanelerinin boyutu 0,5 p’dan kiigiik
oldugunda veya zirkonya tanelerinin {lizerinde ana fazin baskis1 yiiksek oldugunda tam olarak
doniistim olmaz ve yar1 kararli halde olan tetragonal fazda dururlar. Bu yar1 kararli halde olan
tetragonal tanelerin monoklinik faza doniisiimii, gerilim yolu ile doniisiim olarak bilinmektedir
(Yilmaz, 2011,14). Bu gerilmeler, yar1 kararli tetragonal zirkonya taneleri lizerinde ana faz
tarafindan uygulanan sinirlayici etkiyi kaldirirlar ve yeterince biiyiik bir degere sahip ise zirkonya
tanesi lizerinde net bir ¢ekme gerilimi olusturarak monoklinik yapiya doniisiimii saglarlar
(Kinikoglu, 1992,33). Doniisiim ile gerceklesen %3 oranindaki hacimsel genlesme, matris
tizerinde, catlagin ¢cevresinde basma gerilmesi olusturdugundan catlagin ilerlemesi i¢in daha fazla
enerjiye ihtiya¢ duyulacak ve bdyle malzemenin toklugu ve dayanimi artmig olacaktir (Kinikoglu,
1992,33), (Ceylantekin, 2009,30).
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Tablo 2.2. Zirkonya’nin fiziksel ve mekanik 6zellikleri

Fiziksel ve Mekanik Ozellikler
Faz Doniisiim Monoklinik- Tetragonal- T m(tetragonal) T m(kiibik)
Sicakligr (°C) Tetragonal Kiibik
950-1200 2370 2677 2500-2600
Monoklinik Tetragonal Kiibik
Uzay Grubu P2i/c P4,/nmc Fmam
Kfristal Yapi
a () 5.156 5.094 5.124
b (A) 5.191
¢ (A) 5.304 5.177
B () 98.900
Teorik Yogunluk Monoklinik Tetragonal Kiibik
(kg.m?)
5560 6100 5830
Monoklinik Kiibik
Termal Genlesme A 1.03
Katsayisi (*10°°
K1) B 0135 (0-1000 °C)
7.5-13
C 1.47

Kaynak: (Ceylantekin, 2009,25)

Zirkonya diren¢ acisindan kendisine en yakin o6zelliklere sahip aliiminaya gore yiiksek
biikiilme dayanimi, yiiksek kirilma direnci, diisiik elastiklik modiilii ve faz degisim mekanizmasi

sayesinde Ustiinliik saglamistir (Giiltekin, 2017,84-93).
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2.4. Silisyum Karbiir (SiC)

Silisyum Karbiir, diisiik termal genlesme katsayisi, yiiksek modiil, yiiksek ergime noktasi

seramik hatalara kars1 duyarli kovalent kristaldir.

SiC, 1891 yilinda karbon ve kil tozlariin bilesimini elektrik akimi ile sentezlenmesi
sonucu elde edilmistir. Acheson sentezledigi bu malzemenin karbon ve Aliiminyum oksitten
olustugunu diisiindiiglinden “carborundum” adiyla markalagmis ve boyle yayilmistir (Tandogan,

2009,13).

Metalik karbiirlerden olan silisyum karbiir, molekiil agirligi 40,1 gr/mol, yogunlugu 3,21
g/cm? olan dogada bilesik halde bulunmayan bir malzemedir (Ogiing, 2006,5).

Hegzagonal yapida olan renksiz, kiibik yapidaki sari, kahverengi, mavi ve siyah olmak

lizere genis renk skalasinda hazirlanabilmektedir (Ogiing, 2006,7).

Silisyum karbiiriin ana kristal yapisi silisyum atomunun merkezde olacak sekilde dort
karbon atomunun olusturdugu tetrahedron yapidir. Diger tip kristal yapisi ise atomlarin ilkine gore
180° déndiiriilmiis halidir. Karbon ve silisyum atomlar1 arasinda 1,89 A mesafe varken, karbon

atomlar1 arasindaki mesafe 3,08 A’tur (Sekil 2.6) (Bengisu, 2006,24).

Sekil 2.6. Silisyum Karbiiriin kristalografik yapisi
Kaynak: (Bengisu, 2006,24).

SiC‘iin temelde, kiibik  SiC ve Rombohedral ve hegzagonal politiplere sahip a SiC olmak
iizere iki degisik yapis1 vardir (Ogiing, 2006,7).

Sentezleme yontemiyle iretilen Silisyum karbiiriin iki farkli kristal yapisi vardir.
Bunlardan birisi; 1400 ile 1800 °C arasinda meydana gelen kiibik yapidaki  SiC, digeriyse; 2000
°C sicakliklarda meydana gelen Rombohedral ve hegzagonal yapilari olan o SiC’diir (Reed, 1998).
Silisyum Karbiiriin a formu, hegzagonal vurtzit, B formu ise, kiibik sfalerit yapidadir (Ogiing,
2006,8).

14



Silisyum ve Karbonun valans elektronlar1 yar1 dolu oldugundan hibrit durumuna ve sp®
hibritlerine kolay ge¢cmekte ve bundan dolayr giiclii kovalent bag yapmaktadirlar. SiC’iin
karakteristik yapisi, diizgiin dortyiizlii olup, her elementin atomu, diger elementin 4 atomuyla
cevrilmistir. Dortytizlii haldeki her Si ve C atomu, (111) ve (0001) yiizeylerine paralel duran agil

sekilde altigenler meydana getirecek sekilde diizenlenmistir.

Silisyum ve karbon atomlari, bastanbasa birbirlerini takip ederler ve olusan katmanlar
kiibik veya hegzagonal oluslarina gore, AB veya ABC ritimlerinde tekrarlanir. Boylece kristal
yapisina gore kiibik elmas veya hegzagonal yapilar olusturur. a-SiC’iin en biiyiik politipleri Tablo

2.3’te listelenmistir.

Tablo 2.3. o-SiC’iin politipleri

Politipler Kristal Yap1 Katman Birim Sira
Hiicre
C (B-SiC) Kiibik 1 ABCABCABC
2 H (a-SiC) Hegzagonal 2 ABABAB
4H Hegzagonal 4 ABACABAC
6 H Hegzagonal 6 ABCACBABCACBA
15R Rombohedral 15 ABDACBCABACABCBA

Kaynak: (Kocaman, 2016,28)

Tablo 2.3’te gosterilen politiplerin en yaygin olani, 6 birim hiicreden olusan, hegzagonal
yapidaki 6 H-SiC’diir. Buna karsilik SiC malzemesinin en yaygin ve en tercih edileni, kiibik yapili
B-SiC’diir. 4H, 6H ve 15R gibi tipleriyse, a-SiC yapidadir (Kocaman, 2016,28).

2.4.1 Silisyum Karbiiriin Sekillendirilmesi ve Sinterlenmesi

Silisyum Karbiir, kovalent bagli yapiya sahip oldugu ve erimeden kimyasal bozunmaya
ugradigr i¢in monolitik olarak basing olmadan veya katki malzemesi olmadan konvansiyonel
metotlarla sinterlenmesi zor seramik malzemedir. Bu nedenle bu malzemeyi tiretirken sinterlenme

ozelligini hizlandiric1 Bor ve Karbon katki maddeleri eklenir (Ogiing, 2006,1).

SiC, yiiksek termal iletkenlik ve diisiik termal genlesmeleri sebebiyle refrakter

uygulamalarinda tercih edilmektedir. SiC’iin tipik 6zellikleri Tablo 2.4’te belirtilmistir.
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Tablo 2.4. Silisyum karbiiriin tipik 6zellikleri

Ozellikler Degerler
Yogunluk, gr/cm? 3,1-3,22
SiC igerik, % 97,80
C icerik, % 0,20-0,80
Renk Siyah

Egme dayanim1 MPa:

Oda sicaklig (25 °C'de) 400 - 410
800 °C'de 400 - 410
Sertlik, kg/mm?, Vickers 3100

Kaynak: (Bakar, 2009,12)

Bu ozellikleri sayesinde, ¢ok iyi termal sok mukavemeti gostermektedir. Sinterleme i¢in
kullanilan ve reaksiyon baglamada eklenen silisyumdaki safsizliklar, yiiksek safliga sahip SiC
tiretilmeyi zorlagtirmaktadir (Bakar, 2009,12).

SiC seramikleri genellikle 4 grupta siniflandirilmaktadirlar. Bunlar; Reaksiyon ile
sinterlenen Silisyum Karbiir, HIP ile iiretilen Silisyum Karbiir, Sicak Presleme yoluyla iiretilen

Silisyum Karbiir, Basin¢ olmadan sinterlenen Silisyum Karbiir’ diir.

Reaksiyon ile sinterlenmis Silisyum Kkarbiir olarak bilinen Silikonize SiC (SiSiC) ve

Basingsiz Sinterlenmis SiC, en yaygin kullanilan SiC seramik tiirlerindendir.

Silisyum Karbiir tiriinler, kullanim sartlarina gore 3 ayr1 yontem ile sekillendirilmektedirler.
Bunlardan ilki, SiC tozunu regine, SiN, cam ya da metal ile karigtirilmasi ve ikinci fazin bag

yapmasi i¢in isleme tabi tutulmasidir.

SiC tozunu, Si ve C tozlar ile fiziksel olarak karigtirilmasiyla reaksiyon bag meydana
getirme teknigidir. Burada ise, karbon, silisyum buhari ile tepkimeye girmesiyle SiC bagi meydana

getirir ya da Silisyum tozuyla azotun tepkimesiyle SiN bagi olusturur.
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Kendinden bagli silisyum karbiir, atom bosluklarinda belli miktarda serbest halde
tepkimeye girmemis silisyum metali igerir. Bu metal silisyumun ergime noktasinin (1400 °C)
tizerindeki sicakliklarda erir. Reaksiyon bagi olustuktan sonra vakum ortaminda tekrar pisirilerek

veya karbon fazlas1 ortamda giderilebilir (Ogiing, 2006,10).
2.4.2 Silisyum Karbiiriin Kullanim Alanlar:

Yiiksek safliktaki yesil renge sahip silisyum karbiirler, mithendislik seramiklerinde sinter
noktasini artirma amaci ile diisiik saflikta bulunan yesil renkteki silisyum karbiirler refrakter
amacli olarak kullanilirlar. Bahsi gecen yiiksek saflik> %97,5; diisiik saflik ise < %97,5tiir.
Saflig1, %90’ altinda olan silisyum karbiirler ise, metaliirjik uygulamalarda kullanilmaktadirlar

(Silisyum Karbiir Kullanim Alanlar1, 2013).

Yiiksek performans istenen kimyasal islem endiistrisi i¢in kaplamalar ve valfler, kum
borular1 i¢in memeler, hidrosiklonlar, lens kaliplari, roket memeleri, sprey kurutma i¢in aginma
plakalar1 gibi seramiklerde, sertlik, kimyasal saflik ve asinma direngli karakteristiklerinden dolay1
en ¢ok kullanilan ¢esidi, reaksiyonla sinterlenmis silisyum karbiir ve sinterlenmis silisyum

karbiirdiir (Bakar, 2009,21).

Yiiksek termal 6zelliklerinden dolayi, uzay teknolojisinde lazer aynalar olarak kullanilan
silisyum Karbiir malzeme, 1s1l dayanimlarindan dolay1, yiiksek sicaklik roket memelerinde ve 1s1
degisim tliplerinde de kullanilmaktadir. Asinma direncinin yiiksek olmasindan dolay: ise,
havacilik sanayiinde yag ve yakit deposu, pompa ve kaliplarda kullanilmaktadirlar (Silisyum
Karbiir Kullanim Alanlari, 2013).

Silisyum Karbiir, birgok kompozit yapida takviye elemani olarak kullanilmaktadir. Ileri
teknoloji malzemelerinin kullaniminin yaygin oldugu bu ylizyilda, kompozit malzemeler olarak
metal matrisli malzemelerin iiretiminde aliminyum alagimlari en yaygin kullanima sahip matris
elemamdir. Birgok ¢alismada, aliiminyum matrisli kompozitlerde SiC, B4C, TiB. seramik
takviyelerinin etkisi incelenmigtir. SiC takviyeli aliminyum matrisli kompozitler mekanik
dayanimlarimin ve asinma direnclerinin yiiksek olmasi gibi avantajlar1 sebebiyle, ugak, uzay,

otomotiv sanayi, yapi iiretim sanayilerinde tercih edilmektedir (Kursun, 2011,86-98).

Seramiklerin iiretim proseslerinde nihai iirlinlerden beklenen 6zelliklere gore 1200 °C-
1600°C sicakliklarda pisirme uygulanmaktadir. Firinlarda, triinler bir arada veya {ist iiste
yerlestirilis sekilde sinterlendiklerinden, firinlarda takviye islevi goren firin refrakterlerine ihtiyag
duyulmaktadir. Uriinlerin konuldugu raflar, firinlarin igindeki siitunlar, plakalar bu malzemelerden

uretilmektedir.
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Seramiklerin sinterlenme firinlarinda, bahsedilen destekleyici ve tasiyict refrakter
malzemelerin tiretiminde, yiiksek mukavemet, yiiksek oksitlenme direnci ve termal sok direncinin

yiiksek olmasindan dolayz, silisyum karbiir malzemeler 6nemli bir yere sahiptir. (Ozgen, 1999,0-
23).
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3.  TOZMETALURJISI YONTEMI
Toz metalurjisi, tozlarin bir kalip igerisinde, belirli bir basing altinda sekillendirilip,

sinterleme sicakliginda istenilen parca haline doniistiiriilmesi islemidir (Turgut, 2016,15).

Toz metaliirjisinin tarihi milattan onceye dayanmaktadir. Misirlilar, demir tozlarini
kullanmalar1 M.O. 3000 yillarma dayanmasi, Inkalarin, altin tozlarini pisirerek miicevher
yapmalari, yapimi, M.S. 300 yillarina dayanan Hindistan’da bulunan Delhi siitunu, bu yontem
isaret etmektedir. Modern ¢agda ise ampullerde filaman olarak kullanilan erime noktas1 yiliksek

olan tungsten, grafit elektrik iletkenlerinin iiretimi, refrakter malzemeler, toz metaliirjisiyle

iiretilmektedir (Turgut, 2016,15).

Kompozit malzeme iiretmek icin birbirleri i¢inde ¢ozlinemeyen tozlar belirli oranda
karistirilmasi bu yontem iginde degerlendirilir. Toz metalurjisi, oluk¢a hizli bir sekilde geleneksel

tiretim proseslerinin yerini almaktadir (Turgut, 2016,15).

Metal ve seramik malzemelerin tiretimi igin gerekli olan uygun hammadde tozlarin tiretimi,
karisim yapilmasi, presle veya sikistirarak sekillendirme ve sinterleme prosesleri toz metalurjisi

tiretim yonteminin basamaklarindandir (Turgut, 2016,16).
3.1.  Tozlarin Uretimi ve Hazirlanmasi

Toz metaliirjisi yonteminde kullanilacak toz malzemelerin kimyasal bilesimi ve safligi,
tane boyut dagilimi ve yapist 6nemlidir. Bu yontem ile malzeme iiretimine, tozlarin hazirlanmasi
ile baglanmalidir. Kullanilacak olan tozlar, 1 mm’den ince boyutta olmalidir (Toz Metalurjisi,
2013). Toz iretimi igin kullanilan yontemlerden en bilinenleri; kirma ve giitme, atomizasyon,

elektrik ayristirma yontemi, kimyasal yontemler, mekanik yontemler, mekanik alagimlamadir.

Seramik tozlarinin {iretimi i¢in uygulanan yontem, degirmende Ogiiterek uygun boyuta
getirme islemidir. Mekanokimyasal sentezleme olarak ta bilinen bu yontem, degirmen kullanilarak
hammaddenin inert veya hava ortaminda bilyenin mekanik etkisi ile istenilen boyuta, mikro yapiya
ve icerige doniistiiriilmesi iglemi olarak tanimlanmaktadir. Bu islem, dengede olan ve olmayan
alagim fazlarinin sentezini sagladigi, baslangic bilesenlerine oranla tane boyutunu azaltmada
kullanilan kat1 faz toz islemesi olarak ta tanimlanabilmektedir (Gokdai , Giirii, & Togrul , 2016,
425-433). Mekanokimyasal sentezi prosesinin dnemli basamaklarindan sayilan degirmenler, bu
islemin olmazsa olmazidir. Kapasite, alasimlamaya da reaksiyon verimleri ve soguma-isinma
oranlarina gore siniflandirilmaktadirlar. Gezegen tipi degirmen, atritér degirmenler bunlardan
bazilaridir. Gezegen tipindeki bilyeli degirmenlerde, fazla sayida tozu, ayni1 anda karistirma ve

ogiitme yapilabilmektedir. Bu tip degirmende malzemenin konuldugu kavanoz, hem kendi ekseni
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hem de daha biiyiik ¢capta donme hareketi yaparak homojen bir karigim saglar (Gokdai , Giirl, &
Togrul,2016,425-433). Mekanokimyasal sentezlemeden parametrelerin en Onemlisi Ggiitme
stiresidir. Bu siire, degirmenin tipine, devrine, tozun bilyeye oranina ve degirmen sicakligina bagh
olarak degismektedir. Toz fazla Ogiiniirse kirlenmesi ve istenmeyen fazlarin oranindan artig
gbzlenir. Bu nedenle siire i¢in optimizasyon ¢aligmalar1 yapilmasi gerekmektedir (Gokdai , Giirdi,
& Topgrul,2016,425-433). Ogiitmek icin gereken bilyeler, dgiitiilmesi istenilen malzemeden
beklenen fiziksel 6zellik ve fiziksel 6zelliklerine etki eden tane boyut dagilimlarina gore farkl tip
ve boyutta kullanilabilir. 0,2 ile 8 mm arasinda cgelik, ileri teknoloji seramikleri gibi mekanik
ozellikleri iyi malzemeler 6giitiicti olarak kullanilabilir. Bilyeler, degirmen hacminin %50-85’ini
dolduracak kadar sarj edilmektedir (Kara, Cuhadaroglu, & Toroglu,2019,17-25). Daha kiigiik
boyutlarda malzeme 6giitmek istenirse, degirmen veya ogiitiiciide kullanilan bilye miktar1 ve
bilyelerin mekanik ozellikleri artirtlmalidir. (Gokdai , Giirii, & Togrul , 2016, 425-433). Bu
ogiitme islemi sirasinda ayrica harmanlama diye de tabi edilen tozlarin karigmasi islemi de
gerceklesmis olmaktadir. Karistirma isleminin bir diger amaci da presleme sirasinda tozlara ham
mukavemet kazandiran ve presleme sonrasi basincin homojen dagilmasina yardimci olan baglayici
ve kayganlastiricilarin, karisima daha rahat bir sekilde dagilimimi saglar (Turgut, 2016,19.).
Karigtirma hizi, enerji tiiketimini ve 6giitme iirtiniiniin boyutunu etkileyen 6nemli bir parametredir.
Genel olarak karistirma hizi arttikga, kirtlma hizindaki artiga bagl olarak {irtin inceligi artmaktadir.
Ogiitme prosesinin amac1; bilyeye kazandirilan enerjinin, taneler aras1 ¢ekici giic olan Van Der
Walls kuvvetlerini yenmesi ya da egale etmesi oldugundan en verimli karigtirma hizi, bilyenin
enerjisinin bu kuvvetleri yenmeye basladigi hizdir. Ogiitmede, karistirma hiz1 arttikga harcanan
enerji miktar1 artmakta, alinan {irliniin dso boyutu kiigiilmektedir. Karistirma hizinin arttirilmast,
tanelerin ve Ogiitlicii ortam olarak kullanilan bilyelerin ¢arpisma hizlarmin artmasina neden
olmakta bunun sonucunda da dogal olarak iriiniin inceligini artirmaktadir (Kara, Cuhadaroglu, &

Toroglu, 2019,17-25).
3.2.  Tozlarin Sekillendirilmesi

Toz metalurjisinde, serbest halde bulunan tozlar, bir yiikten yararlanarak istenilen ham
yogunluk ve dayanima sahip farkli sekil ve boyutlarda iiretilebilmektedir. Bu yontem igin, basingh
ve basingsiz tekniklerden yararlanilmaktadir. Slip dokiim, gevsek sinterlemeve yergekimi ile sekil
verme basingsiz teknikler arasinda, belli bir hacimdeki kalipta belli bir yiik altinda sikistirma,
izostatik sekillendirme, yliksek enerjili sekil verme, ekstriizyon titresimli sekillendirme, toz

enjeksiyon yontemi de basingl teknikler altinda siniflara ayrilmaktadirlar.
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Basingsiz tekniklerin alt sinifi, kalipta sikistirma metotlarindan olan ve Sekil 3.1°de
gosterilen tek eksenli presleme yonteminde iist zimba hareketli alt kisimda bulunan zimba ise

sabittir (Kumdali, 2008, 22).

NN %\%ﬂ
R

------

Sekil 3.1. Tek Eksenli Pres
Kaynak: (Kumdali, 2008, 21).

Basingli tekniklerin siniflarindan olan izostatik sekillendirme toz metalurjisi prosesinde en
yaygin kullanilan sekillendirme yontemlerindendir. Izostatik presle sekillendirme, sicak izostatik

presleme ve soguk izostatik presleme olmak iizere 2 alt gruba ayrilmaktadir.
3.2.1 Soguk izostatik Presleme

Tek eksenli kalipla sikistirma yontemiyle dnceden sekillendirilen Metal, seramik, polimer
veya kompozit tozlarda, gozenekliligin homojen olmamasi sorununu minimize etmek amaciyla su
ve yag basinci yardimiyla izostatik ortamda malzemeyi sikistirma islemidir. Bu yontemde kalip
yiizey arast bir siirtiinme olugsmadigindan, kalipta sikistirma metoduna kiyasla daha fazla yogun

malzeme tretilir (Turgut, 2016,20-21).

Sekil 3.2°de de goriildiigii tizere, basing, malzemenin her yoniine es eksenli basing uyguladigindan
homojen yiik dagilimi saglar ve porozite biitiin noktalarda esittir (Ozgen S. , Soguk izostatik

presleme, 2018) (Gokge, Findik , & Kurt, 2017,21-47).
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Sekil 3.2. Soguk izostatik presleme islemi
Kaynak: (Gokge, Findik , & Kurt, 2017,21-47)

Sistem, oda sicakliginda, sivilara ait “pascal prensibi” yasasma gore calisir (Ozgen S. ,
Soguk izostatik presleme, 2018). Tozlar, elastik bir kalip i¢inde sekillendirilir. Elastik kalip igine
konarak sizdirmazlik kazandirilir. Numune bir yag veya su i¢ine daldirilir ve yag haznesi es eksenli
olarak basingla sikistirilarak yogunluk kazandirilir. CIP ile 1400 MPa iizerinde basinglara
cikilabilmektedir (Ozgen S. , Soguk izostatik presleme, 2018). Anderson ve arkadaslari, saf
aliminyum tozlarmi1 200 MPa basingla soguk izostatik presledikleri ¢alismada % 93 teorik
yogunluga (F. Tang, 2002, 201-214). Al-Cu-Fe tozlarinda ise 280 MPa basingla izostatik
presleyerek % 90 teorik yogunluga ulasmislardir (Tang, Anderson, Gnaupel-Herold, & Prask,
2004, 362-373).

3.2.2 Sicak izostatik Presleme

Sicak Izostatik Presleme yontemi, sinterleme davranisi zayif olan malzemeler, sivi1 faz
yontemiyle iiretilemeyen malzemeler ve yiiksek performans beklenen malzemeler igin uygun olan
bir yontemdir (Nas, Gokkaya , & Sur, 2013, 56-65). Oksit ve karbiir seramikler, grafitten veya
yiiksek sicakliga dayanabilen geliklerden yapilmis kaliplarda HIP teknigi ile iiretilebilmektedirler
(Nas, Gokkaya , & Sur, 2013, 56-65).

Sicak izostatik presleme cihazi ile Soguk izostastik presleme cihazinin ¢alisma mantig1 ayni
olup farki, HIP teknolojisinde siv1 degil gaz kullanilmaktadir (Gokge, Findik , & Kurt, 2017, 21-
47). Sicak izostatik basing ile sekillendirilecek malzeme, yiikse basing tanklarina konulur, yiiksek
basing altinda 1sitilmis gaz ile islem gerceklestirilir. Basincin arttirilmas: dolayisiyla, ayni soguk
izostatik presleme yontemine benzer bir sekilde bilesim, biitiin yonlerinden esit olarak basinca

maruz kalir (Aybarg, Kara, Cubuklusu , & Ce, 2017,1327-1335).

Bu yontem, 1,5 m ¢apta ve 2,5 m ylikseklikteki basing odaciklarinda 2200 °C sicaklik ve
200 MPa basinca kadar uygulanabilmektedir (Davies, 2012, 2981-3000). Sicak izostatik Presleme
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yonteminde, tipki kalipta sikistirma teknigindeki gibi tek veya ¢ift eksenli sikistirma ile
yapilmaktadir. Sekil 3.3’te tek eksenli hareket zimba goriintiisii verilmistir (Gokkaya , Sur, & Nas,
2013,56-65).

-~
Rezistans Rezistans
\E\‘ /"/’l
- e
ic Zumba__ T
R Numune

T }-‘—.—\ll Destek Plakasa

| I- Tezgah Tablasa

Sekil 3.3. Tek eksenli sikistirma
Kaynak: Gokkaya , Sur, & Nas, 2013, 56-65

HIP Prosesinin avantajlarindan biri, bu prosesten sonra bagka bir sinterleme islemine gerek
kalmamasidir. Ayrica, bu teknikle oksitleyici bir ortam bulunmadigindan oksitlenmeyen
seramiklerin tretilmesi i¢in gerekli bir tekniktir. Bunlarin yaninda diisilk maliyetli, yogunlugu
yiiksek olan malzemeler iiretilebilmektedir. Dezavantajlarinin arasinda ise, siirecin yavas olmasi,

sicaklik kontroliiniin zor olmasi yer almaktadir (Gokkaya , Sur, & Nas, 2013,56-65).

Soguk izostatik presleme ve sicak izostatik presleme proseslerinde numuneleri tiretebilme

hizi, tek eksenli sekillendirme islemine gore diisiiktiir (Gokge, Findik , & Kurt, 2017,21-47).
3.3.  Tozlarn Sinterleme Prosesi

Sinterleme islemi, seramik tozlarin birbirine kenetlenmesini saglayan, boylece malzemenin
mukavemetinin artmasini saglayan atom difiizyonu mekanizmasiyla gerceklesen onemli bir
prosestir (Gokge, Findik , & Kurt, 2017,21-47). Birim hacme diisen pargacik sayisi, o hacmin
yiizey enerjisi ile dogru orantili oldugundan yiizey alani biiylik olan parcalar daha kolay

sinterlenmektedirler (Gokge, Findik , & Kurt, 2017,21-47).

Sinterleme prosesi, tanelerin birlesmesi ve buna bagli olarak gozeneklerin azalip
kaybolmasi gibi fiziksel degisimler ile agiklanmaktadir. 1. Asamada (Baslangic) partikiillerin
hareketiyle, birbirine yaklasan tanelerin arasindaki temas noktasi artar. Bu boyun olusumuna
neden olur (Sekil.3.4). Temas noktalarinda, malzeme taginimi, yiizey enerjisinin fazla olmasindan
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dolay1, daha kolaydir. Sinterleme prosesinin asamalar1 ve bu asamalardaki fiziksel degisimler

Tablo 3.1°de listelenmistir (Metin, 2013, 21).

Sinterlemenin genel olarak, malzemelerin birbirine baglanmasini saglayarak rijit bir yap1
olusturmak olarak tanimlanabilir. Malzemelerin diisiik sicakliklarda sinterlenmesi de miimkiin
olabilmektedir. Ornegin; buz kaliplarinin belli bir dondurucuda belli bir siire i¢inde birbirine
baglanarak rijit bir yapi olusturmasi da sinterleme prosesine ornek olarak verilebilir. Ancak,
sinterleme, aktive hale gelen atom sayisinin ve bos alanlarin fazlaligi nedeniyle yiiksek
sicakliklarda gergeklesme hizi daha fazladir. Bundan dolayidir ki sinterleme prosesinin en énemli

parametresi sicaklik oldugu bilinmektedir.

Tablo 3.1. Sinterleme agsamalari

Sinterleme Asamalari Fiziksel Degisimler

Partikiillerin yeniden diizenlenmesi

1. Asama (Baslangig)
s Partikiiller aras1 boyun olugumu

Boyun biiylimesi

Tane biiylimesi
2. Asama (Ana Asama) Yiiksek cekme

Devamli porlar

Tane biiyiimesi

3. Asama (Son) Devamsiz porlar

Tane sinirlar1 porlarinin eliminasyonu

Kaynak: (Metin, 2013, 21)

Sekil 3.4. Sinterleme basamaklarinda partikiiller arasindaki degisiklikler ve baglanmalar.

a) sinterleme Oncesi b) baslangi¢ c) ana asama d) son agama
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Sekil. 3.4’te son asama olan 3. asamada gozenekler neredeyse tamamen yuvarlak sekle
girer, kiiciiliir. Bu asamada tane biliylimesi de hizlidir. Malzeme yogun bir hal alir. Malzeme

yogunlugunun artis hizi, gelisme asamasi olan ana asamadir.

Sinterleme prosesi, malzeme ve g¢evresi arasinda oksitlenme gibi tepkimeleri azaltici,
malzeme i¢indeki istenmeyen iceriklerden, artiklardan arindirmak i¢in ve malzemenin
yogunlugunu ve fiziki 6zelliklerini belirli bir seviyede elde edebilmek i¢in oksijen, azot, argon

gibi ¢esitli ortamlarda yapilabilmektedir.
3.3.1 Tozlar Sinterleme Prosesinin Termodinamik Olarak incelenmesi

Termodinamik, enerjinin degisimini fiziksel ve kimyasal doniisiimlerde inceleyen bilim

dalidir. (Atmaca, 2010,3).

Termodinamik bilim dalini, kimya ve fizigin girdigi bir¢ok alanda gérmek miimkiindiir.
Kimyasal olaylarin kontroliinde, onceden tahmin edilmesinde ve fiziki gaz kanunlarinda
termodinamik  bilim dalindan faydalanilmaktadir. Kimyasal termodinamik, kimyasal
tepkimelerdeki enerji degisimlerini, denge halini ve kimyasal denge ¢ercevesinde tepkimelerin
gerceklesme seklini incelemektedir. Sonu¢ olarak termodinamik, sistemde bulunan 1si,
gerceklesmesi beklenen is ve bunlarin arasinda olan iligkiyi ortaya koyan malzeme 6zellikleri ile

ilgilenen bilim dali olarak tanimlanir (Atmaca, 2010,3).

Bir katinin yiizeyinin enerjisinin fazla olmasi, burada bulunan kati atomlarmin serbest
entalpiyi azaltabilmek igin normal ¢evresine sahip olamadiklarindan dolayidir. (birim alan basina
diisen enerji: y SV, S ‘kat’ ve V ‘buhar’ i¢in kullanmilmistir ) (Akarsu, 2015,20). Polikristalde
taneler, sinirlar1 yapisal olarak diizensiz olduklarindan, fazla enerjiye sahip (yss ya da yGB, SS
‘kati-kat1” i¢in GB, ‘tane sinir1’ i¢in kullanilmigtir) tane sinirlari ile ayrilmiglardir. Genellikle, ySS
< ySV ise polikristalin meydana gelmesi i¢in sinterleme ile enerjisini diistiriiliir: Sinterleme

prosesinin itici giicii, sistemin ara yiizey enerjisini diigiiriir (Akarsu, 2015,20).
Mekanik enerji, sistemin serbest enerjisinin diisiiriilmesi olarak bilinir. (Denklem 3.1).
AGT = AGvoL +AGeg + AGs 3.1)

Denklemte, AGt, G’deki toplam degisim AGvor, AGee ve AGs sirastyla hacim, tane siniri

ve ylizey ile alakali terimlerde degisimi temsil eder.
Sistemin serbest enerjisi 3 yol ile diistirtilebilir:

1- y (spesifik ara ylizey enerjisi) degerini diisiiriilmesi
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2- A (ara yiizey enerjisi) degerinin diisiiriilmesi

3- Bu iki etkiyi birlestirilmesi diisiiriilmesi miimkiindiir.

Tane hacimlerinin artirarak daha iri kiireler elde edilmesi ve tane biiylimesi
gerceklestirilmesiyle A (ara yiizey enerjisi) degerinin distiriilebilmektedir.

Sekil 3.4’te gosterildigi gibi sinterleme prosesinin ara asamasinda boyunlar tane sinirlarina
doniismekte ve malzeme akisi i¢in ana yolu teskil etmektedirler. Tane biiyiimesi ile, sinterlenen
polikristal yapili malzemenin tane sinirlarinin minimum seviyeye getirilmesi, tane hacimlerini
biiyiiterek termodinamik etkiyi azaltmakta ve malzemenin kararliligini artirmaktadir. Kiime haline
getirilmis malzeme tam olarak yogunluga ulastiginda kapali gozeneklerin toplam bosluk hacmine
oraninda artis olur ve sonunda kapali gézenekler gitgide kiiresellesirler ve gézeneklerin yiizeyleri,

termodinamik dengeye ulastig1 anda sinterleme prosesi sonlanmis olmaktadir (Akarsu, 2015).

Partikiillerin birbirleriyle baglanti kurma yolu boyun olusumudur. Boyun olusumu
asamasinda termodinamik olarak Denklem 3.2’de belirtilen formiile gore sicaklik zaman iliskisi

kurulabilmektedir.

2=kt (3.2)

R™M
Bu denklemde,

X: boyun yarigapi,

R: partikiil yarigap,

t: zaman,

K, n ve m de, kiitle transfer mekanizmasina bagl sabitlerdir (Akarsu, 2015,22).

Tasinim mekanizmas: ile sinterleme ic¢in gereken itici giice bagl olarak kiitlenin yer

degistirmesi a¢iklanmaktadir (Akarsu, 2015,24).

26



yiizey
tasimninm

. :
hacim | il
+ i : -
H H X
tasinanmn 5
\

Lo=D

Sekil 3.5. Sinterleme Prosesinde Tasinim Mekanizmalari
Kaynak: (Akarsu, 2015,28)

Sekil 3.5’te de goriildiigii lizere, ylizey tasinim mekanizmalar1 boyun biiylimesi i¢in yilizey
kaynaklarindan kiitle tagir. Hacim taginim mekanizmasi boyun biiylimesi i¢in i¢ kiitle kaynaklari

olan plastik akis, tane sinir1 difiizyonu, hacim difiizyonu kaynaklarini kullanir.

Yiizey tasinimi mekanizmasinda da hacim taginimi mekanizmasinda da ortak olan kiitle
taginimidir. Atom bosluklarinin taginarak birikimi gozenekleri olusturur. Atom boslugu taginimi
olarak bilinen olay, gbzenek kapanmasidir ki atom boslugu tasinimi, birikimi, ortadan kaybolma
sinterleme davranisi i¢in anahtar olaylardir. Atom bosluklar1 ve atomlarin Sinterleme esnasinda
hareketi 4 olay sonucu meydana gelir. Bunlar; yiizey diflizyonu (pargacik yiizeyleri boyunca),
buharlagsma-yogunlagsma (gozenek bosluklari i¢inden), tane smiri1 diflizyonu (tane sinirlari

boyunca), viskoz akis veya hacim diflizyonu (kafes i¢i boyunca) dur.

Atom bosluklari, gozenekler arasinda da tasinir; bu da daha kii¢iik gézeneklerin biiziilmesi
daha biiyiik gozeneklerin ise diger gdzeneklerle birleserek biliylimesiyle sonuclanir (Kusoglu,

2011,30).
3.3.2 Tozlarm Sinterleme Prosesinin Kinetik Olarak incelenmesi

Isitma sirasinda dis basincin ortadan kalkmasi, tane arasinda boyun bolgesinin olusmasi ile
yiizeylerin kii¢lilmesi ve buna bagli olarak serbest enerjideki degisim, sinterlemenin itici giictidiir.
Daha diisiik enerjiye sahip yeni kati-kati ara yiizeylerinin olusmasi yilizey enerjisindeki bu

azalmay1 aciklamaktadir (Aybers, 1999,153-164).

Tane biiyiime kinetigi, farkl sinterleme sicakliklarinda ve siirelerindeki numunelerin SEM

gorintiileri  yardimiyla lineer kesisme yoOntemi kullanilarak tane boyutu degerleri
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hesaplanmaktadir. Lineer kesisme yOntemi, ¢izilen bir ¢izgi lizerinde taneler arasindaki ortalama

uzunlugu ifade etmektedir. Uzunluk degeri ortalama L ile gosterilmektedir.

Tane biiylime kinetigi hesaplanirken, Farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenerek tiretilen
numunelerin tane boyut degerleri Denklem 3.3ten faydalanilarak hesaplandiktan sonra biiylime

Kinetigi incelemelerinde Denklem 3.4, Denklem 3.5 ve Denklem 3.6 formillerinden

yararlanilmaktadir.
G=1,56. L (3.3)
G "=D.t. exp(-Q/RT) (3.4)

G: ortalama tane boyutu

n: tane biiyiimesi kinetik tissel katsayisi

D: Denklem sabiti

t: sinterleme siiresi

Q: aktivasyon enerjisi

R: gaz sabiti

T: sinterleme sicakligi

n (log G) =log D+ log t + 0,434 (-Q/RT) (3.5)
Denklem 3.5’te log D ve sabit sicaklikta “0,434 (-Q/RT)” degismediginden

d(logG)_l e . . .
AosD) n esitligi elde edilebilmektedir. (3.6)

Denklem 3.6’ya gore tane boyutu kinetik iissii, log G- log t egrisinde egimin tersi olarak
bulunabilmektedir.
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4. LITERATUR CALISMALARI

Akarsu caligmasinda, kovalent bag yapisi nedeni ile yliksek yogunluklara sinterlenmesi
oldukca gii¢ olan silisyum karbiir seramiklerinin spark plazma sinterleme metoduyla monolitik
olarak iiretimi ve optimum {iiretim parametrelerinin belirlemeyi amaglamistir. Ayni zamanda,
sinterleme islemlerinde gesitli oksit (Al2O03, Y203), karbiir (B4C) ya da boriir (TiB:) katkilariyla
liretim yapmis ve optimum parametreleri belirlemistir. Bu katkilarin SiC  seramiklerinin
densifikasyon davranislari, mekanik 6zellikleri, faz ve mikroyapilar iizerine etkileri incelemis,
monolitik silisyum karbiir seramikleriyle karsilastirmistir. Aym1 zamanda katkili SiC
seramiklerinin iiretim parametreleri olan sicaklik ve basing degisiminin sertlik, kirilma toklugu,

¢ekilme davranisi ve mikro yapi tizerine etkisi incelemistir (Akarsu, 2015,1-168).

X.L. Shi ve arkadaslari, sicak presleme yoluyla iirettigi Al203/ SiC kompozit malzemesinin
mekanik Ozelliklerini incelemis, egilme mukavemetinin yogunluk arttikca ve tane boyutu
kiigiildiik¢e arttig1 sonucuna ulagsmislardir. En yiiksek egilme mukavemeti, %20 SiC katkisinin
oldugu, 1735 °C’de sinterlenen bilesimde oldugu sonucuna ulagmiglardir. Ancak kirilma
toklugunun SiC orani arttikga azaldigi sonucuna ulagmis, en yiiksek kirilma toklugu, %5 SiC

katkisinin oldugu, 1635 °C’de sinterlenen bilesimde oldugu sonucuna ulasmiglardir (Shi, ve

digerleri, 2010,4646-4649).

M. Belmonte ve arkadaslari, SiC boyutunun Al>O3/ SiC kompozit malzemesinin asinma
direnci iizerindeki etkisini incelemis ve SiC tane boyutu arttik¢a, asinma direnci de dogru orantil

olarak arttig1 gozlemlenmistir (Belmonte, Nieto, Osendi, & Miranzo, 2006,1273-1279).

M. Parchoviansky ve arkadaslar1 sicak preslenmis Al,Oz/ SiC kompozit malzemesinin
sirtinme direncine, SiC ylizdesel hacimlerinin etkisi incelemis ve Aliimina matrisine farkli
hacimlerde SiC takviye etmislerdir. Yapilan analizler sonucunda, monolitik Al.Oz ile
kiyaslandiginda daha iyi siiriinme direncine sahip oldugunu, %3 ile %10 oranlar arasinda yapilan
SiC ilavesinde oran arttik¢a siiriinme direncinin arttigini %10 oraninda yapilan SiC ilavesinde
siiriinme direncinin en iyi oldugunu tespit etmislerdir. Bu sonuglara ilaveten siiriinme direncinin
sadece SiC ilavesinin hacimsel ylizdesine degil ayn1 zamanda SiC taneciklerinin mikro yapisina
ve aliimina tanelerinin ortalama tane boyutuna da bagli oldugunu belirtmislerdir (Parchoviansky,

Galusek, Michélek, & Svancarek, 2014,1807-1814).

Mansour Razavi ve arkadaslarinin yaptigi Spark Plazma yontemiyle Al,Os/ SiC kompozit
malzemesinin tretildigi ¢alismada, Aliimina SiC tozlar1 ile kompozit malzeme tiretilmis, SPS

yontemiyle 1600 °C de 10 dakika atmosferik ortamda sinterlenmistir. Analiz sonuglar1 gostermistir
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ki mikro boyutlu SiC tozlarmin y1gin yogunlugu ve kompozit malzemenin sertligi iizerine 6nemli
bir etkisi vardir. Mikron boyutunda SiC tozlar1 sirastyla %5, 10, 15 ve 20 ve nano boyuttaki SiC
tozlar1 sirastyla %5 ve %10 oraninda Aliimina matrise ilave edilmistir. Elde edilen sonuglarda,
yogun olan yapinin egilme mukavemetinin yiiksek oldugu goriilmiistiir. Sertligi ve egilme
mukavemetinin en yiiksek oldugu yap1, mikro boyutta %10-20 aras1 SiC toz ilave edilen kompozit
malzeme oldugu goriilmistiir. Nano boyutta ilave edilen SiC tozlarla firetilen kompozit
malzemenin daha diisiik yogunluklara sahip olmasindan dolayi, mekanik Ozellikleri mikron
boyuttaki SiC toz ilavesiyle hazirlanan kompozit malzemelere kiyasla, sertlik ve egme
mukavemetleri daha zayif oldugu gozlemlenmistir (Razavi, Farajipour, Zakeri, Rahimipour, &
Firouzbakht, 2017,186-194).

Dianguang Liu ve arkadaslari, flash sinterleme ile hazirlanmis SiC kili takviyeli ZrO>
kompozitlerini incelemistir. Flash sinterleme, malzemenin gévdesine 6zellestirilmis elektrotlar
sayesinde dogruda elektrik akimi verilerek yapilan sinterleme prosesidir. Calismada,
ZrO2kompozitlerine %10 oraninda SiC kil ilaveler yapilmis farkli elektrik alanlarda, flash
sinterleme prosesiyle sinterlenmistir. Sertlik ve tokluklar1 girinti teknigiyle dl¢iilmiis ve sonuglar
olumlu bulunmustur. Flash sinterleme tekniginin kil ile gliglendirilmis kompozit seramikleri

tiretmekte umut verici oldugunu gostermistir (Liu, ve digerleri, 2016, 2051-2055).

Ileri teknolojinin vazgegilmezlerinden olan aliimina, Baglan ve Aslan’m yaptig1 ¢alismada
da belirtildigi iizere, ileri teknolojinin vazgegilmezlerinden olan aliimina, diisiik poroziteye sahip
olmasindan dolay1, yiiksek sertlik degerine sahiptir (Baglan & Aslanoglu, 2014,513-516). Bu
nedenle asimmaya karsi direngli bir malzemedir. Ayrica aliiminanin SiC yapisinda yogunluk

artirmada ajan olarak kullanildig bilinmektedir (Baglan & Aslanoglu, 2014,513-516).

Zirkonyum oksit ise, yiiksek termal genlesmeleri, milkkemmel 1s1 yalitimi, yiiksek
sinterlenme noktasi, ¢atlak dagilimina yiiksek direng gostermesi 6zelliklerinden dolay1 zirkonyum
oksit, son yillarda tiim seramik restorasyonlarin gii¢lendirilmesi amaciyla iretilen kompozit

malzemelerde tercih edilen seramik oksitlerdendir (Karakoca & Yilmaz, 2006,36-44).
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5. DENEYSEL CALISMALAR

Deneysel ¢alisma programi Sekil 5.1°de gosterilmistir.

Hammaddelerin temini

A4

Karisimlarin hazirlanmasi

\Z

Sekillendirme

A4

Sinterleme

\Z

Uriinlerin karakterizasyonu

I

Yogunluk, XRD, SEM, Basma testi, Sertlik

Sekil 5.1. Deney ¢alisma programi
5.1. Hammaddelerin Temini
Deneylerde Nanokar firmasindan temin edilen SiC (> %99 saflik), Asli Bengii D1s Ticaret
firmasindan temin edilen Al.O3 (> %99 saflik) ve Color Prisma Kimya San. ve Tic. A.S

firmasindan temin edilen ZrO2 (> 98 saflik) tozlar1 kullanilmistir. Deneysel ¢alismalarda kullanilan

hammaddelerin genel 6zellikleri Tablo 5.1°de gosterilmistir.

Tablo 5.1 Deneylerde kullanilan hammaddelerin 6zellikleri

Safhk | Ortalama tane Yogunluk . : .
Hammadde (%) boyutu (um) (glcm?) Temin edilen firma
SiC > 99 5,38 2,75-2,80 Nanokar
Al,O3 >99 8,92 3,97 Asli Bengii D1s Ticaret
710, > 08 0,18 4.2-4.8 Color Prisma Igrgya San. ve Tic.

5.2. Karisimlarin Hazirlanmasi

Deneylerde kullanilan karisimlarin kod numaralar1 ve kompozisyonlar:1 Tablo 5.2°de
belirtilmistir. Tablo 5.2’de belirtilen oranlara sahip karigimlar 0,001 hassasiyete sahip Ohaus
marka hassas terazide tartilarak hazirlanmistir. 50 ser gr hazirlanan bu her bir karigim 75 gr

SiAION bilye kullanilarak 100 ml izopropil alkol ortaminda 250 ml’lik SiAlION kavanozlarda
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Fritsch Pulverisette 5 model gezegensel degirmende 300 rpm hizinda 1 saat siireyle karistirilarak

homojen karisimlar elde edilmistir. Elde edilen homojen karigimlar Heidolph marka model

vakumlu doner evaporatérde kurutulmustur.

Tablo 5.2 Hazirlanan numune Karisimlar: ve kod numaralari

. Teorik . Teorik

l?]%d (%Srlr(]:ol) (82 Ifn?fl) Toplam | Yogunluk 'T:)d (%S:r?ol) (W% rrgél) Toplam | yogunluk
(g/cm?) (g/cm®)

Al 99 1 100 3,2174 Bl 99 1 100 3,2347
A3 97 3 100 3,2322 B3 97 3 100 3,2841
A5 95 5 100 3,247 B5 95 5 100 3,3335

Sekil 5.2. Numunelerin hazirlanmasinda kullanilan cihazlar

Numunelerin hazirlanmasinda kullanilan cihazlar Sekil 5.2°de gosterilmistir.

(a: hassas terazi, b: gezegensel degirmen, c: vakumlu doéner evoporator)

Etivde 110

°C’de

24

sekillendirilmeye hazir hale getirilmistir.

saatte kurutulan karisgimlar titresimli

elekten gecirilerek
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5.3. Numunelerin Sekillendirilmesi

Hazirlanan toz karigimlar: 1 gram tartilip %10 oraninda PVA baglayicisi ilave edilerek
Sekil 5.3 a’da gosterilen el presi ve kalip yardimiyla 20 bar basingla 6n sekillendirme islemine tabi
tutulmuglardir. Her numuneden birer tane de basma dayanimi testini gerceklestirmek icin 3

gramlik silindir seklindeki numune sekillendirilmistir.

Sekil 5.3. Deneylerde kullanilan el presi, kalip ve numuneler
(a: el presi, b: kalip, c: sekillendirilen numuneler)

Sekillendirilen numuneler Sekil 5.4 a’da gosterilen vakum kaplama makinasinda
vakumlanarak Sekil 5.4b’de gosterilen MSE marka soguk izostatik pres makinasinda 2700 bar

basingla 1 dakika boyunca preslenip, sinterlemeye hazir hale getirilmistir.

Sekil 5.4. Soguk izostatik pres ve vakum makinesi
(a: vakum makinesi, b: soguk izostatik pres )
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5.4. Numunelerin Sinterlenmesi

Kompozit malzeme iiretimi i¢in elde edilen %1-3-5 oraninda Al.O3 ve ZrO; katkili SiC
bazli numuneler, Sekil 5.5’de gosterilen MSE Furnace marka atmosfer kontrollii yiiksek sicaklik
firininda 1400 °C- 1450 °C- 1500 °C olmak iizere 3 farkli sicaklikta, yarim saat, 1 saat ve 2 saat
olmak tizere 3 farkl siirede, 5 °C/dk 1sitma hizi ve 5 °C/dk sogutma hiziyla sinterleme islemine

tabi tutulmustur.

Sekil 5.5. Atmosfer kontrollii yiiksek sicaklik firini

5.5. Uriinlerin Karakterizasyonu

Deneysel ¢alismalarda kullanilan karisimlarin niteliklerinin belirlenmesi i¢in tane boyutu
Olctimii gerceklestirilirken, olusan iiriinlerin niteliklerinin belirlenmesinde ise yogunluk 6l¢iimii,
mikro yapt (SEM-EDS), faz karakterizasyonu (XRD), sertlik ve basma mukavemeti gibi

karakterizasyonlar testleri gergeklestirilmistir.

5.5.1 Tane Boyutu Ol¢iimii
Hazirlanan karigimlarin tane boyut 6l¢iimii Malvern marka Mastersizer 2000 model lazer
difraktometresi ile gerceklestirilmis olup karigimlar igerisindeki baskin faz SiC oldugu i¢in SiC’{in

kirilma indisi n = 2,6473 olarak kabul edilerek 6l¢iimler gergeklestirilmistir.

5.5.2 Yogunluk Ol¢iimii
Sinterlenen numunelerin yogunluk 6l¢timleri Arsimet Prensibine gore (5.1), (5.2) ve (5.3)

nolu denklemler kullanilarak gergeklestirilmistir.

Karisimlarin teokrik yogunluklari (5.1)’e gore hesaplanmistir. (Vi: karisimda bulunan oksitlerin
hacim orani, pji:oksitlerin yogunluklar)
pr =Vi.p1 + V. pp + - (5.1)
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Bagil yogunluk = Pyas (5.2)

yas—Warsimet

% relatif yogunluk = S&ukyomuniub) ;94 (5.3)
P(teorik yogunluk)

5.5.3 SEM ve EDS Analizleri

Uretilen numunelerin mikro yapisinin incelenmesi ve EDS analizleri Dumlupiar
Universitesi Ileri Arastirma Merkezi (ILTEM) de bulunan FE/NOVA NANOSEM 650 marka FE-
SEM ile gergeklestirilmistir. SEM numunelerinin hazirlanmasi i¢in numuneler metalografik
zimpara ve parlatma isleminin ardindan altin kaplanmistir. Sekil 5.6’da numunelerin mikro

yapisinin incelenmesinde kullanilan Fe-SEM cihazi goriilmektedir.

Sekil 5.6. Numunelerin karakterizasyonunda kullanilan Fe-SEM cihazi
Sinterleme sonrasi olusan fiiriinlerin XRD analizleri Dumlupmar Universitesi Ileri
Arastirmalar Merkezinde (ILTEM) bulunan Sekil 5.7°de gosterilen Panalytical marka Empyrean

model cihazda tarama agis1 2 teta :10-70° aralifinda olacak sekilde yapilmistir.

E

Sekil 5.7. Numunelerin karakterizasyonunda kullanilan XRD cihazi

35



554  Sertlik Ol¢iimii
Numunelerin sertlik dl¢iimleri Dumlupinar Universitesi ileri Arastirmalar Merkezinde
(ILTEM) bulunan ve Sekil 5.8°de gdsterilen Duroline-M marka vickers test cihazi ile 100 g yiik

altinda sertlik 6l¢limii gerceklestirilmistir.

Sekil 5.8. Testlerde kullanilan sertlik cihazi
5.5.5 Basma Mukavemeti Olciimii
13,05 mm ¢apinda sinterlenen numunelerin basma mukavemetleri 6l¢limii Bilecik Seyh
Edebali Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Insaat Miihendisligi Boliimiinde bulunan Liya Marka

Basma cihazinda 0,01 kN/sn yiikleme hizinda gerceklestirilmistir.
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6. SONUCLAR
6.1. Yogunluk ve Tane Boyutu Ol¢iimii

Boliim 5.2.°de karisimlarin hazirlanmasi asamasinda belirtildigi sekilde, SiC’e %1, 3 ve 5
oraninda Al2Os ve SiC’e %1, 3 ve 5 oraninda ZrO; ilavesi ile hazirlanan numunelerin katki
miktarina gore ortalama tane boyutu degisiminin grafigi Sekil 6.1°de gosterilmistir. SiC’e Al203
ilavesinin %1’den %5’e artmasiyla karisimlarin tane boyutunda kiigiilme gozlemlenmistir. Buna
gore sirasiyla %1, %3 ve %5 Al>Oz katkili numunelerin ortalama tane boyutlari sirasiyla 7.34, 7.22
ve 7.14 um olarak Olglilmistiir. Aynmi sekilde SiC’e ZrO> ilavesinin %1’den %5’e artmasiyla
hazirlanan karisimlarin tane boyutunda azalma gorilmiistiir. %1, %3 ve %5 ZrO, katkili
karisimlarin ortalama tane boyutlart sirasiyla 5.39, 5.26 ve 5.17 pm olarak 6l¢iilmiistiir. Al2O3
katkil1 karigimlarin ortalama tane boyutunun ZrO- katkililarindan daha biiyiik oldugu goriilmiistiir.
Bunun iki sebebinin olabilecegi diistiniilmektedir. Bunlardan birincisi karigima ilave edilen Al203
(8,92 um) tozunun tane boyutunun ZrO> (0,18 um) tozundan daha biiyiik olmasi ikinci ise 22 Gpa
sertligindeki SiC’lin Al2O3’den (15,7 GPa) daha yumusak olan ZrO2 (12,3 GPa) tozunu karistirma

esnasinda daha fazla asindirmasidir.
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Sekil 6.1. Al, A3 ve A5 karisimlarinin ve B1, B3 ve B5 tane boyut dagilim grafigi

1400, 1450 ve 1500 °C sicakliklarda 30, 60 ve 120 dk siirelerde sinterlenmis A1, A3 ve A5
numunelerinin Arsimet Prensibi ile Ol¢iilen relatif yogunluk egrileri Sekil 6.2°de gosterilmistir.
Gergeklestirilen tiim sicakliklarda sinterleme siiresinin 60 dk’ya ¢ikmasiyla relatif yogunlugun

arttig1 sinterleme siiresinin 120 dk kadar ilerlemesi ile yogunlukta azalmanin oldugu
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goriilmektedir. SiC tanecikleri igerisindeki Al,O3 ilavesinin %1’den %5’e artmasi ile relatif
yogunlukta artis egilimi gdzlemlenmistir. 1450 ve 1500 °C sicakliklarda sinterleme siiresinin 120
dk c¢ikmasiyla relatif yogunlukta 6nemli Glgiide azalma meydana geldigi goriilmiistiir. Relatif
yogunluktaki bu azalmanin sebebinin hava ortaminda sinterleme sirasinda SiC taneciklerinin SiO2
dekarbiirize olmas1 esnasinda olusan yanma sonucu olusan poroziteden kaynaklandigi

distiniilmektedir.
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Sekil 6.2. Farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenen Al, A3 ve A5 numunelerinin relatif
yogunluklari

38



Sinterleme sicakliginin relatif yogunluga etkisini belirtmek i¢in ¢izilen grafik Sekil 6.3de
gosterilmistir. Sicaklik artiginin tim numunelerde (A1, A3, AS5) relatif yogunlugu artirma

egiliminde oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 6.3. Sinterleme sicakliginin relatif yogunluga etkisi

Tablo 6.1’de 1400, 1450 ve 1500 °C’de sinterlenen Al, A3 ve A5 numunelerinin relatif
yogunluklar1 gosterilmistir. Bu tabloya gore 1500 °C’de 30 dk sinterlenen AS kodlu numune
%87,14 relatif yogunlugu ile en yiiksek yogunluga sahip olurken, 1400 °C’de 120 dk sinterlenen
Al kodlu numune %80,47 relatif yogunlugu ile en diisik yogunluga sahip numune olarak

Olctilmiistiir.

1400, 1450 ve 1500 °C sicakliklarda 30, 60 ve 120 dk siirelerde sinterlenmis B1, B3 ve B5
numunelerinin Arsimet Prensibi ile dl¢iilen relatif yogunluk egrileri Sekil 6.4’de gosterilmistir.
Gergeklestirilen tiim sicakliklarda sinterleme siiresinin 60 dk’ya ¢ikmasiyla relatif yogunlugun
arttigr sinterleme siiresinin 120 dk kadar ilerlemesi ile yogunlukta azalmanin oldugu
goriilmektedir. SiC tanecikleri igerisindeki ZrO: ilavesinin %1’den %5’e artmasi ile relatif
yogunlukta artig egilimi gozlemlenmistir. 1400, 1450 ve 1500 °C sicakliklarda sinterleme
siresinin 120 dk c¢ikmasiyla relatif yogunlukta onemli Olgiide azalma meydana geldigi
gorilmistiir. Relatif yogunluktaki bu azalmanin sebebinin hava ortaminda sinterleme sirasinda
SiC taneciklerinin SiO2’ye dekarbiirize olmasi esnasinda olugsan yanma sonucu olusan poroziteden

kaynaklandig: diistintilmektedir.
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Tablo 6.1. Farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenen Al, A3 ve A5 numunelerinin relatif
yogunluklari

Numune kod numarasi Sicaklik (°C) Siire (dk) Relatif yogunluk (%)
Al 1400 30 81,87
A3 1400 30 82,17
A5 1400 30 82,38
Al 1450 30 80,92
A3 1450 30 82,06
A5 1450 30 86,38
Al 1500 30 81,58
A3 1500 30 86,71
A5 1500 30 87,14
Al 1400 60 82,60
A3 1400 60 82,70
A5 1400 60 82,77
Al 1450 60 83,35
A3 1450 60 84,43
A5 1450 60 86,76
Al 1500 60 83,49
A3 1500 60 85,73
A5 1500 60 87,08
Al 1400 120 80,47
A3 1400 120 80,77
A5 1400 120 81,23
Al 1450 120 78,22
A3 1450 120 81,12
A5 1450 120 81,86
Al 1500 120 80,68
A3 1500 120 82,32
A5 1500 120 85,88
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86

1500 °C

Sekil 6.4. Farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenen B1, B3 ve B5 numunelerinin relatif

yogunluklari

Sire (dk)

Sinterleme sicakliginin relatif yogunluga etkisini belirtmek i¢in ¢izilen grafik Sekil 6.5’de

gosterilmistir. Sicaklik artisinin tiim numunelerde (B1, B3, BS5) relatif yogunlugu artirma

egiliminde oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 6.5. Sinterleme sicakliginin relatif yogunluga etkisi.

Tablo 6.2’de 1400, 1450 ve 1500 °C’de sinterlenen B1, B3 ve B5 numunelerinin relatif
yogunluklar1 gosterilmistir. Bu tabloya gore 1500 °C’de 60 dk sinterlenen B5 kodlu numune
%87,33 relatif yogunlugu ile en yliksek yogunluga sahip olurken, 1500 °C’de 120 dk sinterlenen
B1 kodlu numune %79,74 relatif yogunlugu ile en diisik yogunluga sahip numune olarak
Olgtilmiistiir.

Seker, calismasinda, Al2O3’e % 30 ve % 40 oraninda SiC ilave etmis, SiC oranin artmasi
ile yogunluk degerinin literatiirden farkl1 olarak arttigini tespit etmistir (Seker, 2013,56). Oztiirk,
ise yaptig1 calismada, Al2Oz’e %0-15 oranlarinda SiC ilave etmis ve bu karisimlart farkl
sicakliklarda 2 saat sinterledikten sonra numunelerin relatif yogunluklarini 6lgmiistiir. Bu
caligmada, sinterleme sicakligi ve SiC oranin artmasiyla yogunlugun azaldigi, katkisiz Al2O3’iin
1550 °C’de maksimum yogunluga ulastig1 ve sicaklik artisiyla yogunlukta hafif bir diigmenin
oldugu yorumlanmustir (Oztiirk, 2007,97).
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Tablo 6.2. Farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenen B1, B3 ve BS numunelerinin relatif yogunluklari

Numune kod numarasi Sicaklik (°C) Siire (dk) Relatif yogunluk (%)
Bl 1400 30 80,76
B3 1400 30 83,22
B5 1400 30 85,79
Bl 1450 30 81,16
B3 1450 30 83,06
B5 1450 30 85,62
Bl 1500 30 85,04
B3 1500 30 85,05
B5 1500 30 85,10
Bl 1400 60 82,61
B3 1400 60 83,91
B5 1400 60 86,90
Bl 1450 60 83,24
B3 1450 60 85,13
B5 1450 60 86,51
Bl 1500 60 85,74
B3 1500 60 86,22
B5 1500 60 87,33
Bl 1400 120 82,88
B3 1400 120 83,26
B5 1400 120 85,14
Bl 1450 120 81,26
B3 1450 120 81,97
B5 1450 120 82,60
Bl 1500 120 79,74
B3 1500 120 80,11
B5 1500 120 80,26

6.2.  Mikroyap1 Analizi

1400, 1450 ve 1500 °C’de 1 saat sinterlenmis Al, A3 ve A5 kodlu numunelerin SEM
goriintiileri Sekil 6.6’da gosterilmistir. Sekil 6.6’da goriildiigl lizere sinterleme sicakliginin
artisina bagli olarak sinterlerlemede boyun olusumu asamasmin daha belirginlestigi
goriilmektedir. Karigimlardaki Al,Os miktarinin artmasiyla (Al, A3 ve AS5) sinterlesmenin
belirginlestigi Sekil 6.6°dan goriilmektedir. Ayni sekilde sinterleme sicakliginin artmasiyla

sinterlemenin daha iyi gergeklestigi goriilmiistiir.
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Al A3 AS

Sekil 6.6. Farkli sicakliklarda 60 dk. sinterlenmis SiC-Al;03 Karigimlarinin SEM goriintiileri

(1400 °C sicaklikta a: A1, b: A3, c: A5, 1450 °C sicaklikta d: Al, e: A3, f: AS, 1500 °C sicaklikta g: Al,
h: A3, i: Ab)

Sekil 6.7°de 1400 °C’de 30, 60 ve 120 dk sinterlenmis Al, A3 ve A5 numunelerin SEM
goriintiileri gosterilmistir. Sinterleme siiresinin 30 dk.’dan 120 dk.’ya artmasiyla beraber

sinterlemede artis gdzlenmistir.
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120 dk

A5

Sekil 6.7. 1400 °C’de 30, 60 ve 120 dk sinterlenen A1, A3 ve A5 numunelerinin SEM goériintiileri
(30 dk sinterlenmis; a: Al, b:A3, C: AS, 60 dk sinterlenmis; d: Al, e: A3, f: A5, 120 dk sinterlenmis; g:
AL, h: A3, i Ab)

1400, 1450 ve 1500 °C’de 1 saat sinterlenmis B1, B3 ve B5 kodlu numunelerin SEM
analizleri Sekil 6.8’de gosterilmistir. Sekil 6.8°de goriildiigii lizere sinterleme sicakliginin artigina
bagli olarak sinterlemede boyun olusumu asamasinin daha belirginlestigi goriilmektedir.
Karigimlardaki ZrO2 miktarinin artmastyla (B1, B3 ve B5) yine sinterlesmenin arttig1 Sekil 6.8’den

goriilmektedir. Ayrica sinterleme sicakliginin artisiyla sinterlemede belirgin bir artig saglanmistir.
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1400°C

1450°C

1500°C

Sekil 6.8. 1400, 1450 ve 1500 °C’de 1 saat sinterlenmis B1, B3 ve B5 numunelerinin SEM
gorintiileri

Sekil 6.9°da 1400 °C’de 30, 60 ve 120 dk sinterlenmis B1, B3 ve B5 numunelerin SEM
goriintiileri gosterilmistir. Sinterleme siiresinin 30 dk.’dan 120 dk. ’ya artmasiyla beraber

sinterlemede artis gdzlenmistir.
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Bl
Sekil 6.9. 1400 °C’de 30, 60 ve 120 dk. sinterlenen B1, B3 ve B5 numunelerinin SEM goériintiileri

Seker (2013), Al,03’e %30 ve %40 oraninda ilave etmis, optik mikroskoptan elde edilen
fotograflar incelendiginde aliimina matristeki SiC dagiliminin biiyiik boyutlu SiC katkili yapilarda
istenilen homojenlikte saglanamadig1 gérmiistiir. Ayrica SiC tane boyutun ana malzemeye oranla
cok daha yiiksek olusu ve karistirma kosullarindan kaynaklanan nedenlerle ince taneli aliimina

igerisinde iri taneli SiC ile homojen bir yap1 elde edilemedigini belirtmistir (Seker, 2013)

Oztiirk (2007) ise yaptig1 calismada, Al;O3’e %0-15 oranlarinda SiC ilave etmis farkli
sicakliklarda bunlari sinterlemistir. Oztiirk genel olarak 1500 °C’de sinterlemenin yetersiz
oldugunu, tanelerin yeterince birbirleri ile baglanmadig goriilmiistiir. Sicaklik artisiyla daha 1yi
sinterlenmenin oldugunu ve ayrica diflizyonun artisina bagl olarak aliimina tanelerinin biiylime
gosterdigini belirtmistir. Hatta, 1550 °C’nin iizerindeki sicakliklarda sinterleme sonucunda bazi
tanelerin aliimina seramiklerde sik¢a goriilen anormal tane biiylimesi gosterdigi tespit edilmistir.
Yiiksek sicakliklarda, ayrigma reaksiyonu sonucunda SiO2 ve CO olusumunun, SiC’iin yapisini

bozdugu ve miktarmi disiirdigiini belirtmistir. SEM mikro yapisinda SiC’ler morfolojisi
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bozulmus olarak goziikmesine ragmen, XRD analizlerinde belirlenememesi bu sekilde

aciklanmistir (Oztiirk, 2007)

6.3. XRD Analizleri

1400, 1450 ve 1500 °C sicakliklarda 60 dk. sinterlenmis A5 numunesinin XRD analizleri
Sekil 6.10°da gosterilmistir. Sinterlemeler atmosfer ortamindan yapildigindan SiC sicaklik
etkisiyle bozunmakta, oksijen ile tepkimeye girerek SiO> fazi ortaya ¢ikmaktadir. Gosterilen bu
XRD sonuglarinda olusan fazlarin SiC, Al203 ve SiO2 den olustugu, sicaklik artisina bagli olarak

SiC faz piklerinde hafif bir azalma gézlemlenmistir.

A5 numunesi 60 dk sinterlenmis 1: SiC
2: 410,
3 3.3 3 3 e
1 2 21 2

1 qIn | gedag) 11412 12

Sayim

2
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Sekil 6.10. 1400, 1450 ve 1500 °C’de 60 dk. sinterlenmis A5 numunesinin XRD analizi
Sekil 6.11°de 1400 °C’de 30, 60 ve 120 dk. sinterlenmis A5 numunesinin XRD analizleri
gosterilmistir. Gosterilen bu XRD analizinde sinterleme siiresinin artigina bagl olarak sinterleme

tirtinlerinde bir degisiklik gézlemlenmemistir.
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Sekil 6.11. 1400 °C’de 30, 60 ve 120 dk. sinterlenmis A5 numunesinin XRD analizi

Sekil 6.12°de 1400 °C’de 1 saat sinterlenmis A1, A3 ve A5 numunelerinin XRD analizleri
gosterilmistir. 1400 °C sicaklik, SiC fazinin O; ile tepkimeye girmesi i¢in yeterli gelmis olup SiO2
fazinin olustugu gozlenmistir. Al2O3 miktarinin sirasiyla %1-3-5 olarak artigi Al, A2 ve A3
numunelerinde Al203 miktarinin artmasina bagli olarak XRD analizlerinde Al2O3 piklerinin artig

gosterdigi gozlemlenmistir. Miillit fazi olusumu igin AloO3 miktar1 yetersiz gelmistir.
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Sekil 6.12. 1400 °C’de 1 saat sinterlenmis A1, A3 ve A5 numunelerin XRD analizi
1400, 1450 ve 1500 °C sicakliklarda 60 dk. sinterlenmis B5 numunesinin XRD analizleri
Sekil 6.13’de gosterilmistir. Gosterilen bu XRD sonuglarinda olusan fazlarin SiC, SiO2 ve
ZrOz’den olustugu, sicaklik artisina bagli olarak faz olusumlarinda herhangi bir degisikligin
olusmadig1 gézlemlenmistir. ZrOz bagh tiriinlerde de SiC fazinin Oz ile tepkimeye girmesiyle SiO-

fazinin olustugu gozlenmektedir.
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Sekil 6.13. 1400, 1450 ve 1500 °C’de 60 dk. sinterlenmis BS numunesinin XRD analizi

Sekil 6.14°de 1400 °C’de 30, 60 ve 120 dk. sinterlenmis B5 numunesinin XRD analizleri

gosterilmistir. Gosterilen bu XRD analizinde sinterleme siiresinin artigina bagl olarak sinterleme
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riinlerinde bir degisiklik olmadigi olusan iriinlerin SiC, SiO2, ZrOz’den olustugu

gbzlemlenmistir.
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Sekil 6.14. 1400 °C’de 30, 60 ve 120 dk. sinterlenmis B5 numunesinin XRD analizi

Sekil 6.15°de 1400 °C’de 1 saat sinterlenmis B1, B3 ve B5 numunelerinin XRD analizleri
gosterilmistir. ZrOz miktarinin sirasiyla %1-3-5 olarak artigi B1, B3 ve B5 numunelerinde ZrO>

miktarinin artmasina bagli olarak XRD analizlerinde ZrOz piklerinin artis gosterdigi

gbzlemlenmistir.
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Sekil 6.15. 1400 °C’de 1 saat sinterlenmis B1, B3 ve B5 numunelerin XRD analizi
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Seker, matris yap1 olarak 5 um boyutunda ticari aliimina, takviye amacl 40-80, 80-125 ve
125-250 um olmak tizere ii¢ farkli tane boyut araligina sahip SiC agirlik¢a %30 ve %40 oranlarinda
kullanilarak seramik matris seramik pargacik takviyeli kompozit (CMC) malzeme iiretilmistir.
1650 °C’de sinterlenen 40-80 um boyutunda %40 SiC ilaveli aliimina kompozit malzemenin XRD
sonuclarina gore ana faz aliimina oldugunu, agik atmosferde sinterlenen numunelerde, SiC’iin
sinter ortamindaki oksijenle reaksiyona girmesini sonucunda SiO2 ve CO olustugunu belirtmistir.
Sinter ortaminda olusan ve yilizeyde mevcut SiO2 ile ana yapi (aliimina) reaksiyona girerek miillit
(AleSi2O13) fazini olusturmustur. Ancak ¢alismamizda aliimina, millit fazin1 olusturmak igin
yeterli gelmemistir (Seker, 2013,66).

Oztiirk’iin, aliiminaya ¢esitli oranlarda SiC ilave etmis oldugu ¢alismada, SiC igermeyen
Ao serisinin tiim sinterleme sicakliklarinda beklenildigi gibi sadece aliimina faz1 belirlenmistir.
SiC ilavesi ile birlikte aliiminanin yani sira, mullit fazinin da varligi gozlenmistir. Daha 6ncede
ifade edildigi gibi, oksidan atmosferde SiC’ilin parcalandig1 ve sinterleme ortamindan oksijenle
reaksiyona girmesi sonucunda CO gaz ¢ikist oldugu bilinmektedir. Ayrica SiC’iin oksitlendigi
reaksiyonda reaksiyon {riinii olarak SiO2 de olugmustur. Olusan SiO2, aliimina ile reaksiyona
girerek miillit fazin1 meydana getirmektedir. SiC artisiyla numunelerde goriilen mullit fazi bu
sekilde meydana gelmektedir. A1s kodlu en yiiksek SiC igeren bilesimin 1500 °C’de sinterlenen
numunelerinde miillit ve aliimina fazlariin yan sira az miktarda SiC’{in de oldugu tespit edilmis
olup daha yiiksek sicakliklarda rastlanmamistir. Bu durum, sicaklik artisiyla oksitlenme
reaksiyonun artigina bagli olarak yapida kalan SiC’lin azaldigina isaret etmektedir. SiC ve
sinterleme sicakligmin artisiyla, SiC’iin pargalanmasi sonucunda agiga ¢ikan SiO2 miktarinin
artisina bagh olarak mullit piklerinde ve pik siddetlerinde bir artis gdze ¢arpmaktadir (Oztiirk,
2007,140).

6.4.Sertlik

1400, 1450 ve 1500 °C’de gesitli siirelerde (30, 60 ve 120 dk) sinterlenmis A1, A3 ve A5
numunelerinin sertlik degerleri Sekil 6.16’da gosterilmistir. Sinterleme siiresinin 30 dk dan 60 dk
ya c¢ikmasiyla genel olarak sertlik degerinde artma gdzlemlenirken sinterleme siiresinin 120 dk
cikmasiyla sertlik degerinde yeniden azalma goriilmiistiir. 60 dk’dan sonra sinterleme siiresi
arttikca, sertlik degerinin diistiigii, Al2O3 katkisi arttikga sertlik degerinin arttig1 gézlemlenmistir.
Ozellikle 1500 °C’de sinterlemede sinterleme siiresinin artmasinin sertlik degerini azalttig
gorismistiir. Sertlikteki bu azalmanin sebepleri 1500 °C’de sinterlemenin SiC’iin bozunmasi

olabilir.
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Sekil 6.16. 1400, 1450 ve 1500°C’de sinterlenmis Al, A3 ve A5 numunelerin sinterleme
stirenine bagli olarak sertlik degisimleri

Sekil 6.17°de 1400, 1450 ve 1500 °C’de 60 dk sinterlenmis A1, A3 ve A5 numunelerinin

sertlik degisimleri gosterilmistir. Sinterleme sicakliginin artmasina bagli olarak 6zellikle 1500 °C’

ye sinterleme sicakliginin artmasi ile 6nemli dl¢iide sertlik diigmesinin oldugu goriismiistiir. Yine

ayn1 sekilde sicaklik artisi ile sertlikteki azalmanin sebebi SiC’de C’un bozunmasi olabilir.
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Sekil 6.17. A1, A3 ve A5 Kodlu Numunelerde Sinterleme Sicakliginin Sertlige Etkisi

Tablo 6.3°de farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenen A1, A3 ve A5 numunelerinin sertlikleri
gosterilmistir. Buna gore en yliksek sertlik degerinin 1400 ve 1450 °C’de 60 dk sinterlenmis A5
kodlu numunede 710 HV, en diisiik sertlik degerinin ise 1500 °C’de 120 sinterlenmis Al
numunesinde 300 HV degerinde ¢iktig1 goriilmiistiir.

Sekil 6.18’de 1400, 1450 ve 1500 °C’de 60 dk sinterlenmis B1, B3 ve B5 numunelerinin
sertlik degisimleri gosterilmistir. Sinterleme siiresinin 60 dk artmasinin sertligi artirdigi sinterleme
stiresinin 120 dk ¢ikmasinin ise sertligi artirma konusunda etkinligini kaybettigi gozlemlenmistir.

Sinterleme sicakliginin artmasinin sertligi azalttig1 goriilmiistiir.

54



Tablo 6.3. Farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenen Al, A3 ve A5 numunelerinin sertlikleri

Numune kod numarasi Sicaklik (°C) Siire (dk) Sertlik
(HV)
Al 1400 30 535
A3 1400 30 585
A5 1400 30 610
Al 1450 30 510
A3 1450 30 590
A5 1450 30 595
Al 1500 30 410
A3 1500 30 423
A5 1500 30 430
Al 1400 60 640
A3 1400 60 705
A5 1400 60 710
Al 1450 60 620
A3 1450 60 680
A5 1450 60 710
Al 1500 60 390
A3 1500 60 410
A5 1500 60 425
Al 1400 120 492
A3 1400 120 620
A5 1400 120 630
Al 1450 120 560
A3 1450 120 625
A5 1450 120 690
Al 1500 120 300
A3 1500 120 310

A5 1500 120 340
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Sekil 6.18. 1400, 1450 ve 1500 °C’de sinterlenmis B1, B3 ve B5 numunelerin sinterleme siiresine
bagli olarak sertlik degisimleri

Sekil 6.19°da 1400, 1450 ve 1500 °C’de 60 dk sinterlenmis B1, B3 ve B5 numunelerinin

sertlik degisimleri gosterilmistir. Sinterleme sicakliginin artmasina bagli olarak azda olsa sertlikte

bir miktar azalma tespit edilmistir.
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Sekil 6.19. B1, B3 ve B5 kodlu numunelerde sinterleme sicakliginin sertlige etkisi

Tablo 6.4°de farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenen B1, B3 ve B5 numunelerinin sertlikleri
gosterilmistir. Buna gore en yiiksek sertlik degerinin 1400 °C’de 60 dk sinterlenmis B5 kodlu
numunede 660 HV, en diisiik sertlik degerinin ise 1500 °C’de 120 sinterlenmis B1 numunesinde
450 HV degerinde ¢iktig1 goriilmiistiir.

Seker, aliimina matrisli kompozit igerisine SiC ilavesinin, kompozit malzemenin sertligini
arttirdigini, en yiiksek sertlik degerini % 40 oraninda ve 40-80 um boyutunda SiC igeren
numuneden elde edilmistir. En diisiik sertlik degeri ise 84 HV olarak, % 30 oraninda ve 125-250
um boyutunda SiC i¢eren numunede Olcililmiistiir. Bu ¢alismada sertlige etki eden bir diger faktor
ise SiC tane boyutudur. Iri tane boyutunun sertlik iizerine etkileri incelendiginde ise tane boyut
artisinin sertlik tizerinde olumsuz etkisi oldugu gozlenmistir (Seker, 2013,61).

Senel ve arkadaslari, toz metaliirji metodu ile aliminyum matrise agirlikca % 0-30 arasinda
degisen oranlarda SiC katkis1 yapmuislar, takviye oraninin deneysel yogunluk, sertlik ve basma
dayanimina etkilerini incelemislerdir. Mekanik testler neticesinde, iiretilen saf aliiminyumun
Vickers sertligi 30 HV ve basma dayanimi 112 MPa iken; agirlik¢a % 30 SiC katkisiyla Vickers
sertligi 79 HV’ye ve basma dayanimi 221 MPa’a yiikseldigini tespit etmislerdir. Sonug olarak, SiC
katkisinin kompozitlerin mekanik 6zelliklerine olumlu yonde katki yaptig1 goriilmiislerdir (Senel,

Gurbuz, & Kog, 2018,122-133).
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Tablo 6.4. Farkl: sicaklik ve suirelerde sinterlenen B1, B3 ve B5 numunelerinin sertlikleri

Numune kod numarasi Sicaklik (°C)  Siire (dk) Sertlik
(HV)
Bl 1400 30 600
B3 1400 30 625
B5 1400 30 640
Bl 1450 30 460
B3 1450 30 480
B5 1450 30 545
Bl 1500 30 490
B3 1500 30 510
B5 1500 30 555
Bl 1400 60 620
B3 1400 60 635
B5 1400 60 660
Bl 1450 60 550
B3 1450 60 565
B5 1450 60 630
Bl 1500 60 520
B3 1500 60 560
B5 1500 60 640
Bl 1400 120 580
B3 1400 120 620
B5 1400 120 635
Bl 1450 120 535
B3 1450 120 540
B5 1450 120 605
Bl 1500 120 450
B3 1500 120 540
B5 1500 120 600

Oztiirk, aliimina ve SiC’den hazirlanan karisimlarin (Ao, As, A1o, Ass) farkls sicakliklarda
2 saat sinterlendikten sonra numunelerin hesaplanan sertlik degerleri Ol¢iilmiistiir. En iyi
yogunlagsmanin oldugu {iriinlerde en yiiksek sertliklerin elde edildigi goriilmiistiir. Relatif
yogunlugu 96,05 olan katkisiz aliiminanin 1550 °C’de sinterlenen numunelerinde en yiiksek sertlik
elde edilmis olup, Artan SiC ilavesiyle sertliklerde porozite olusuna bagli olarak azalma egilimi
oldugunu belirtmistir (Oztiirk, 2007,101).

Sanl1, SiC takviyeli kompozit numuneleri i¢in sertlik 6l¢giim sonuglar1 degerlendirildiginde,
artan SiC takviye oraninin, sinterleme sicakligi ve sinterleme siiresi ile numunelerin sertliklerinde

artis oldugu belirlenmistir (Sanli, 2019,90).
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Aliimina yiiksek sertlige sahip bir seramiktir (19,6 GPa, ~ 2000 HV). SiC, aliiminaya gore
daha sert bir seramiktir (27,4 GPa ~ 2790 HV) (Seker, 2013,61). Zirkonya (ZrO2) malzemesinin
sertligi ise 1000-1300 HV sertliginde olup digerlerine gore yumusak bir malzemedir (Sen , Turp,
Sen , & Olger Us, 2017,127-132). SiC malzeme bu ¢alismada matris malzeme oldugundan katki

malzemeleri ilave edildiginde monolitik SiC’e gore sertlikte azalma meydana gelmistir.

6.5. Basma Dayanimi

Sekil 6.20°de bulunan 1400, 1450 ve 1500 °C’de sinterlenen Al>O3 ilaveli SiC esash
kompozit malzemenin basma mukavemeti grafiine gore, sinterleme siiresinin artirilmasi, basma
dayanimina olumsuz etki yaptig1 gdzlenmistir. Ayrica sinterleme sicakliginin artmasi da basma

mukavemetine olumsuz bir etki yapmistir.
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Sekil 6.20. 1400, 1450 ve 1500°C’de sinterlenmis Al, A3 ve A5 numunelerin sinterleme siiresine
bagli olarak basma mukavemeti degisimleri
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Sekil 6.21°de 1400, 1450 ve 1500°C’de 60 dk sinterlenmis Al, A3 ve A5 numunelerinin
basma mukavemeti degisimleri gosterilmistir. Sinterleme sicakliginin artmasina bagli olarak
basma mukavemetinde ciddi bir azalma gozlemlemistir. A5 kodlu numunelerde bu azalma

etkisinin en fazla oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 6.21. Sinterleme sicakliginin basma mukavemetine etKisi

Tablo 6.5°de farkli sicaklik ve stirelerde sinterlenen Al, A3 ve A5 numunelerinin basma
mukavemet degerleri gosterilmistir. Buna gore en yiiksek basma mukavemeti degerinin 1400
°C’de 30 dk sinterlenmis A5 kodlu numunede 179,53 MPa, en diisiik basma mukavemeti degerinin

ise 1500 °C’de 120 sinterlenmis A1 numunesinde 21,23 MPa degerinde ¢iktig1 gorilmistiir.
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Tablo 6.5. Farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenen Al, A3 ve A5 numunelerinin basma
mukavemetleri

Numune kod numarasi Sicaklik (°C) | Siire (dk) Basma mukavemeti

(MPa)
Al 1400 30 83,78
A3 1400 30 119,69
A5 1400 30 179,53
Al 1450 30 49,37
A3 1450 30 139,14
A5 1450 30 146,62
Al 1500 30 41,82
A3 1500 30 44,59
A5 1500 30 46,38
Al 1400 60 72,13
A3 1400 60 126,41
A5 1400 60 164,87
Al 1450 60 50,87
A3 1450 60 89,17
A5 1450 60 98,15
Al 1500 60 31,19
A3 1500 60 33,19
A5 1500 60 35,47
Al 1400 120 47,88
A3 1400 120 102,41
A5 1400 120 110,40
Al 1450 120 40,39
A3 1450 120 47,67
A5 1450 120 50,12
Al 1500 120 21,23
A3 1500 120 24,55
A5 1500 120 26,43

Sekil 6.22°de bulunan 1400, 1450 ve 1500 °C’de sinterlenen ZrO; ilaveli SiC esaslh
kompozit malzemenin basma mukavemeti grafigine gore, sinterleme siiresinin artirilmasi, basma
dayanimina olumsuz etki yaptig1 gozlenmistir. Ayrica sinterleme sicakliginin artmasi da basma

mukavemetine olumsuz bir etki yapmustir.
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Sekil 6.22. 1400, 1450 ve 1500°C’de sinterlenmis B1, B3 ve B5 numunelerin sinterleme siiresine
bagli olarak basma mukavemeti degisimleri

Sekil 6.23’de 1400, 1450 ve 1500°C’de 60 dk sinterlenmis B1, B3 ve B5 numunelerinin
basma mukavemeti degisimleri gosterilmistir. Sinterleme sicaklig1 artmasina bagli olarak basma

mukavemetinde ciddi bir azalma gozlenmistir.
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Sekil 6.23. Sinterleme sicakligin1 basma mukavemetine etkisi

Tablo 6.6’da farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenen B1, B3 ve B5 numunelerinin basma
mukavemet degerleri gosterilmistir. Buna gore en yliksek basma mukavemeti degerinin 1400
°C’de 30 dk sinterlenmis B5 kodlu numunede 181,78 MPa, en diisiik basma mukavemeti degerinin
ise 1500 °C’de 120 sinterlenmis B1 numunesinde 13,46 MPa degerinde ¢iktig1 goriilmiistiir.

SiC malzemenin basma dayanimi oldukg¢a yiiksek olup 3900 MPa civarinda oldugu
bilinmektedir (Calix Ceramics Solutions , 2021) (Imetra, 2021). Zirkonyanin basma dayanimu,
1700-2000 MPa civarlarinda (Akyildiz, 2014,22), Aliiminanin basma dayanimi, 90 MPa
civarlarindan oldugu literatiir bilgilerinde mevcuttur (Senel, 2020,783-795).

M.F. Zawrah ve M.H. Aly ¢alismasinda, M1 koduyla %40 Al>03, %30 SiC, %30 Al; M2
koduyla %35 Al>,O3 %35 SiC, %30 Al; M3 koduyla %30 Al.O3 %30 SiC, %40 Al; M4 koduyla
%15 Al>O3, % 45 SiC, % 40 Al; M5 koduyla %30 Al2Os3, % 25 SiC, % 45 Al oranlarinda olmak
tizere 5 bilesim hazirlamis ve 1400 °C-1450 °C ve 1600 °C olmak iizere 3 farkli sicaklikta
sinterlemis, soguk kirma dayanimini incelediginde, en yiiksek mukavemet, 1600 °C’de
sinterlenenlerde goriilmiis olup, bilesen olarak ta M2 bileseninde gormiislerdir (Zawrah & Aly,
2006,21-28).

Bakar B’nin, yiiksek lisans tez calismasinda, %5, 10 ve 15 oraninda Al,Os3 ilave edilmis
ilave oranin egme mukavemetini artirdigr ve sicakligin 1400 °C’den 1500°C’e ¢ikarilmasi ile

egme mukavemetinin dogru orantili olarak arttig1 goriilmiistiir (Bakar, 2009,47).
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Tablo 6.6. Farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenen B1, B3 ve B5 numunelerinin basma
mukavemetleri

Numune kod numarasi Sicaklik (°C) Siire (dk) Basma Mukavemeti

(MPa)
Bl 1400 30 135,40
B3 1400 30 162,33
B5 1400 30 181,78
Bl 1450 30 104,73
B3 1450 30 139,81
B5 1450 30 151,86
Bl 1500 30 29,17
B3 1500 30 32,91
B5 1500 30 50,12
Bl 1400 60 140,14
B3 1400 60 170,54
B5 1400 60 178,92
Bl 1450 60 97,33
B3 1450 60 104,33
B5 1450 60 114,06
Bl 1500 60 23,94
B3 1500 60 29,69
B5 1500 60 4414
Bl 1400 120 89,02
B3 1400 120 91,77
B5 1400 120 123,43
Bl 1450 120 38,30
B3 1450 120 46,38
B5 1450 120 93,51
Bl 1500 120 13,46
B3 1500 120 14,96
B5 1500 120 19,67
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7.SONUCLAR VE DEGERLENDIRME
7.1. Sonuclar

Bu calismada, farkli bilesimlerde Al>O3 ve ZrO; katkisi ile elde edilen SiC bazlh
numunelere, farkli sicakliklarda ve ti¢ farkli siirede atmosferik ortamda sinterleme islemi
uygulanarak, Al,Oz ve ZrO; katkilarinin, farkli sinterleme kosullarinda SiC malzeme tizerindeki
etkisi arastirilmistir. Yiiksek saflikta temin edilen SiC tozuna Al2O3 ve ZrO; tozlari ayri ayri olmak
tizere agirlikga %1-3-5 oranlarinda katilarak kompozisyonlar hazirlanmistir. Elde edilen karisimlar
manuel mekanik pres ve ardindan soguk izostatik pres ile sekillendirildikten sonra her bilesim ayr1
ayr1 olmak tizere, 1400 °C- 1450 °C- 1500 °C sicakliklarinda, sirastyla yarim saat, 1 saat ve 2 saat
stireyle atmosferik ortamda 5 °C/dk 1sitma hizinda ve ayni sogutma hiziyla sinterleme islemine

tabi tutulmustur.

SEM Analizi sonuglarina gore, Al.O3 ve ZrOzkatkili A ve B kodlu iiriinlerin ikisinde de
1400- 1450- 1500 °C’deki sinterleme prosesi, yiizey morfolojisini degistirdigi, sicaklik ve katki
malzemesinin orani arttik¢a, sinterleme esnasinda olusan bag sayisini artirmis porozite miktarini
azaltmistir. Katki malzemesi miktarlar1 arttikca ve sinterleme sicaklik ve siireleri arttikca

sinterlemenin iyilestigi sonucuna varilmistir.

XRD Analizi sonuglarma gore Al2O3 ve ZrO; katkili A ve B kodlu iiriinlerin ikisinde de
sicaklik artigi ile Al2O3 ve ZrO; piklerinin siddeti arttigi goriilmektedir. SiC tozlarinin oksitlenip
SiO2‘ye doniismedigi, ayrica, ZrC, AIC, Miillit, Alimina silikat ve ZrO2 olan zirkonun ZrSiO4

fazina (Zirkonya) doniismesi i¢in sicakliklarin yetersiz geldigi yorumlanmustir.

SiC’e Al20s ilavesinin %1’den %5’e artmasiyla karisimlarin tane boyutunda kiigiilme
gozlemlenmistir. Ayni sekilde SiC’e ZrO: ilavesinin %1’den %5’¢ artmasiyla hazirlanan

karisimlarin tane boyutunda azalma goriilmiistiir.

Al203 katkili karigimlarin ortalama tane boyutunun ZrO: katkililarindan daha biiyiik

oldugu goriilmiistiir.

Al, A2 ve A3 numunelerine sirastyla %1, 3 ve 5 oraninda Al>Osz katilmasiyla, Aznin Al e

gore, A3’iin A2’ye gore teorik yogunlugu %0.45 artmustir.

B1, B2 ve B3 numunelerine sirastyla %1, 3 ve 5 oraninda ZrO> katilmasiyla, B2 nin Bl e

gore, %1.527, B3’lin B2’ye gore teorik yogunlugu %1.504 artmistir

AlO3 ilaveli SiC kompozit malzemenin sinterlendigi tim sicakliklarda sinterleme

siiresinin 60 dk’ya c¢ikmasiyla relatif yogunlugun arttig1 sinterleme siiresinin 120 dk kadar
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ilerlemesi ile yogunlukta azalmanin oldugu goriilmektedir. SiC tanecikleri igerisindeki Al2O3
ilavesinin %1’den %5’¢ artmasi ile relatif yogunlukta artis egilimi gozlemlenmistir. 1450 ve 1500
°C sicakliklarda sinterleme siiresinin 120 dk ¢ikmasiyla relatif yogunlukta 6nemli 6l¢iide azalma

meydana geldigi goriilmiustiir.

ZrOz ilaveli SiC kompozit malzemenin sinterlendigi tiim sicakliklarda sinterleme siiresinin
60 dk’ya c¢ikmasiyla relatif yogunlugun arttig1 sinterleme siiresinin 120 dk kadar ilerlemesi ile
yogunlukta azalmanin oldugu goriilmektedir. SiC tanecikleri i¢erisindeki ZrO; ilavesinin %1’den
%5’e artmasi ile relatif yogunlukta artis egilimi gdézlemlenmistir. 1400, 1450 ve 1500 °C
sicakliklarda sinterleme siiresinin 120 dk ¢ikmasiyla relatif yogunlukta énemli 6l¢lide azalma

meydana geldigi gorilmistiir.

Al>Oz ilaveli SiC kompozit malzeme iiretim deneyinde sinterleme siiresinin 30 dk dan 60
dk ya cikmasiyla genel olarak sertlik degerinde artma gozlemlenirken sinterleme siiresinin 120 dk
cikmasiyla sertlik degerinde yeniden azalma goriilmistiir. 60 dk’dan sonra sinterleme siiresi
arttikga, sertlik degerinin diistigli gozlenmis olup Al2O3 katkisi arttik¢a sertlik degerinin artma
meydana gelmistir. Ozellikle 1500 °C’de sinterlemede sinterleme siiresinin artmasinin sertlik

degerini azalttig1 goriismiistiir.

Sinterleme siiresinin 60 dk artmasinin sertligi artirdigi sinterleme stiresinin 120 dk
¢ikmasinin ise sertligi artirma konusunda etkinligini kaybettigi gozlemlenmistir. Sinterleme
sicakliginin artmasinin sertligi azalttigi gortilmistiir. 1400, 1450 ve 1500 °C’de 60 dk’da
sinterlenmis ZrOz ilaveli SiC malzemelerde sinterleme sicakliginin artmasina bagli olarak azda
olsa sertlikte bir miktar azalma tespit edilmistir. En yiiksek sertlik degerinin 1400 °C’de 60 dk
sinterlenmis %5 ZrO> ilaveli numunede 660 HV, en diisiik sertlik degerinin ise 1500 °C’de 120
sinterlenmis %1 ZrO; ilaveli numunede 450 HV degerinde goriilmiistiir.

1400, 1450 ve 1500 °C’de sinterlenen Al2O3 ilaveli SiC esasli kompozit malzemenin basma
mukavemeti grafigine gore, sinterleme siiresinin artirilmasi, basma dayanimina olumsuz etki
yaptig1 gozlenmistir. Ayrica sinterleme sicakliginin artmasi da basma mukavemetine olumsuz bir
etki yapmuistir.

1400, 1450 ve 1500 °C’de sinterlenen ZrOz2 ilaveli SiC esasli kompozit malzemenin basma
mukavemeti grafigine gore, sinterleme siiresinin artirilmasi, basma dayanimina olumsuz etki
yaptig1 gozlenmistir. Ayrica sinterleme sicakliginin artmasi da basma mukavemetine olumsuz bir
etki yapmuistir.

1400, 1450 ve 1500°C’de 60 dk sinterlenmis %1, %3 ve %5 Al>O3 katkili SiC esaslt

kompozit numunelerinin basma mukavemeti degerlerine gore, Sinterleme sicakliginin artmasina
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bagli olarak basma mukavemetinde ciddi bir azalma gozlemlemistir. A5 kodlu numunelerde bu
azalma etkisinin en fazla oldugu goriilmiistiir.

Al>03 katkil1 SiC esasli kompozit numunelerinin en yiiksek basma mukavemeti degerinin
1400 °C’de 30 dk sinterlenmis A5 kodlu numunede 179,53 MPa, en diisiikk basma mukavemeti
degerinin ise 1500 °C’de 120 sinterlenmis Al numunesinde 21,23 MPa degerinde ¢iktigi
gorilmistir.

1400, 1450 ve 1500 °C’de 60 dk sinterlenmis %1, %3 ve %5 ZrO; katkili SiC esash
kompozit numunelerinin basma mukavemeti degisimleri gosterilmistir. Sinterleme sicakligi
artmasina bagli olarak basma mukavemetinde ciddi bir azalma g6zlenmistir.

ZrO; katkilr SiC esash kompozit numunelerinin en yiiksek basma mukavemeti degerinin
1400 °C’de 30 dk sinterlenmis B5 kodlu numunede 181,78 MPa, en diisiik basma mukavemeti
degerinin ise 1500 °C’de 120 sinterlenmis B1 numunesinde 13,46 MPa degerinde ¢iktigi

gorilmiistiir.
7.2. Degerlendirme

SiC Kompozit malzeme iiretimi i¢in 1400, 1450 ve 1500 °C’de galismalar gergeklestirilmis
ve sinterleme sonucunda istenilen fazlarin elde edilemedigi, SiC ve Al.O3 malzemelerinin
yapilarmi korudugu sadece morfolojilerinin degistigi sonucuna varilmistir. Istenilen fazlarin elde
edilebilmesi i¢in argon, azot gibi farkli ortam kosullarinda 1500 °C’den yiiksek sicakliklarda

denemeler yapilabilir.

1500 °C’den yiiksek sicakliklarda oksitlenme arttigindan ve SiC yapis1 bozulup SiO2 ye
dontistiigiinden dolay1 buna bagh olarak mukavemet diismektedir. Bunu g6z 6niinde bulundurarak

atmosferik ortamda sinterlemek istenirse, oksit olmayan katkilar kullanilarak ¢alisma yapilabilir.

SiC Kompozit malzeme iiretiminde Al2O3ve ZrO> katkilarinin ve miktarlarinin sinterleme
davraniglarinin incelenmesi tizerine ¢alisma yapilmistir. Ancak, bu sicakliklar i¢in miillit, ZrC gibi
mukavemet saglayacak fazlar i¢in katki malzemesi miktarlar1 yetersiz geldigi diisiiniilmektedir.

Bunu g6z 6niinde bulundurarak katki malzemesi oranlari artirilip deneyler yapilabilir.

SiC Kompozit malzeme iretimi i¢in 1400- 1450 — 1500 °C’de atmosferik ortamda
calismalar gergeklestirilmistir. Yine bu sicakliklarda oksit olmayan katkilar kullanilarak,

atmosferik ortamda sinterleme prosesi gerceklestirilebilir.
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