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KARBON KARASI TOZLARININ ILAVESI iLE GOZENEKLIi ALUMINA

SERAMIKLERININ URETIMi

Ozet

Gozenekli seramikler, seramik malzemelerin sahip olduklar listiin 6zellikler ile
gozenekli yapinin getirdigi avantajlarin bir arada elde edildigi malzemelerdir. Sertlik,
kimyasal dayanim, yiiksek sicaklik dayanimi, hafiflik, diisiik 1s11 iletkenlik gibi
ozelliklerin kombinasyonu sayesinde gozenekli seramikler filtreleme, adsorpsiyon, hafif
yap1 elemanlar1 ve 1s1 yalitim uygulamalarinda yaygin bicimde kullanilabilmektedirler.
Aliimina esasli gozenekli seramikler bu uygulamalar i¢in en 6nemli malzemelerden bir
tanesi olup, aliminanim i¢ 6zelliklerine ilave olarak yapidaki gézeneklerin miktarinin,
boyutunun ve birbirleri ile baglanma durumunun yakindan kontrol edilmesi nihai
malzemenin 6zelliklerini belirlemektedir. Bosluklu yapinin saglamis oldugu hafiflik ve
1s1 yalitiminin arttirilmast amaglanirken, malzeme mukavemetinin en yiiksek seviyelerde
tutulmas1 gerekmektedir. Bu ¢alismada poroz aliimina seramikleri gézenek olusturucu
ajan olarak karbon karasi tozlar1 kullanilarak tretilmistir. Daha sonra, elde edilen
kompozit yapilar, genellikle yogun malzemelerin iiretiminde tercih edilen spark plazma
sinterleme (SPS) teknigi ile sinterlenmislerdir. Sinterleme islemini takiben karbon karasi
tanelerinin yapidan uzaklastirilmasiyla gozenekli Al,Os seramikleri tretilmistir.
Kullanilan karbon karas1 tozlarmmn yiizey alaninm 40 m?/gr’n {izerine ¢ikmasiyla tozlarin
mikroyap1 igerisindeki dagilimlarinda problemler goriilmiistiir. Ancak bu durumun
mekanik ve 1s1l 6zelliklere olumsuz sekilde yansimadigi belirlenmistir. Ayrica, kismi
sinterleme siireci boyunca SPS yonteminin kullanilmasiyla elde edilen etkin taneler arasi
baglanma, mukavemetin geleneksel yontemle sinterlenen numunelere kiyasla en az iki

kat artigin1 saglamigtir.

Anahtar kelimeler: Aliimina, Poroz Seramikler, Karbon karasi, Spark Plazma
Sinterleme (SPS)



MANUFACTURING OF POROUS ALUMINA CERAMICS BY ADDITION OF

CARBON BLACK POWDERS

Abstract

Porous ceramics are the materials, which combines superior properties of
ceramics and advantages of porous structure, simultaneously. Porous ceramics can be
utilized as ceramic filters, light-weight equipment and thermal insulators due to
combination of properties as high hardness, chemical resistance, and high temperature
resistance, lightness, low thermal conductivity etc. Aluminum oxide based ceramics are
one of the most important materials for such applications and final properties of alumina
based porous ceramics strongly depend on size, connection and amount of porosity as
well as intrinsic properties of aluminum oxide. The main aim is always to improve
lightness and insulation capabilities without compromising mechanical strength. In this
study, porous ceramics were manufactured by the addition of carbon black powders as
pore forming agent. Then, the composites were sintered via spark plasma sintering (SPS),
which is generally utilized to obtain high-dense structures. After removal of carbon black
particles, porous alumina ceramics were obtained. An inhomogeneous distribution of the
carbon black powder throughout the structure was observed when the specific surface
area of carbon black powder exceeded 40 m?/gr. On the other hand, there was no any
adverse effect detected on mechanical and thermal properties of ceramics due to
distribution problem of carbon black powders. Moreover, the strength of SPSed samples
was measured at least as two times higher than that of conventionally sintered samples
thanks to effective neck formation between alumina particles during partial sintering

Process.

Keywords: Alumina, Porous Ceramics, Carbon Black Powder, Spark Plasma Sintering

(SPS)
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1. LITERATUR OZETi
1.1.  Giris

Yapisal uygulamalarda kullanilan seramik malzemeler i¢in gdzenek (porozite),
kirilmaya neden olabilecek hata olusturdugundan ve malzemenin gilivenilirligini
azalttigindan yapidan uzaklastirilmasi gereken bir unsurdur. Diger taraftan gézenegin
avantaj sagladig filtreleme, adsopsiyon, katalizor althigi, hafif yapisal bilesenler ve 1si1l
yalitim malzemeleri gibi pek ¢ok endiistriyel kullanim alani bulunmaktadir [1,2]. Son
zamanlarda poroz seramik malzemelere essiz 6zellikler ve fonksiyonellik kazandiran
porozite boyutu, miktari, sekli ve tanelerin temas 6zelliklerinin tasarimina yonelik 6nemli

caligmalar gergeklestirilmistir [3-9].

Bahsi gecen uygulamalarda gozenekli malzemelerin kullanimi seramik
malzemelerin saglamis olduklar1 istiin Gzellikler ile yapidaki gozenegin bir
kombinasyonu sonucunda s6z konusu olmaktadir. Seramik malzemeler yiiksek 1s1 ve
korozyon direnci, asinma/erozyon direnci, essiz elektriksel 6zellikler, diisiik yogunluk ve
yiiksek spesifik mukavemet saglarken, yapinin gozenekli olmasi yogunlugun, 1sil
iletkenligin ve dielektrik sabinin diismesine, kontrollii gegirgenlik elde edilmesine, yiizey

alaninin yiikselmesine neden olmaktadir [10,11].

Gozenekli malzemeler gozenek boyutuna gore ii¢ ana grupta incelenmektedir.
Bunlar gdzenek boyutlar1 50 nm’nin {izerinde olan makro-gdzenekli malzemeler, gdzenek
boyutlar1 2 nm ile 50 nm arasinda yer alan mezo-gdzenekli malzemeler ve gbézenek
boyutlar1 2 nm’den kiigiik olan mikro-gdzenekli malzemelerdir (Sekil 1.1). Gozenekli
malzemelerin en 6nemli kullanim alanlarindan bir tanesi belirli bir fazin siv1 ya da gaz
ortami igerisinden ayristirilmasidir. Dizel partikiil filtre ad1 verilen seramik filtreler dizel
motorlarda partikiil maddeleri tutmak icin kullanilmaktadir. Yiiksek yanma verimi ve
diistik karbon dioksit emisyonu ihtiyaci dizel partikiil filtrelere olan ihtiyacin artmasina
neden olmaktadir [12-14]. Seramik su aritma sistemleri koli basili gibi zararli bakterilerin
ve atik sulardaki siispansiyon halindeki kalintilarin tutulmasinda organik filtrelere kiyasla
daha ytiksek akis kapasiteleri, darbe dayanimlar1 ve daha genis gozenek boyut dagilimlar1
sayesinde tercih edilir durumdadirlar [15]. Seramik kopiik filtreler dokme demir,
aliminyum gibi metallerde bulunan kalintilarin tutulmasinda kullanilmaktadirlar [16].

Metalik kalintilar dokiim metal igerisinde hatalara neden oldugundan filtre kullanimi



onem tagimaktadir. Yiiksek yiizey alanina sahip gozenekli malzemeler yiiksek sicaklik ve
korozif atmosfer kosullarindaki adsorptif ve katalitik uygulamalarda da
kullanilmaktadirlar. Mikroorganizmalarin  ve enzimlerin hareketsiz oldugu ve
biyokimyasal reaksiyonlarin gozenekli bir ortamda gergeklestigi biyo-reaktor cihazlar ve
sistemlerde yiiksek kimyasal kararliliga sahip gozenekli seramik malzemeler
kullanilmaktadir. Agik gézenek yapisina sahip biyo-seramikler kemik rejenerasyonu gibi
uygulamalarda ilgi c¢ekici haldedirler. Bu uygulamada kemik hiicreleri agik porozite
icerisinde biiylitiilerek biyo-uyumlu kemik gelisimi elde edilmektedir [17]. Elektro-
kimyasal cihazlarda kullanilan pek cok elektrot gozenekli seramiklerden tiretilmektedir.
Iki boyut dagilimli gdzenekli elektro-seramiklerde kiigiik gdzenekler elektrokimyasal
reaksiyonlar i¢in, biiyiik gozenekler ise reaksiyona girenlere bir akis yolu olusturmak icin
gereklidir. Elektro-seramiklerin  6zellikleri kismi olarak gbzenek miktar1 ve
morfolojisiyle iliskili oldugundan bu malzemeler ¢ok cesitli elektronik cihazlarda
kullanim alani bulabilmektedirler. Gozenekli refrakter seramikler diisiik 1s1l iletkenlikleri
ve yiiksek 1s1l sok dayanimlar1 ile firin astarlarinda refrakter tugla olarak
kullanilmaktadirlar [19,20]. Diger taraftan 1s1 doniistiiriicii ve 1sitic1 gibi uygulamalarda

zirkonya ve SiC gibi iletken gézenekli seramikler kullanilmaktadir [21].

Mikro por  Mezo por Makro por

1 nm 10nm 100 nm 1 mm 100mm 100 mm

1 1 1 Filtrasyon 1
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1 Ultra filtrasyon i 1
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T A ] L] .
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1 [ . 1
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1 ]
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Sekil 1.1. Porozite boyutuna gore gozenekli seramik smiflandirmasi, uygulama alanlar: ve tiretim

yontemleri [16]



1.2.  Gozenekli Seramik Uretimi

Makro-poroz seramiklerin iiretim siirecleri Sekil 1.2°de goriildiigii gibi (i) kismi
sinterleme, (ii) gdzenek yapict ajan kullanimu (iii) sablon malzeme ile tiretim ve (iv)

dogrudan kopiiklestirme olmak iizere 4 ana baslik altinda incelenmektedir.
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Sekil 1.2. Makro-poroz yapida seramik iiretim yontemleri [16,6]

1.2.1. Kismi sinterleme

Preslenmis toz numunelerin kismi sinterlenmesi gozenekli seramik malzemelerin

iretilmesinde en bilinen ve en ¢ok uygulanan yOntemlerin basinda gelmektedir.



Preslenmis numune igerisindeki partikiiller uygulanan 1si1l iglem sirasinda gerceklesen
yiizey diflizyonu veya buharlagma-yogusma siireclerinin etkisiyle birbirlerine baglanirlar.
Tam yogunlagma elde edilmeden siire¢ yarida kesilirse numune gézenekli yapida kalir.
Gozenek boyutu ve miktar1 baglangi¢c tozunun boyutlar1 ve kismi sinterleme derecesi ile
kontrol edilmektedir [16]. Genellikle istenen gozenek boyutunun elde edilmesi igin
kullanilan toz boyutunun nihai gozenek boyutundan 2-5 kat daha biiylik olmasi
gerekmektedir. GoOzenek miktar1 sekillendirmede uygulanan basincin, sinterleme
stiresinin ve sicakligmin artmasiyla azalma gostermektedir. Bunun yani sira, ilavelerin
tiirli ve miktari, yas yogunluk, sinterleme kosullar1 (sicaklik, atmosfer, basing vb.) gibi
stire¢ parametreleri gézenekli seramiklerin mikroyapisal 6zelliklerini 6nemli derecede
etkilemektedir [22]. Malzemenin mekanik Ozellikleri taneler arasindaki boyun
olusumuna, gézenek miktarina ve boyutuna baghdir. Nanjangud ve ark. [23] ve Hardy ve
Green [24] yogunlasma olmadan Once birbirlerine temas eden taneler arasinda
gerceklesen ylizey diflizyonu sayesinde tam yogun yapmin elastik modiil degerinin
%10’una ulasilabilecegini ifade etmislerdir. Kismi sinterleme teknigi ile elde edilen
gbzenekli malzemelerin gozenek miktarlar1 genellikle %50’nin altidadir. Endiistriyel
anlamda bu yontemle iiretilen malzemeler ergimis metal filtreleri, havalandirma filtreleri

ve su aritma membranlari olarak kullanilabilmektedirler.

Tanelerin birbirlerine temas yiizeylerinin artmasi sonucu mukavemet artisi elde
edilebilmesi i¢in farkli siire¢ yaklasimlar1 gelistirilmistir. Oh ve ark. [25], Jayaseelan ve
ark. [26] ve Yang ve ark. [27] gbzenekli yapidaki Al,Oz ve AlO3 esasli kompozit
malzemeleri elektrik akimi destekli sinterleme teknigi ile iiretmisler ve kalin ve giiclii
boyun olusumlar1 sayesinde malzemelerin mukavemetinin Onemli Olclide artig
gosterdigini ifade etmiglerdir. Sinterleme sirasinda olusan akim bosalmasinin
sinterlemenin baslangic evresinde tanelerin arasinda gergekleserek baglanmayi tetikledigi
ifade edilmistir. Daha saglam boyun olusumu ile geleneksel yontemlerle sinterlenen
numunelere kiyasla ¢cok daha yiiksek mukavemet degerlerinin elde edildigi bildirilmistir.
Ornegin, elektrik destekli sinterlenen %30 ve %42 gbzenege sahip gdzenekli
malzemelerin egme mukavemetlerinin sirasiyla 250 ve 177 MPa, geleneksel yontemle
%30 gozenekli olarak iiretilen malzemenin ise yaklasik 100 MPa mukavemet degerine
sahip oldugu belirtilmistir. Deng ve ark. [28,29] kismi sinterleme ve toz

dekompozisyonunun kombinasyonu ile kuvvetli tane baglanmasi elde etmeye



caligmislardir. Calismada baslangi¢ kompozisyonu olarak a-Al,O3 ve Al(OH)s kullanarak
gozenekli aliimina iiretimi hedeflenmistir. AI(OH)3’tin dekompozisyonu sirasinda olusan
%6011k hacimsel biiziilme ve sonucunda elde edilen birbirlerine iyi bigimde baglanmig
ince AlbOs taneleri sayesinde mukavemet onemli derecede artis gostermistir. Yang ve
ark. [30] SisN4 ve SiC esasli seramikleri sicak presleme yontemi ile kismi sinterlemisler
ve mikroyap1 ve gozenek boyutunun bu yontem ile daha kolay kontrol edilebildigini ifade

etmislerdir.

Kismi sinterleme sirasinda gerceklesen ve reaksiyon iriinlerinin boyun
bolgelerinde biiylime gostererek yiksek mukavemete sahip boyun bolgelerinin
olusumuna imkan taniyan reaksiyon baglama teknigi poroz seramiklerin elde edilmesinde
kullanilan yaygimn bir tekniktir. Suzuki ve ark. [31,32] dolomit ve sentez sonucu elde
edilen zirkonya tozlarinin reaktif sinterlenmesiyle CaZrOz/MgO gozenekli seramikler
iiretmiglerdir. Dolomitin 500°C sicaklikta CaCO3, MgO ve CO> bilesenlerine ayrigsmasini
takiben olusan CaCOs, 700°C sicaklikta ZrO: ile reaksiyona girerek CaZrOs fazini
olusturmaktadir. LiF varliginda s6z konusu reaksiyon hizi artarak Sekil 1.3’te gorildigi
tizere kuvvetli boyun olusumu elde edilmektedir. Calismada %47 gozenek miktarinda

yaklagik olarak 40 MPa egme mukavemet degerine ulasildig ifade edilmistir.

Sekil 1.3. Reaksiyon baglama ile elde edilen CaZrO3s/MgO seramiginin temsili mikroyapisi [31]

She ve ark [33] yiiksek mukavemete sahip gozenekli SiC iiretiminde oksidasyon
baglama teknigini kullanmiglardir. Bu teknikte toz etkilesimsiz atmosfer yerine hava
ortaminda sinterlenmektedir. Oksidasyon sonucunda olusan SiO2 cam fazmin varhigina
bagl olarak kuvvetli baglanma goriilmiistiir. Calismada %31 porozite miktarinda 185

MPa degerinde bir egme mukavemeti degeri elde edildigi bildirilmistir. Kismi sinterleme



teknigi yiikksek boy/en oranma sahip ignemsi tanelerden olusan SizNs seramiklerinin
iretiminde de tercih edilmektedir. Yiiksek mukavemete sahip kovalent baglarindan
dolay1 SisN4 seramiklerinin oksit seramiklere kiyasla sinterlenmeleri olduk¢a zordur. Bu
nedenle ilave oksit kullanimi zorunludur. Yogunlagsmay1 azaltmak amaciyla Yb2O3 gibi
yiikksek ergime noktasina sahip oksitler tercih edilmektedir. Ayni zamanda Yb203
ilavesinin SisN4 tanelerinin gubuksu yapida biiyiimesine olumlu etkileri oldugu
bildirilmektedir [34]. Sekil 1.4. agirlikga %5 Yb203 igeren a-Si3N4 tozlarinin farkli
sicakliklarda sinterlenmesi sonrasinda elde edilen mikroyapisal 6zellikleri ve mekanik
ozellikleri gostermektedir [34]. Calismada oOlgiilen mukavemet ve kirilma toklugu
degerleri sirasiyla 3 mesnetli mukavemet 6lgiim yontemi ve chevron-gentik yontemi ile
belirlenmistir. 1600°C’de sinterlenmis numunede tanelerin es eksenli olduklari
goriilmektedir. Sicakligin artmasiyla birlikte anizotropik tane bityiimesinin etkinliginin
arttigr goriilmektedir. 1700°C sicaklikta sinterlenen numuneler i¢in mukavemet ve
kirilma toklugu degerleri 6nemli 6lclide artmustir. Diger taraftan, sicakligim 1800 ve
1850°C’ye ulagmasiyla ¢ubuksu tanelerin biiylidiigli ve buna bagh olarak mukavemet

degerinin azalip kirilma toklugu degerinin arttig1 sonucuna varilmaistir.
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Sekil 1.4. Farkli sicakliklarda sinterlenen SisN4+%5 Yb,O3 kompozisyonlarma ait mikroyapi

gortntiileri ve mekanik 6zellikler [34].

1.2.2. Gozenek yapici ajan kullanim

Gozenekli seramikler gozenek yapici ajanlarin seramik tozlarin igerisinde
karigtirilip sinterleme 6ncesinde ya da sirasinda buharlastirilmasi veya yakilmasiyla elde
edilebilirler. Siklikla kullanilan gézenek yapict ajanlar arasinda polimer esaslh kiiresel
malzemeler, organik fiberler, patates nisastasi, grafit, komiir karasi, salisilik asit,
karbonil, komiir ve s1vi parafen yer almaktadir. Gozenek yapici ajanlar genellikle sentetik
organik malzemeler, dogal organik malzemeler, metalik ve inorganik malzemeler ve

stvilar olmak tizere 4 grupta smiflandirilmaktadir. Gozenek miktari, kullanilan ajanin



miktarina gozenek sekli ise kullanilan ajanin sekline ve boyutlarma baglilik
gostermektedir. Gozenek yapici ajan kullanimi genellikle yiliksek agik gdzenegin istendigi

malzemeler i¢in uygun bir yaklagimdir [16].

Poroz malzeme iiretiminden hemen 6nceki yap1 olan iki fazli kompozit yap1 iki
bilesenin toz halinde birbirleriyle karistirilmasi, iki bileseni igeren siispansiyonun
hazirlanip ¢camur dokiim ve serit dokiim gibi yontemlerle sekillendirilmesi ya da bosluk
yapict fazin seramik igerisine emdirilmesi ile iiretilebilmektedir [35]. Ajanlarin seramik
tozlariyla yiiksek homojenlik seviyelerinde karismasi gézenek dagilimi agisindan biiytlik
onem tasimaktadir. Organik esashi kati ajanlar piroliz reaksiyonlar: ile sistemden
uzaklastirilmakta, bunun igin de uzun siirelerde 1s1l islemlere ihtiya¢ duyulmaktadir.
Bununla birlikte 1s1l islem sirasinda uc¢ucu ve zararli ara iirlinler olusabilmektedir.
Lyckfeldt ve Ferreira [36] 3-4 cm kalmligindaki poroz numunenin 1sil c¢atlaklar
olugsmaksizin elde edilebilmesi i¢in uzaklagsma hizinin 20 mg/dk. ile smirli tutulmasi
gerektigini ifade etmislerdir. Parcanin boyutunun biiyiimesi ile birlikte uygulanmasi

gereken 1s1l iglem siiresinin 3 haftadan daha uzun siirebilecegi belirtilmistir.

Piroliz reaksiyonlarinin getirmis oldugu bu dezavantajlar su veya yag gibi sivi por
yapicilarin ya da kolaylikla siiblimlesebilen kat1 ajanlarin kullanimu ile asilabilmektedir.
Bu ajanlarin uzaklastirilabilmesi i¢in gereken 1si1l islem piroliz reaksiyonlarina benzer
sekilde zaman isteyen bir siire¢ olsa da, 1s1l islem sirasinda asir1 gerilme olusumunun
engellenmesi ve toksik gaz saliniminin s6z konusu olmamasi bu tiir ajanlarin kullanimini

avantajli hale getirmektedir [37].

Polimetilmetaakrilat (PMMA) ajan olarak kullanilan polimer esasli malzemelerin
basinda gelmektedir. Colombo ve ark. [5,38-40] silikon regine tozu ile PMMA mikro-
kiirelerini karistrmislar ve 1s1l islem sonrasinda SiOC kopiikk malzemesini elde
etmislerdir (Sekil 1.5). Santa Cruz ve ark. [41] PMMA kolloidal proses teknigi kullanarak
makro-gozenekli Y203 stabilize ZrO; iiretmislerdir. Descamp ve ark .[42,43] makro-
gozenekli [B-trikalsiyumfosfat (TCP) seramigini PMMA kullanarak iiretmislerdir.
Birbirlerine bagli PMMA tanelerinin kimyasal reaksiyonu sonucunda olusan organik
iskelet yapiya TCP camuru emdirilmis ve PMMA diisiik sicaklikta gerceklestirilen bir 1s1l
islem ile sistemden uzaklastirilmistir. Bu sayede %70-80 oranlarinda gézenek iceren bir

yap1 elde edilmistir. Ding ve ark. [44] miillit bagli gozenekli SiC seramiginde gézenek



yapict olarak grafit kullanmiglardir. Sistemdeki grafit yakilarak uzaklastirildiktan sonra
yiizeyde SiC tanelerinin oksidasyonuna bagli olarak olusan SiO> faz1 ile Al,Osreaksiyonu

saglanarak SiC tanelerinin baglanmasinda kullanilan miillit olusturulmustur.

Sekil 1.5. PMMA mikro-kiireleri ile Si tozunun karistirilmasi ile elde edilen SiOC poroz

seramiginin mikroyap1 goriintiisii [38]

1.2.3. Sablon malzeme ile iiretim

Yontem makro-gdzenekli seramiklerin liretimi i¢in gelistirilen ilk yontem olup,
seramik ¢amur veya ¢ozeltinin esnek ve bosluklu bir yapiya emdirilmesi, fazla olan
camurun sikistirilarak veya santriflij ile uzaklastirilmasi, kurutma, sablon malzemenin 1s1l
islem ile yok edilmesi ve ardindan sinterleme siireglerini kapsamaktadir [45]. Kullanilan
bosluklu yapiya sablon (taklit) malzeme adi verilir. Sablon malzeme olarak poliiiretan,
lateks gibi yapay malzemeler kullanildig1 gibi mercan, ahsap gibi dogal malzemelerden

de yararlanilmaktadir [6,46-53].

Sentetik sablonlar igerisinde poliliretan polimerik siingerler en yaygm kullanilan
malzemelerdir. Bu yontemde siingere seramik ¢camuru emdirilir. Siinger duvarlarmin
seramik camuru ile esit sekilde kaplanmasi i¢in seramigin viskozitesi ve bilyiikk 6nem
tagimaktadir. Uygulanan 1s1l islem sonrasinda organik siingerin yapidan uzaklastirilmasi
ile bosluklu yap1 elde edilir. Sinterleme islemi sonrasinda birka¢ yiiz mikrometreden

birkag milimetre boyutlarina kadar degisen gézenekli yap1 elde edilir [16].
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1.2.4. Dogrudan kopiiklestirme ile iiretim

Dogrudan kopiiklestirme yonteminde; bir siispansiyon veya sivi i¢inde hava
kabarcig1 olusturulur ve sinterleme siirecine kadar olusturulan kabarcigin kararli halde
tutulmasiyla gozenekler elde edilir. Hava kabarcigi, mekanik kopiirtme veya seramik
slispansiyona gaz verilmesiyle tiretilir. Kabarciklar termodinamik olarak kararsizdir, bu
nedenle bir araya gelme egilimine sahiptir. Bunun sonucunda hedeflenen boyuttan daha
biliylik boyutta gozenekler olusabilir. Kabarciklar1 kararli halde tutmak i¢in yilizey
aktiflestirici ilavelerden veya tanelerden yararlanilmaktadir. PEG (polietilen glikol) gibi
yapay ilavelerin yani sira albiimin gibi dogal malzemeler de yiizey aktiflestirici olarak
kullanilabilmektedir. Yiizey aktiflestirici ilaveler kararliligit smirhh  bir  siire

saglayabilmektedir [45].

Kopiiklestirme yontemi diger yontemlerle kiyaslandiginda daha basit, ucuz ve
cevreye en az zarar veren yontemdir. Ayrica, taklit malzeme yonteminin aksine daha
yogun ve hatasiz hiicre duvarlarma ulasilmasini sagladigi i¢in bu yontemle daha yiiksek

mukavemete sahip seramik tiriinler iiretilebilmektedir [45].

1.3. Spark Plazma Sinterleme (SPS) Yéntemi ve Poroz Malzeme Uretiminde

Kullanim

Yapisal ve fonksiyonel uygulamalarda kullanim potansiyeli nedeniyle poroz
malzemelerin iiretim yontemleri silirekli bir gelisme igerisindedir. Ergimis metallerin
icerisinde olusturulan gaz kabarciklar1 ile elde edilen gbzenekli malzemeler gézenek
miktarmin, boyutunun ve duvar kalinliklarinimn kontroliine olanak tanimamaktadir [54].
Gozenek yapict ajan malzemelerin kullanilmasi siirecinde hem ana malzeme hem de
gozenek yapict malzemenin toz formlar1 karistirilmaktadir. Son sinterleme agamasimdan
once gozenek birakan toz sistemden uzaklastirilabilecegi gibi kuru presleme sonrasinda
veya diisiik sicaklik sinterleme sonrasinda da yapidan uzaklastirilabilmektedir. Gozenek
birakan malzemenin uzaklastirilmasindan sonra daha yiliksek bir sicaklikta ilave
sinterleme islemi gerekebilmektedir. Daha etkin tane arasi baglanma ve gozenek
duvarlarinin yapisinin kontrol edilebilmesi amaciyla elektrik destekli sinterleme 6nemli

bir alternatif durumuna gelmistir. Poroz malzemelerin elde edilmesinde elektrik akimi
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farkli modlarda kullanilabilmektedir. Yiiksek voltaj uygulamasi poroz metallerin
tretiminde tercih edilebilmektedir [55-58]. Yurlova ve ark. [57] tantalum tozlarindan
poroz malzeme elde edilmesi icin yiiksek voltaj kullanmiglardir. Uretim siirecinde
elektrik atim1 uygulamadan once tozlar 6n preslenmis, 1sitma sirasinda ise herhangi bir
basing uygulanmamistir. SPS laboratuvar ve endiistriyel 6l¢ekte malzemelerin mikroyap1
ve faz kontroliiniin yakindan saglandigi 6nemli bir teknik olarak son yillarda poroz
malzemeler i¢in kullanilmaktadir [59-62]. SPS elektrik atimmin ve mekanik basincin
birlikte kullanildig1 yiiksek yogunluga ve ince mikroyapiya sahip malzemelerin elde
edilmesi amaciyla gelistirilmistir. Son zamanlarda, 1sitma hizi, sicaklik, kiigiilme gibi
parametrelerin yakindan kontrol edilebilmesi ile SPS tekniginin diger sinterleme
tekniklerine kiyasla poroz malzemelerin tiretiminde yliksek potansiyele sahip oldugu fark
edilmistir. Diger sinterleme tekniklerine benzer sekilde SPS teknigi Sekil 1.6’da
gosterildigi gibi kismi sinterleme, bosluklu tozlarin sinterlenmesi, ayrisan por yapicilar
ile sinterleme veya sinterleme sonrasinda ayrica uzaklastirilan por birakan sablon yapi ile

sinterlemeye olanak tanimaktadir [63].

SPS ile Poroz Malzemelerin Uretimi
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Sekil 1.6. SPS yontemi ile poroz malzemelerin iiretim teknikleri [63]
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Poroz malzemelerin iiretiminde kullanilan kalip yapilar1  Sekil 1.7°de
gosterilmistir. Poroz malzemeler genellikle SPS siirecinde diisiik sicaklik ve basmcin
tercih edilmesiyle iiretilmektedirler (Sekil 1.7 (a)). Bunun yani sira, basmci numuneye
iletmek yerine kullanilan kaliplara ileten tasarimlar kullanilabilmektedir (Sekil 1.7 (b) ve
(c)). Numune fizerine herhangi bir basing uygulanmaksizin siireg¢ gergeklestirilebilse de

akimin numune igerisinden ilerlemesi i¢in belirli bir basinca ihtiya¢ duyulmaktadir [63].

b P¢ c Pi’

DC pulse generator H [ DC pulse generator :H: DC pulse generator

Sekil 1.7. (a) Basingli, (b) ve (c) basing kullanilmaksizin uygulanan SPS siireci [63]

Py

Elektrik destekli sinterleme siirecinde taneler arasi sinterleme fizigi anlasilmasi
gereken 6nemli bir konudur. Bunun nedeni taneler arasindaki temas noktalarinda hem
geometrik olarak hem de degisen tane yilizeyi kimyasi nedeniyle (oksitlenme gibi)
direncin yiiksek olmasidir. Buna ilave olarak, taneler arasi temasin saglanmasi toz
hammaddelerden yiiksek mukavemete sahip poroz malzemelerin elde edilmesi i¢in son
derece onemlidir. Taneler arasindaki temas malzemelerin 1s1l ve elektriksel iletkenlik gibi
fonksiyonel 6zelliklerini de belirlemektedir. Sonug olarak SPS tekniginde boyun olusum
mekanizmalarmin kontrol edilmesi yapinin ve 6zelliklerin kontrol edilebilmesi anlamima
gelmektedir [63]. SPS siirecinde toz tanelerin arasindaki lokal dirence bagl olarak olusan
isitma etkisiyle boyun olusumu gergeklesmektedir. Taneler arasindaki elektrik akim
bosalmasi ve plazma olusumuna bagli olarak temas noktalar1 arasinda lokal sicaklik artigi
gbzlenmektedir. Bunun sonucunda da boyun olusumu gerceklesmektedir. Yiiksek temas
yiizeyine bagli olarak SPS yonteminde geleneksel sinterleme veya sicak presleme
yontemleri ile kiyaslandiginda numunelerde daha yiiksek mukavemet degerleri elde

edilmesine olanak tanimaktadir [64].
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1.4. Poroz Aliimina Seramiklerinin Uretimi

Poroz aliimina seramikleri nano bosluk agina sahip yapistyla yliksek mukavemet,
asinma direnci ve korozif ¢evre kosullarina dayanim gibi 6zellikleriyle membran, filtre,
kataliz altligi, biyomalzeme gibi ¢ok sayida uygulama i¢in essiz bir malzemedir [64].
Chacravarty ve ark. [64] nano boyuttaki AI(OH)s tozunu herhangi bir ilave
kullanmaksizin 1000-1200°C sicaklik araliginda ve 10-50 MPa basing altinda SPS teknigi
kullanarak kismi olarak sinterlemisler ve elde edilen malzemelerin mikroyapisal ve
mekanik Ozelliklerini belirlemislerdir. Sekil 1.8’de calisma kapsaminda sabit basing
altinda (10 MPa), farkli sicakliklarda sinterlenen numunelere ait por boyut dagilim
grafikleri verilmektedir. Grafiklerde de goriildiigli lizere yapidaki porlarin es boyutlu
olduklar1 ve artan sicaklikla birlikte boyutlarinin artig gosterdigi belirlenmistir. 1000 ve
1050°C’deki dagilimin olduk¢a dar olup, 3-50 nm boyut araliginda degistigi, 1100°C
sicaklikta ise dagilimin genisledigi ifade edilmistir. Bu durum porlarin kararl oldugunu
ve sinterleme swrasinda biiyilidiigiinii gostermektedir. Sinterleme sirasinda porlarin
kiigiilmesi ile ters diisen bu bulgunun nedeni ise AI(OH)3’ilin sinterleme sirasinda hacim

genislemesine ugramasi olarak ifade edilmistir [64].
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Sekil 1.8. 10 MPa basing altinda (a) 1000, (b) 1050, (c) 1100 ve (d) 1150°C sicaklikta sinterlenen

AIl(OH)s seramiklerine ait por boyut dagilimlar1 [64]
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Jayaseelan ve ark. [26] MgO (AZM) ve MgO+TiO2 (AZTM) katkili Al203-ZrO>
kompozisyonlarmin Al2O3 ile kiyaslamali sinterlenme davraniglarini incelemisler ve
malzemelerin mikroyapisal ve mekanik 6zelliklerini belirlemislerdir. Sekil 1.9°da bu
caligma kapsaminda sinterlenen malzemelere ait ¢izgisel kiigiilme grafikleri kiyaslamali
olarak verilmektedir. Katkili kompozisyonlarin katkisiz aliminaya kiyasla daha geg
sinterlenmeleri, zirkonyanin tane biiyiimesi ve yogunlasmayi engelleyici etkisine
baglanmis, sisteme ilave edilen TiO; ile de tane smir1 hareketinin safsizliklar tarafindan
kontrol edildigi sonucuna ulasilmistir. Sekil 1.10°da ise s6z konusu ¢alisma kapsaminda
farkli sinterleme sicakliklarinda sinterlenen AZM numunesine ait kirik yiizey SEM
goriintiileri verilmektedir. 1200°C sicakhiga kadar Onemli bir tane biiylimesinin
gerceklesmedigi, ancak taneleri arasindaki temas yiizeyinin 6nemli derecede arttigi
belirlenmis, buna bagl olarak da mukavemetin artis gosterdigi ayni1 calismada ifade
edilmistir [26].

Sinterleme Sicakligi (°C)
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‘6" 1.00 T T v r . . . ; —20
.| -
= \| Isothermal sintering
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£ o090 >
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Hee ] 3
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Sekil 1.9. 1200°C’de SPS ile sinterlenen saf (Al) ve katkili aliimina (AZTM ve AZM)

seramiklerinin kii¢iilme davramslari [26]



15

Sekil 1.10 (a) 1100, (b) 1200, (c) 1300 ve (d) 1200°C’de (daha yiiksek bityiitmede) SPS ile
sinterlenen AZM malzemesine ait kirik yiizey SEM goriintiileri [12]

Kismi sinterlemeye ilave olarak poroz aliimina seramiklerinin tiretimi i¢in, karbon
esasl ilaveler basta olmak iizere, yapida bosluk olusturucu ilavelerin kullanimi oldukca
genel bir yaklasimdir. Cho ve ark. [65] aliimina tozu ile hacimce %50’ye kadar grafit
tozunu karigtirarak SPS yontemi ile poroz aliimina esasli seramik malzemeler
iretmislerdir. Sinterleme sonrasinda yapida kalan grafit ise 850°C sicaklikta 5 saat siire
ile gerceklestirilen 1s1l islemle sistemden uzaklastirilmigtir. Numunelerin sahip olduklar1
basma mukavemetleri ise basingsiz ve sicak pres yontemleri ile sinterlenmis numunelerle

kiyaslanmis ve sirasiyla 35 ve 2,5 kat daha yiiksek mukavemet degerleri kaydedilmistir.

Yang ve ark. [66] ti¢ farkli tiirde porozite yapict ilaveler ile ii¢ farkli boyuta sahip
alimina tozlarini karistirarak aliimina esasli poroz seramikler iiretmislerdir. Kullanilan
aliimina tozlarmm boyutlar1 37 um, 8,2 um ve 1,6 pum olup, porozite yapict malzemeler
nigasta, grafit ve bambu komiirii olarak secilmistir. Sekil 1.11°de %5 oraninda farkli ilave
malzemeleri igeren seramik althiklara ait porozite ve egme mukavemeti degerleri
verilmektedir. Porozite yapica ilaveleri kullanimi ile porozite miktarmm artig gosterdigi

ancak egme mukavemeti degerlerinin ise azaldigi goriilmektedir. Ancak porozite
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miktarindaki artisa ragmen mukavemet degerindeki azalmanimn smirlt oldugu ifade
edilmistir. Ilave tiirleri birbiri ile kiyaslandiginda nisasta ilavesi ile porozite miktarmndaki
arti en yiiksek Ol¢iilmiis, buna ragmen mukavemet degerindeki diisiis bu artigin oldukca
altinda kalmistir. Bu sonug, daha biiylik olan nisasta tanelerinin yapidaki aliimina

tanelerinin yerini almalart ile iliskilendirilmistir [66].

Bl Porozite (%)
B Eime mukavemeti (MPa)

58.12

ilavesiz  Bambu kémiirii Grafit Nisasta

Sekil 1.11. %5 oraminda farkli ilave malzemeleri igeren aliimina seramiklerinin yogunluk ve egme

mukavemeti degerleri [66]

Liu ve ark. [67] farkl1 aliimina tozlar1, karbon karas1 ve numunelere sekillendirme
asamasinda baglayicilik kazandirmasi i¢in Al tozu ve PVA ile hazrladiklar
kompozisyonlar1 farkli geometrik yapilarda preslemisler ve 1550°C sicaklikta 3 saat siire
ile sinterlemislerdir. Sekil 1.12’de farkli oranlarda karbon karasi iceren numunelere ait
SEM goriintiileri verilmektedir. Goriintiilerden de anlasildig: lizere artan karbon karasi
miktarma gore yapidaki porozite miktari ve boyutunun artis gosterdigi belirtilmistir. Ayn1
calismada numunelerin 1sil iletkenlik degerleri dl¢iilmiis (Sekil 1.13) ve beklenildigi
Ol¢lide artan porozite miktarma bagl olarak 1s1l iletkenlikte diisiis gézlenmistir. Ancak
burada karbon karasi miktarindaki artis diizenli olmasina ragmen 1s1l iletkenlikteki
degisim miktar1 farkl 6l¢iilmistiir. En yiiksek karbon karasi iceren numune i¢in ise 1s1l
iletkenlikte bir artig kaydedilmistir. Bunun sebebi ise por boyut dagiliminda ve buna baglh

olarak 1sinin iletim mekanizmasinda kaydedilen degisim olarak ifade edilmistir.



17

Sekil 1.12. (a)%0, (b) %10, (c) %15, (d) %20, (e) %25 ve (f) %30 oranlarinda karbon karasi

iceren numunelere ait SEM goriintiileri [67]

1.2
| o coe c1x
¢ C3 % C4 © C5
%* 1.0 a 6 i
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= ]
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L ]
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= 0.4 4 -
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Sicaklik (°C)

Sekil 1.13. CO (%0), C1 (%5) C2 (%10), C3 (%15), (C4) %20, C5 (%25) ve C6 (%30)

numunelerine ait 1s1l iletkenligin sicaklikla degisim grafigi [67]

Yukarida verilen literatiir 6zetinde poroz aliimina seramikleri hem sinterlemenin
yakindan kontrol edilmesi, hem de por birakici ilaveler sayesinde elde edilebilmektedir.

Nisasta gibi organik ilavelerin kullanim1 yaygin olmakla birlikte, grafit, komiir karas1 ve
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karbon karasi gibi karbon esasli malzemelerin porozite olusturmak amaciyla basariyla
kullanildig goriilmektedir. Bunun disinda, SPS genel olarak herhangi bir ilave icermeyen
ve sinterlenmesi zor olan seramik malzemelerin yiiksek yogunluklarda iiretiminde tercih
edilen bir yontem durumunda olsa da, gelencksek yontemlere kiyasla daha yiiksek
mukavemet degerine sahip poroz seramiklerin {iretimi i¢in oldukca elverisli bir yontem
durumundadir. Karbon karasi ilavesi ile listiin mekanik 6zelliklere sahip poroz aliimina
seramiklerinin liretiminin amaglandig1 proje kapsaminda aliimina tozuna dort farkli boyut
ve 4 farkli miktarda karbon karasi tozlar ilave edilmis, 16 adet kompozisyon tiiretilerek
bu kompozisyonlarin SPS yontemi ile iiretim ¢alismalarmma yer verilmistir. Bununla
birlikte, SPS yonteminin etkinliginin kiyaslanabilmesi i¢in seg¢ilen kompozisyonlar
geleneksel sinterleme yontemi kullanilarak iiretilmis ve mekanik ve 1s1l Ozellikler

acisindan SPS yontemi ile tiretilen numuneler ile kiyaslanmustir.
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2. DENEYSEL CALISMALAR

Calisma kapsaminda Al,O3 tozu igerisine farkli ylizey alani degerlerine sahip
karbon karasi tozlarinin hacimce %35-30 oranlarinda ilave edilmesi yoluyla yiiksek
porozite miktarina ve uygun 1sil ve mekanik 6zelliklere sahip poroz aliimina iiretimi
hedeflenmektedir. Bu hedef dogrultusunda gergeklestirilen tiretim ve Kkarakterizasyon
basamaklar1 Sekil 2.1°de verilen siire¢ akim semasinda Ozetlenmektedir. Proje
kapsaminda gerceklestirilen faaliyetler, kompozisyonlarin hazirlanmasi, karbon karasi
iceren kompozsiyonlarin sinterlenme sicakliklarinin belirlenmesi ve karbon karasi ve
aliminadan olusan iki bilesenli kompozit yapmin faz ve mikroyapisal 6zelliklerinin
incelenmesi, karbon karasi tanelerinin 1s1l iglem ile yapidan uzaklastirilmasi ile elde
edilen gozenekli aliimina seramiklerinin fiziksel, mekanik, 1s1l ve mikroyapisal

ozelliklerinin karakterizasyonu olarak siralanmaktadir.

Al,Os+Karbon Karasi
(hac.%5-30)

~~

Ogutme
(1 saat-300rpm)

~

Kurutma
(Doner kurutucu)

~

Sinterleme
(SPS-35 Mpa, 3dk)

~

Karbon karasi
uzaklastirma (850°C-3

Yogunluk
Olguimu

saat)
\} v ¥ v
Yogunluk SEM Basma Isil
Olcumu testi gecirgenlik

Sekil 2.1. Poroz aliimina seramiklerinin iiretim ve karakterizasyon akim semast
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2.1. Kompozisyonlarin Hazirlanmasi

Calismada yiizey alanlar1 sirastyla 20, 40, 107 ve 254 m%/g olan karbon karas1
tozlar1 hacimce %5, 10, 20 ve 30 oranlarinda Al;O3 tozu ile karistirilarak 16 adet
kompozisyon hazirlanmistir. Ilave edilecek A1203 ve karbon karasi toz miktarlar1 asagida

verilen karigim kuralina gore hesaplanmistir:
Myqr. = hac. %Al,03 X pariming + hac.%karbon k.xX p.  (2.1)

Kompozisyon hesabinda karbon karas1 tozlarmm yogunlugu 2,1 g/cm?, aliimina tozunun
yogunlugu ise 3,96 g/cm® olarak almmustir. Kompozisyonlar izopropil alkol ortaminda
laboratuvar Olgekli olarak toplam 50 gr’lik yiginlar halinde tretilmistir. Bu sistemde
uygun miktarlarda hassas bir sekilde tartimi alian bilesenler 6giitiicii ortam olan SisNa
bilyeler (= 5 mm), uygun hacimde izopropanol ile birlikte eksenel degirmene
yiiklenmigtir. Karbon karasi tozlarmin hidrofobik (su icerisinde dagilmayan) yapisi
nedeniyle dagitic1 ortam olarak apolar molekiil yapisina sahip olan alkol ortami ¢amur
hazirlama isleminde tercih edilmis olup, karbon karasi tozlarmin daha etkin
dagilimlarinin saglanmasi adma herhangi bagka bir ilave kullanilmamistir. Degirmende
gerceklestirilen karistrma islemini takiben ¢amurlar vakumlu doner karistirici ile
kurutulmus ve toz haline getirilmistir. Kurutma sonrasinda toz igerisindeki zayif
aglomeralarm kirilmasi, akicilik ve dolgu yogunlugu 6zelliklerinin arttirilmasi igin 500

pm acikliga sahip bir elek kullanilarak eleme islemi uygulanmastir.

2.2.  Sekillendirme

Geleneksel yontemle sinterlenen numunelerin sekillendirilmesinde es eksenli
presleme yontemi kullanilmistir. Presleme isleminde 13 mm cap Olgiisiine sahip celik
kalip kullanilirken, SPS yonteminde numunelerin iizerine etkiyen mekanik kuvvetin
neden oldugu basing ile ayn1 deger olan 35 MPa presleme basinci olarak tercih edilmistir.
Bu sayede sinterleme degiskenlerinden bir tanesi olan mekanik basing sabit tutulmus ve
geleneksel sinterleme ve SPS yontemleri ile elde edilen sonuglarin kiyaslanabilir olmas1

saglanmigtir.
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2.3.  Sinterleme

Calisma kapsaminda hazirlanan kompozisyonlarin sinterlenmesinde SPS teknigi
kullanilmistir. Bu teknigin ¢alisma prensibinde es eksenli presleme ile birlikte, presleme
yoniine paralel olarak kalip diizenegi ve numune igerisinden ilerleyen yiiksek dogru
akimm (DC) kullanimi s6z konusudur. Sistemin sematik gosterimi Sekil 2.2°de
verilmektedir. Sinterleme ¢aligsmalarinda 14 mm ¢apinda grafit kalip kullanilmus, yaklasik
6 gr. miktarinda tartilan kompozisyonlar kalip bosluguna doldurulduktan sonra sinterleme
islemi gergeklestirilmistir. Poroz malzemelerin iiretiminden Once hazirlanan
kompozisyonlarmn sinterlenme sicakliklarinin belirlenmesi hedeflenmis, bunun i¢in Sekil
2.3 (a)’da verilen regete de goriildiigii gibi 1500°C gibi poroz malzeme liretimi igin
yiiksek sayilabilecek sabit bir sicaklik uygulanmistir. Ikinci asamada gerceklestirilen
poroz malzeme iretiminde ise numunelerde kiigiilmenin gozlendigi sicakliklar esas
alinarak sinterleme islemi gergeklestirilmistir (Sekil 2.3 (b)). Buna gére poroz numuneler
kiigiilmenin ilk goézendigi sicakligin yaklasik 25-35°C iizerinde sinterlenmislerdir.
Sinterleme basincinin se¢iminde toz igerisindeki tanelerin etkin bigimde temaslarinin
saglanmasi, ayni zamanda yogunlugun miimkiin oldugunca diisiik seviyelerde kalmasi
hedeflenmistir. Buna gore sinterleme basincinin yaklasik 35 MPa (6kN yiik) uygulanmasi
uygun bulunmustur. Her bir kompozisyonun sinterlenme davranisiin kolaylikla takip
edilebilmesi ve sinterleme regetesinin anlik olarak degistirilebilmesi i¢in ¢ok yliksek
1sitma hizlar1 yerine 50°C/dk. gibi diisiik sayilabilecek bir sitma hizi tercih edilmistir.
Maksimum sicaklikta bekleme stireleri ise sinterleme sicakligi belirlemek i¢in yapilan

calismalarda 5 dk., poroz numune iiretiminde ise 3dk. olarak uygulanmustir.
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Sekil 2.2. SPS yonteminin sematik gosterimi [68]
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Sekil 2.3. (a) Kompozisyonlarin sinterlenme sicakliklarinin belirlenmesinde (b) poroz malzeme

iiretim ¢aligmalarinda kullanilan SPS 1sitma rejimleri

2.4. Karbon karasi tanelerinin yapidan uzaklastirilmasi

Vakum ortaminda uygulanan SPS sonrasinda yapidaki karbon karasi tanelerinin
hava ortaminda gergeklestirilen bir 1s1l igslem ile yanma reaksiyonlar1 ile sistemden
uzaklastirilmas1 gerekmektedir. Uygulanacak 1s1l islem kosullarinin belirlenmesi
amaciyla sinterleme sonrasinda elde edilen ve bu haliyle iki bilesenli kompozit yapisinda
olan numunelerden temsili bir numune alinmistir. Elde edilen TG-DTA grafigi Sekil
2.4’te verilmektedir. 10°C/dk. 1sitma hizi ile 1400°C’de gergeklestirilen analiz sonucuna
gore 750°C’de yanma reaksiyonlarmin en yiiksek hiza ulastigi goriilmektedir. Bu veri

dogrultusunda karbon karasi tanelerinin yapidan 850°C sicaklikta 3 saat siire ile hava
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ortaminda gergeklestirilecek 1sil islem ile uzaklastirilmasina karar verilmistir. Isil iglem

oncesi ve sonrasinda numunelere ait temsili goriintiiler Sekil 2.5’te verilmektedir.
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TG 1% DTG /(%/min)
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Sekil 2.4. %30 karbon karas1 (254 m?/gr) igeren numuneye ait TG-DTG ve DTA grafigi

Isil iglem Isil iglem
Oncesi sonrasi

Sekil 2.5. Isil islem 6ncesi ve sonrasinda numunelerin temsili goriintiisii

2.5. Karakterizasyon Cahsmalar:
2.5.1. Yogunluk Ol¢iimii

Sinterleme islemi ve karbon karasi uzaklastirma islemi sonrasinda humunelerin
yogunluklar1 ve acik porozite miktarlar1 Arsimet prensibine gore 6l¢iilmiistiir. Numuneler
su igerisinde yaklagik 2 saat siire ile su igerisinde kaynatilarak, ylizeyde bulunan agik
porozitelerin igerisine su dolmasi saglanmakta ve bu durumda 6l¢iilen numune agirliklari,
yas agirlik (W3) olarak kaydedilmektedir. Yas agirliklarinimn yani sira, numunelerin su
icerisinde asili vaziyetteki agirliklar: (W2) ve kuru durumdaki agirliklar: (W1) Esitlik 1 ve
Esitlik 2°de kullanilarak sirasiyla yigmsal yogunluk ve % agik porozite degerlerine

ulasilmstir.
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. . (9 W,
Yiginsal yog. (cm3) = i —1W2) X psu (2.2)
wW; — W,
Agik por. (%) = H x 100 (2.3)
3 2

2.5.2. Faz ve Mikroyap1 Analizi

Kompozisyonlarin hazirlanmasida kullanilan aliimina ve karbon karas1 tozlarinin
morfolojik ozellikleri ile SPS sonrasinda elde edilen iki bilesenli Al20s-C kompozit
yapinin ve karbon karasi patrikiillerinin sinterlenmis numunelerden uzaklastirilmasi
sonrasinda elde edilen poroz malzemelerin mikroyapisal 6zellikleri taramali elektron
mikroskobu (Zeiss Supra 40VP) ile incelenmistir. Analizler sinterlenmis numunelerin
kirik yiizeylerinin Au-Pd (80:20) alasimi ile 40 sn. siire ile kaplanarak elektronik
iletkenlik kazandirilmasi sonrasinda gerceklestirilmistir. Ayrica calismada kullanilan
Al>O3 tozunun tane boyut ve dagilimi lazer kirinim cihazi (Malvern-Mastersizer 2000)

ile olgiilmiistiir.

Karbon karasi ilaveli kompozisyonlari sinterleme sonrasindaki faz icerikleri X-
1s1n1 kirmimi (XRD) teknigi ile belirlenmistir. Cekimler 20=5-90° ¢ekim araliginda 4°/dk.
¢ekim hizi kosullarinda ¢alistirilan bir toz kirmim cihazi (Rigaku-Miniflex) ile

gergeklestirilmistir.
2.5.3. Basma mukavemeti ol¢iimii

Karbon karas1 tanelerinin sistemden uzaklastirilmasi sonrasinda kalinlig1 ve ¢ap
uzunlugu sirasiyla ~20 mm ve ~14 mm olan ve temsili gorintiileri Sekil 2.4’te verilen
numunelere mekanik test cihazinda (Instron 5581) basma testi uygulanmistir. Pistonlarin
basma hizinin 0,5 mm/dk. olarak kullanildig: testler sonucunda elde edilen basma yiikleri
Esitlik 2.3’te verilen mukavemet formiilii kullanilarak numunelerin basma mukavemet

degerleri hesaplanmustir.

Fklrllma

Okirilma = W (2 -4)
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2.5.4. Isil gecirgenlik dl¢iimii

Silindir seklinde, iki yiizeyi birbirine paralel olarak kesilmis numuneler, kalmnlik
Olgtimii yapildiktan sonra, sematik gosterimi Sekil 2.6’da verilen lazer-flas cihazinin
(Netzsch-LFA—457) numune tutucusu boliimiine yerlestirilmistir. Olgiim periyodu,
numune kalmligir gibi parametreler gecirgenlik hesaplamalarinin otomatik olarak
yapilmasi i¢in programa girilmektedir. Gegirgenlik 6lgtimleri oda sicakligi disinda 50°C,
150°C, 250°C ve 350°C sicakliklarinda yapilmistir. Her bir sicakliktaki gecirgenlik
degerlerinin hassas bir sekilde belirlenebilmesi i¢in 6lgtimler 3’er kez tekrarlanmig ve bu

Olgtimlerin ortalamalar1 dikkate alinmustir.

IR sensor+ "Sinyall. :
Iris diyagram gliclendirici

=3 Firin glic Bilgisayar
/
Fiber optik

kablo

Olgiim sonucu

Lazer sistemi

Sekil 2.6. Isil gegirgenlik 6l¢timii i¢in kullamilan Laser-Flash yonteminin sematik gosterimi [69]
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3.  SONUCLAR ve TARTISMA

3.1. Toz Ozellikleri

Sekil 3.1.’de kompozisyonlarin hazirlanmasinda kullanilan temel malzeme olan
Al>O3 tozuna ait mikroyap1 goriintiisii ve tozun tane boyut dagilim grafigi verilmektedir.
Kullanilan aliimina tozu i¢erisinde agirlikli olarak mikron alt1 ve daha es eksenli taneler
bulunmakla beraber 1 um ve {izerinde boyutlara sahip ve diizensiz sekilli tanelerin de yer
aldig1 goriilmektedir (Sekil 3.1 (a)). Mikroyap: goriintiisiinden anlasilan bimodal
(ikiboyutlu) tane boyut dagilimi, ayn1 zamanda Sekil 3.1 (b)’de verilen tane boyut dagilim
grafiginden de takip edilebilmektedir. Grafige gore ortalama tane boyutu 1 um olan ve
diizenli bir dagilim gosteren taneler ile birlikte, ortalama tane boyutu 10 pm’nin iizerinde
olan bir y1gin da toz igerisinde yer almaktadir. Bu grafikten okunan tane boyutlarmin
mikroyap1 goriintiisiindeki boyutlardan daha yiiksek olmasi ise tozlarin zayif baglarla
baglanarak bir araya gelme egilimlerinden kaynaklanmaktadir. Tozlara karbon karasi
ilavesi sonrasinda 90 dk. 350 dev./dk. hizinda gergeklestirilen eksenel degirmende
ogiitme islemi ile aliimina tozlarindaki bimodal dagilimm daha diizenli hale gelmesi

beklenmektedir.

()
7
5 d10: 0,564 um
£ g d50: 1,407 um
§ 4 d90: 12,090 pm
2 3
2
1
8ot 0.1 1 10 100 1000 3000

Particle Size (um)

Sekil 3.1. Kompozisyonlarin hazirlanmasinda kullanilan aliimin tozuna ait (a) mikroyap1

gorintiisii ve (b) tane boyut dagilim grafigi
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Sekil 3.2°de aliimina igerisine porozite olusturmak i¢in hacimce %5-30 arasinda
degisen oranlarda ilave edilen ve farkl yiizey alan1 degerlerine sahip olan (20-254 m?/gr
arasinda) karbon karasi tozlarmin mikroyap1 goriintiileri verilmektedir. Mikroyap1
goriintiilerinden karbon karasi tanelerinin nanometre seviyelerinde ve kiiresel sekillere

yakin olduklar1 anlagilmaktadir. Kiiresel sekilli tozlar i¢in kullanilan spesifik ylizey alani

ile tozun tane boyutu arasindaki iliskiyi ifade eden SSA = 6/p g esitliginden

yararlanilarak elde edilen boyut degerleri biiyiikten kii¢iige dogru sirasiyla 140, 70, 26 ve
11 nm. olduklar1 hesaplanmustir. Esitlikteki p degeri 2,1 g/cm® olarak almmustir. Karbon
karas1 tozlar1 nano boyutlu damlaciklar seklinde iiretildikleri ig¢in birincil tanelerinin
birbirlerine Van der Waals kuvvetleri ile bagli olan zayif aglomeralar seklinde bir arada
bulunma egilimleri oldukga yiiksektir [70]. Yiiksek biiyiitmelerde alinan goriintiilerde
karbon karasi aglomeralar1 ve onlar1 olusturan nanometre boyutlardaki birincil taneler

fark edilebilmektedir.

Sekil 3.2. Kompozisyonlarda kullamlan ve yiizey alam degerleri (a) 20 m?gr, (b) 40 m?gr, (c)

107 m?/gr ve (d) 254 m%gr olan karbon karas1 tozlarma ait mikroyap1 goriintiileri
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3.2. Karbon Karas1i Iceren Numunelerin Sinterlenme Sicakhklarmn

Belirlenmesi

Aliimina ile %5, %10, %20 ve %30 oranlarinda karistirilan yiizey alanlar1 20 m?/g,
40 m?/g, 107 m?/g ve 254 m?/g karbon karasi ile hazirlanan kompozisyonlarm SPS
denemeleri her bir kompozisyonun sinterlenme davraniginin belirlenmesi amaciyla Sekil
2.2 (a)’da verilen sinterleme rejimi kullanilarak gergeklestirilmistir. Bu denemelerin
amaci Uretilmesi hedeflenen poroz malzemelere istenen mikroyapisal ve mekanik
ozellikler kazandirabilmek i¢in uygulanmasi gereken asgari sinteleme kosullarinin
belirlenmesidir. Sekil 3.3-3.6’da swrastyla 20, 40, 107 ve 254 m2/gr. yiizey alanlarina
sahip karbon karasi tozlarmin %5-30 oranlarmda kullanilmas: ile hazirlanan
kompozisyonlarin kiigiilme miktar1 ve hizlarmi1 gosteren sinterleme grafikleri
verilmektedir. SPS yonteminin en 6nemli avantajlarindan bir tanesi tozun Cu-Be iletken
pistonlar arasmma konumlandirilmasi ile sicakligim bir fonksiyonu olarak kiiciilme
hareketlerinin  hassas bir sekilde belirlenebilmesidir. Grafiklerde, hazrlanan
kompozisyonlarin sinterlenmesi sirasinda yogunlagsmaya bagli olarak pistonun ilk
hareketlendigi sicakliklar Ts, piston hareketinin en hizli oldugu sicakliklar ise Tm olarak
gosterilmistir. Karbon karasi ilave edilmemis saf aliimina i¢in Ts ve Tm sicakliklari
sirastyla 944 ve 1246°C olarak belirlenmis olup, diger kompozisyonlar icin bu
sicakliklarin dagilimlar1 toplu olarak Sekil 3.7°de 6zetlenmistir. Karbon karasi tozlarmin
miktarlarma gore degisen Ts sicakliklar1 kiyaslandiginda tutarh bir davranisin s6z konusu
olmadigi, ancak genel egilimin karbon karas1 miktarinin artmasiyla Ts sicakliginin azalma
yoniinde degistigi goriilmektedir (Sekil 3.7 (a)). Kiiglilmenin en hizli oldugu Tm
sicakliklar1 esas alindiginda ise karbon karasi ilavesi ile kullanilan karbon karasi boyut
ve miktarlar1 ile iliskili herhangi bir diizenli davranigmm s6z konusu olmadigi
anlagilmaktadir (Sekil 3.7 (b)). Sahip oldugu kuvvetli kovalent baglar ile yiiksek
kararliliga sahip olan karbon fazinin geleneksel yontemlerle gergeklestirilen sinterlemeye
olumsuz yonde etki gostermesi beklenirken, SPS siirecinde sinterleme sicakliklarma (Ts
ve Tm) Onemli bir etkisinin olmadigi hatta diisiirme yoniinde etkide bulundugu
goriilmiistiir. Bu durumun karbon karasi tozlarinin yiiksek elektriksel iletkenlige sahip
olup, elektrik akiminin kalip duvarlar1 ve pelet yiizeyleri yerine tozun i¢ boliimlerinden

gecisine olanak tanimasindan kaynaklandig diistiniilmektedir. Elektrik akiminim numune
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i¢c kisimlarindan gegisi ile tane yiizeylerindeki safsizliklarin uzaklastigi ve yiizeylerin

sinter-aktivitelerinin arttigi Groza ve ark. Tarafindan gergeklestirilen ¢caligmalarda ifade

edilmistir [71,72]. Carney ve Mah [73] ise sinterlenen tozun yalitkan 6zellikte olmasiyla

SPS yonteminin sagladigi Joule-isitma avantajmin séz konusu olmadigini ortaya

koymuslardir.
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Sekil 3.3. Yiizey alan1 20 m%g olan karbon karasi tozlarimin (a) %5, (b) %10, (c) %20 ve (d) %30

miktarlarinda ilave edilmesiyle elde edilen kompozisyonlara ait sinterlenme davranislar
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Sekil 3.4. Yiizey alan1 40 m?/g olan karbon karas1 tozlarmin (8) %5, (b) %10, (c) %20 ve (d)

%30 miktarlarinda ilave edilmesiyle elde edilen kompozisyonlara ait sinterlenme davraniglari
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Sekil 3.5. Yiizey alan1 107 m%/g olan karbon karas1 tozlarmin (a) %5, (b) %10, (c) %20 ve (d)

%30 miktarlarinda ilave edilmesiyle elde edilen kompozisyonlara ait sinterlenme davraniglar
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Sekil 3.6. Yiizey alan1 254 m?/g olan karbon karasi tozlarimn (a) %5, (b) %10, (c) %20 ve (d)

%30 miktarlarinda ilave edilmesiyle elde edilen kompozisyonlara ait sinterlenme davranislari
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Sekil 3.7. Yiizey alanlar1 20 m%g, 40 m?/g, 107 m?/g ve 254 m%g olan karbon karas1 tozlarinin
farkli miktarlarinda ilave edilmesiyle elde edilen kompozisyonlara ait (a) ilk kiigiilme

sicakliklarinin ve (b) kii¢iilmenin en hizli oldugu sicakliklarin dagilimlari

SPS yontemi sinterleme sicakliklarmin belirlenmesinde anlik veri takibi imkani
sayesinde 6nemli bir avantaj ortaya koysa da, grafiklerde okunan sicaklik degerleri cok
sayida degiskene baglilik gostermektedir. Operatdr ve donanim kaynakli bu degiskenlere
ornek olarak, kullanilan kalip 6mrii ve buna bagl olarak kalip elektrik iletimindeki
sapmalar, numunenin kalip merkez noktasindan sapmasi, sicakligi belirlemede kullanilan
pirometre sistemindeki kirlilikler, yalitim amagli kullanilan grafit battaniyenin 6mrii vb.
siralanabilir. Bu nedenle karbon karas1 miktar1 ve tiirii ile sinterlenme sicakliklar1 arasinda
belirgin ve tutarhi bir iligkinin olabilecegi, ancak bu iligkinin yukarida bahsedilen
parametrelerden dolay: belirlenmesinin giiglestigi diistiniilmektedir. Bu nedenle poroz
malzemelerin iretiminde Ts ve Tm sicakliklar1 yerine, sinterleme rejiminin
kompozisyonlarin sinterleme sirasinda gostermis olduklar1 anlik kiigiilme sicakliklarinin

30-40°C iizerinde bir sicaklik esas almarak olusturulmasi uygun goriilmistiir.

Sekil 3.8 (a) ve (b)’de sirasiyla sinterleme sonrasinda numunelere ait yiginsal
yogunluk ve teorik yogunluk ile acik porozite miktarlarinin degisimleri verilmektedir.
Beklenildigi gibi artan karbon karas1 miktari ile birlikte numunelerin yigmsal yogunluk
degerleri de dogrusal bir azalis gosterirken (Sekil 3.8 (a)), acik porozite miktarlar1 da
benzer sekilde artis gostermektedir. Kullanilan karbon karasi tozlarinin yiizey alanlar
kiyaslandiginda tane boyutunun azalmasi ile birlikte yogunlagsmanin belirgin bigimde

azaldig1 goriilmektedir. Bunun muhtemel sebebinin yiizey alaninin artmasiyla birlikte
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yiiksek refrakter 6zellige sahip olan karbon karasi tozlarmin difiizyon mekanizmalarini

siirlandirma etkisinin artmasindan kaynaklandig: diistintilmektedir.
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Sekil 3.8. SPS teknigi ile sinterlenen numunelere ait (a) yiginsal yogunluk ve teorik yogunluk
ve (b) agik porozite degerleri

3.3.  Karbon Karas: Iceren Al,O3 Seramiklerinin Uretimi ve Karakterizasyonu

3.3.1. Sinterleme ¢cahismalar

Sekil 3.9-3.12°de swrasiyla yiizey alanlar1 20, 40, 107 ve 254 m?/gr olan karbon
karas1 tozlar1 ile hazirlanan kompozisyonlarin sinterlenme sirasinda gdosterdikleri
kiiciilme davranislar1 verilmektedir. Grafiklerde goriilen maksimum sinterleme
sicakliklar1 pistonun ilk hareketinin gozlendigi sicakligin yaklasik 30-40°C {izerinde,
sinterleme sirasinda anlik olarak belirlenmistir. Uygulanan bu yontem ile numunelerin
miimkiin oldugunca esit derecede kiigiilme gostermeleri hedeflenmistir. Ancak
kiiciilmenin kolaylikla ayirt edilebilen tek bir sicaklikta gergeklesmemesi maksimum
sicakligmm ancak belirli bir dogruluk payr ile belirlenebilmesine olanak tanimistir.
Grafiklerde goriilen piston mesafelerinin kompozisyona gore tutarli bir davranis
gostermemelerinin 6nemli bir nedeninin bu durum oldugu diigiiniilmektedir. Ancak genel
anlamda artan karbon karasi miktarlarma bagli olarak pistonun kat ettigi mesafenin

diisme egiliminde oldugu grafiklerde goriilmektedir.
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Sekil 3.9. (a) %5, (b) %10, (c) %20 ve (d) %30 oranlarinda yiizey alan1 20 m%/gr olan karbon

karasi ilaveli kismi sinterlenmis kompozisyonlara ait kii¢iilme davramslari
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Sekil 3.10. (a) %5, (b) %10, (c) %20 ve (d) %30 oranlarinda yiizey alan1 40 m?gr olan karbon

karasi ilaveli kismi sinterlenmis kompozisyonlara ait kiigiilme davraniglari
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Sekil 3.11. (a) %5, (b) %10, (c) %20 ve (d) %30 oranlarinda yiizey alam 107 m%/gr olan karbon

karasi ilaveli kismi sinterlenmis kompozisyonlara ait kii¢iilme davramslari
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Sekil 3.12. (a) %5, (b) %10, (c) %20 ve (d) %30 oranlarinda yiizey alan1 254 m?/gr olan karbon

karasi ilaveli kismi sinterlenmis kompozisyonlara ait kiigiilme davraniglar
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Her bir kompozisyondan hazirlanan 2’ser adet numunenin Argimet yontemi ile
belirlenmis olan ortalama yogunluklar1 ve agik porozite miktarlari Cizelge 3.1°de
verilmektedir. Kompozisyonlarin teorik yogunluklar1 asagida verilen Esitlik 3.1’e gore

hesaplanmis, elde edilen degerler %teorik yogunlugun hesaplanmasinda kullanilmistir:
Prarisim = Pazoz X h%AlL,05 + pe X h%C (3.1)

Esitlikte AlOs icin yogunluk degeri 3,96 g/cm?, karbon karast icin ise 2,1 g/cm?® olarak
almmistir. Cizelge 3.1°de verilen degerler incelendiginde sinterleme sonrasinda karbon
karas1 tozlarmin yiizey alanindan bagimsiz olarak numunelerin %60-65 oraninda
yogunlastiklart goriilmektedir. Bununla birlikte %5 ve %10 ilave miktarlarinda
numunelerin yogunlasma miktarlariin birbirlerine benzer oldugu, %20 ve %30
miktarlarina ulasildiginda ise yogunlasmanm bir miktar azalma egilimi gosterdigi
belirlenmistir. Karbon karasi tanelerinin boyutlarindaki kii¢iilme ile yogunlagmada
goriilen azalmanin daha da belirgin oldugu, yiizey alan1 254 m?/gr olan karbon karasi
iceren numunenin ~%64 yogunlagsma miktariin ~%54’e diismesinden anlagilmaktadir.
Bu durum, Sekil 3.12’de verilen ve %5 ve %10 karbon karasi igeren numunelerde
yaklagik 1200 um olan sinterleme kiigiilmesi degerinin %20 ve %30 karbon karas1 igeren
numunelerde yar1 yariya azaldigini gosteren grafiklerinden de takip edilebilmektedir.
Yogunlagsma miktarlarinda genel gzlemlenen bu azalmanin ise yapida yiiksek oranlarda
bulunan yiizey alani1 yliksek karbon karasi tanelerinin aliimina tanelerinin yiizeylerini
kaplamasi1 ve tanelerin sinterleme sirasinda aralarinda meydana gelen diflizyon siirecini

kisitlamasindan kaynaklandig: diisiiniilmektedir.
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Cizelge 3.1. Farkli yiizey alanlarma sahip karbon karasi i¢eren kompozisyonlarin sinterleme
sonrasinda dlgiilen yi1ginsal yogunluk (Y.Y.), hesaplanan teorik yogunluk (T.Y.) ve agik porozite
(A.P.) degerleri

Y.Y (g/cm3) T.Y (g/cm3) T.Y. (%) A.P. (%)

20M-%5 2,3374 3,8670 60,444 37,99
20M-%010 2,3706 3,7740 62,814 34,99
20M-%020 2,2462 3,5880 62,604 34,27
20M-%30 2,0766 3,4020 61,042 35,14

40M-%5 2,3680 3,8670 61,236 36,82
40M-9%10 2,3239 3,7740 61,575 36,09
40M-%20 2,1262 3,5880 59,259 37,42
40M-%30 1,9095 3,4020 56,128 39,68
107M-%5 2,4597 3,8670 63,608 34,74
107M-%10 2,4255 3,7740 64,269 33,15
107M-%20 2,3934 3,5880 66,706 29,71
107M-%30 2,0929 3,4020 61,520 34,42
254M-%5 2,4811 3,8670 64,161 34,06
254M-%10 2,4074 3,7740 63,790 33,85
254M-%20 2,1382 3,5880 59,593 37,40
254M-%30 1,8488 3,4020 54,344 42,67

3.3.2. Faz ve mikroyapi karakterizasyonu

Sekil 3.13-3.16°de %5-30 oranlarinda sirasiyla yiizey alanlar1 20, 40, 107 ve 254
m?/gr olan karbon karasi tozlarini igeren kompozisyonlarim sinterleme sonrasi kirik yiizey
mikroyap1 goriintiileri verilmektedir. Goriintiilerde diizensiz sekillere sahip aliimina
taneleri ile birlikte yiizey alan1 degerleri ile uyumlu olan kiiresele yakin ve kiigiik boyutlu
aglomeralar seklinde yapida yer alan karbon karasi taneleri goriilmektedir. Karbon karasi
tanelerinin boyutlarinin nanometre seviyelerinde olmasi aralarindaki Van der Waals zayif
baglarmi arttirdigindan bir arada durma egilimi gostermektedirler. Yiizey alan1 20 m?/gr
ve 40 m%/gr olan karbon karasi tozlarmnm aliimina taneleri etrafinda diger tozlara kiyasla
daha diizenli bir dagilim gosterdikleri (Sekil 3.13 ve 3.14’te sar1 oklar ile gdsterilmistir)
anlasilmaktadir. Diger taraftan, yiizey alaninin artmasiyla birlikte aglomera boyutlarinin

arttigt  ve tozlarm dagilimlarinda homojenlik sorunlarmin  meydana geldigi
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anlasilmaktadir (Sekil 3.15 ve 3.16’da kesikli daireler iginde gosterilen bolgeler).
Calismada dagitic1 ortam olarak izopropil alkol kullanilmis ve tozlarin etkin bigimde
dagitilmast icin eksenel bilyeli degirmende 1 saat siire ile karistirma islemi
gerceklestirilmistir. Bunun diginda karbon karasi tozlarinin etkin dagitimi i¢in herhangi
bir dagitict elektrolit ya da polimer stabilizatér kullanilmamigtir. Sekil 3.13-3.16°da
verilen mikroyap1 goriintiilerinden de anlasilacagi {izere, herhangi bir dagitici ilavesi
kullanmaksizin homojen bi¢cimde dagitilabilecek karbon karasi tozlarmin en yiiksek
yiizey alanmin 40 m?/gr. ile sinirli oldugu goriilmektedir. Bununla birlikte, karbon karas1
tiirii ile birlikte miktarmin da homojenlik seviyesinde belirleyici oldugu 6zellikle de
yiizey alan1 254 m?/gr olan tozlarla hazirlanan numunelerin mikroyap: goriintiilerinden
anlasilmaktadir (Sekil 3.16). Yiiksek ylizey alanmna sahip olan tozlar %5 ve %10
miktarlarinda kullanildiklarinda belirgin bir homojenlik sorunu goéze carpmazken,
miktarin artmasiyla birlikte karbon karasi tanelerinin 6bekler halinde mikroyapida yer

almaya bagladiklar1 goriilmektedir.

Sekil 3.13. Yiizey alan1 20 m2/gr olan karbon karasi tozlarinin (a) %5, (b) %10, (c) %20 ve (d)

%30 oranlarmda kullanilmasiyla elde edilen numunelerin kirik yiizey SEM goriintiileri
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Sekil 3.14. Yiizey alan1 40 m2/gr olan karbon karasi tozlarinin (a) %5, (b) %10, (¢) %20 ve (d)

%30 oranlarmda kullanilmasiyla elde edilen numunelerin kirik yiizey SEM goriintiileri

Sekil 3.15. Yiizey alan1 107 m2/gr olan karbon karasi tozlarmin (a) %5, (b) %10, (¢) %20 ve (d)

%30 oranlarinda kullanilmasiyla elde edilen numunelerin kirik yiizey SEM goriintiileri



39

Sekil 3.16. Yiizey alan1 254 m2/gr olan karbon karasi tozlarmin (a) %5, (b) %10, (c) %20 ve (d)

%30 oranlarinda kullanilmasiyla elde edilen numunelerin kirik ylizey SEM gériintiileri

Sekil 3.17°de sinterleme sonrasinda numunelere ait XRD grafikleri verilmektedir.
Grafiklerde karbon fazindan herhangi bir kirmimin elde edilememis olmasi yapiya ilave
edilen karbon karasi tozlarinin diizensiz (amorf) yapida oldugunu gdstermektedir.
Grafiklerde goriilen kirmim sinyallerinin tamami baglangic kompozisyonunda da
kullanilan o-Al203 fazmna ait olup, sinterleme islemi ile birlikte herhangi bir faz
doniislimiiniin ve karbon karasi tanelerinin etkisiyle gerceklesen bir kristal yapi

degisikliginin s6z konusu olmadig1 anlasilmaktadir.
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Sekil 3.17. Yiizey alanlar1 (a) 20m?/gr, (b) 40 m%gr, (c) 107 m?/gr ve (d) 254 m?gr olan karbon
karasi igeren kompozisyonlarin sinterleme sonrasinda ¢ekilen XRD grafikleri (Grafiklerdeki tim

pikler Al;O3’e aittir)

3.4. Poroz Al,O3z Numunelerinin Uretimi ve Karakterizasyonu

3.4.1. Yogunluk 6lciimii

Calismada aliiminanin porozite miktarinin arttirilmasi i¢in kismi sinterlemenin
yani sira baglangicta yapida belirli bir hacim kaplayan ve uygulanan 1s1l igslem ve bu
stirecte gerceklesen yanma reaksiyonu ile yapidan uzaklasarak kaplamis oldugu hacmin
poroziteye doniistiiriilmesi islevi olan Karbon karasi taneleri kullanilmustir. Sekil 2.4°te
goriildiigli gibi siyah renge sahip karbon karasi tanelerinin 850°C’de uygulanan 1s1l islem
sonrasinda uzaklagmasiyla malzeme kendi dogal rengine doniismektedir. Isil iselem
sonrasinda poroz Al2Os numunelerinin yogunluk dagilimlar1 Cizelge 3.2°de
verilmektedir. Karbon karasi tanelerinin kismi sinterlenmis numunelerden yanarak
uzaklagmasi ile yapidaki porozite miktarinin dogru orantili olarak arttig1 ve buna paralel

olarak %teorik yogunlugun azaldig1 goriilmektedir. Karbon karasi igermeyen aliimina
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tozunun yalnizca kismi sinterlenmesi sonucunda elde edilen yogunlasma miktarinin %66
oldugu, hacimce %30 karbon karasi ilavesi sayesinde bu degerin yaklasik olarak %40’a
kadar diistiigii goriilmektedir. Sekil 3.9-3.12°de verilen sinterleme kiigiilmesi egrilerinde
goriilen ortalama kiigiilme miktarinin yaklasik 1 mm oldugu dikkate alindiginda, karbon
karasi tanelerinin yapidan uzaklastirilmasi ile numunelerin pres sonrasi yogunluk

degerlerinin alta disiildiigii goriilmektedir.

Cizelge 3.2. Poroz alimina numunelerine ait yiginsal yogunluk (Y.Y.), teorik yogunluk (T.Y.) ve

acik porozite (A.P.) degerleri

Y.Y (g/cm3) T.Y (g/cm3) T.Y. (%) A.P. (%)

20M-%5 2,2556 3,9600 56,960 42,38
20M-2%010 2,2283 3,9600 56,269 43,03
20M-%020 1,9861 3,9600 50,154 49,31
20M-%30 1,6886 3,9600 42,640 56,79
40M-%5 2,3024 3,9600 58,140 41,40
40M-%10 2,1930 3,9600 55,378 44,07
40M-%20 1,8821 3,9600 47,528 51,74
40M-%30 1,5635 3,9600 39,481 59,81
107M-%5 2,3804 3,9600 60,110 38,48
107M-%10 2,2900 3,9600 57,827 39,32
107M-%20 2,0001 3,9600 50,507 42,86
107M-%30 1,7088 3,9600 43,152 48,99
254M-%5 2,4123 3,9600 60,916 38,64
254M-%10 2,3438 3,9600 59,188 40,61
254M-%20 1,8896 3,9600 47,717 51,59
254M-%30 1,5205 3,9600 38,397 58,82
AI203 2,6141 3,9600 66,112 33,45

3.4.2. Mikroyap1 analizi

Sekil 3.18-3.21°de sirasiyla yiizey alanlari 20, 40, 107 ve 254 m?/gr olan karbon
karasi tanelerinin 850°C sicaklikta gergeklestirilen 1sil islem ile numunelerden
uzaklastirilmas: sonrasinda elde edilen poroz Al,Oz numunelerine ait SE-SEM

gorlintiileri  verilmektedir. Calismada Al2O3 seramiklerinin porozite miktarinin
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arttirilmasi i¢in kismi sinterleme ve karbon karasi taneleri ayni anda kullanilmistir. Bunun
sonucunda da yliksek porozite oranina sahip mikroyapilar elde edilmistir. Kullanilan
karbon karasi tozlarinin tane boyutlar1 nanometre seviyelerinde olmasi ve kismi
sinterleme siirecinde Al2O3 taneleri arasinda kalan bosluklarm boyutlarmin da benzer
olmasi karbon karasi tanelerinin uzaklasmasi ile elde edilen bosluklarin belirgin sekilde
ayirt edilebilmesini giliglestirmektedir. Yiiksek biiyiitmelerde verilen mikroyap1
detaylarinin yani sira diislik biiylitmelerde verilen genel mikroyapisal 6zellikler, yiiksek
yiizey alanma sahip olan karbon karasi tozlarindaki aglomerasyon sorununu
dogrulamaktadir. Yiizey alan1 107 m?gr olan karbon karasi tozlarnm yapida %30
oraninda bulunmasiyla gézlemlenmeye baslanan bu sorun, ylizey alani degerinin daha da
artmastyla ilave edilen miktardan bagimsiz bir hale gelmektedir. Yiizey alan1 254 m?/gr
olan tozlarla hazirlanan biitiin kompozisyonlarda boyutlar1 genel olarak 1-5 pm arasinda
degisen bosluklar dikkati ¢ekmekle birlikte, bu bosluklarin eliptik sekilde olmasi

sinterleme sirasinda uygulanan kuvvetin bir sonucudur.
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Sekil 3.18. (a) %3, (b) %10, (c) %20 ve (d) %30 oranlarinda yiizey alan1 20 m?/gr olan karbon

karas1 tozlarinin uzaklagmasiyla ile elde edilen poroz numunelerin kirik yiizey SEM goriintiileri

Sekil 3.19. (a) %5, (b) %10, (c) %20 ve (d) %30 oranlarmda yiizey alan1 40 m?gr olan karbon

karasi tozlarinin uzaklagmasiyla ile elde edilen poroz numunelerin kirik yiizey SEM goriintiileri
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Sekil 3.20. () %5, (b) %10, (c) %20 ve (d) %30 oranlarinda yiizey alam1 107 m%gr olan karbon

karasi tozlarinin uzaklagmasiyla ile elde edilen poroz numunelerin kirik yiizey SEM goriintiileri

Sekil 3.21. (a) %3, (b) %10, (c) %20 ve (d) %30 oranlarinda yiizey alam 254 m%gr olan karbon

karas1 tozlarmin uzaklagmasiyla ile elde edilen poroz numunelerin kirik ylizey SEM goriintiileri
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3.4.3. Basma mukavemeti testi

Sekil 3.22°de %5-30 oranlarinda yiizey alam 40 m?gr olan karbon karasi
tozlarinin uzaklastirilmasiyla elde edilen poroz Al.Os numunelerinin basma mukavemeti
testi ile elde edilen kuvvet (F)-uzama (¢) grafigi verilmektedir. %5 ve %10 karbon karas1
iceren numunelerin yogunluk degerleri kiyaslamali olarak %20 ve %30 oranlarinda
karbon karas1 iceren numunelere kiyasla daha ytliksek oldugundan kirilma davraniglarinda
farkliliklar gozlenmektedir. Yiiksek yogunluga sahip olan seramik malzemelerde test
sonucunda elde edilen gerilme (c)-deformasyon (€) egrilerinin dogrusal oldugu, porozite
miktarmin artmasiyla birlikte kirilmanin kademeli olarak gergeklestigi bildirilmistir [ 74].
Porozite duvarlarmin daha zayif oldugu bolgelerdeki kirilma, duvarlarin daha kalin
oldugu bolgelere kiyasla daha 6nce gergeklesmektedir. Sekil 3.22°de 6zellikle %20 ve 30
oranlarinda karbon karasi igceren numunelerin kirilma davranisinda bu durum s6z konusu

iken yogunlugun artmasi ile birlikte kirilmanin ani oldugu goriilmektedir.
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Sekil 3.22. Yiizey alam1 40 m%gr olan karbon karas1 tozu ile hazirlanan poroz numunelerin basma

mukavemeti testi sirasinda gostermis olduklari1 F-g davranislari

Sekil 3.23’te farkli yiizey alani degerlerine sahip karbon karasi tozlarinin yapidan
uzaklastirilmasi sonrasi elde edilen poroz Al,Oz seramiklerinin karbon karasi miktarina
bagli olarak degisen basma mukavemeti degerleri verilmektedir. Grafiklerde numunelere

ait basma mukavemeti degerlerinin karbon karas1 miktarmnin artigina bagh olarak artan
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porozite miktar1 ile dogrusal olarak degistigi goriilmektedir. Herhangi bir ilave
yapilmadan sinterlenen Al,O3 numunesinin basma mukavemetinin ~290 MPa oldugu, %5
karbon karasi ilavesi ile bu degerin, karbon karasi yiizey alanina gore degisiklik
gostermekle birlikte, ~200 MPa’a kadar diistiigi goriilmektedir. %10, %20 ve %30
karbon karasi ilaveleri sonrasinda mukavemet degerleri sirasiyla 125-170 MPa, 50-110
MPa ve 10-50 MPa araliklarinda 6lgtilmiistiir. Bu degerler Hirata ve ark. [75] tarafindan
elde edilen degerler ile benzer olmakla birlikte, bu calismada kullanilan aliimina toz
boyutunun daha yiiksek olmasi sinterlemenin etkinligini gostermektedir. Karbon karasi
tozlarinmn ylizey alanlarindaki farkliligin mukavemet sonuglarma belirgin bigimde
yansimadig1 goriilmektedir. Sekil 3.23te verilen grafikte mukavemet degerleri ile birlikte
numunelerin yogunlagsma davraniglarindaki degisim de goriilmektedir. Numunelerin
yogunluk degerlerindeki degisimin, belirlenen mukavemet degerleri ile 6nemli 6l¢lide
paralellik gostermesi, mukavemetin karbon karasi toz boyutlarindan gok, malzemelerin
nihai yogunluk degerlerine bagli oldugunu ispatlamistir. Sonu¢ olarak, karbon karasi
tanelerinin ylizey alanlarinin numunelerin mukavemet degerlerine olan muhtemel
etkisinin var olabilecegi ancak bu etkinin yogunlagsma miktarinin oniine gecemeyerek

smirlt kaldig1 goriilmiistiir.
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degerleri
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3.4.4. Isil gecirgenlik dl¢iimii

Poroz malzemelerin yaygm bi¢gimde kullanildigi uygulamalardan bir tanesi de
diistik ve yiiksek sicakliklarda 1s1 yalitiminin arandigi yalitim uygulamalaridir. Bu
nedenle poroz malzemelerin 1s1 iletim 6zelliklerinin ortaya konulmasi kritik 6nem arz
etmektedir. Sekil 3.24 (a)’da %5-30 oranlarinda yiizey alan1 40 m?/gr olan karbon karas1
tozlar1 ilavesi ile hazirlanmis poroz Al,O3 seramiklerine ait sicakliga bagli 1sil gegirgenlik
degerleri verilmektedir. Seramik malzemelerde 1s1 iletimi kristal fonon hareketleriyle
gerceklesmekte ve sicakligin artmasiyla birlikte fonon hareketleri sinirlandirilmaktadir
[76,77]. Sekil 3.24 (a)’da verilen grafiklerde goriilen diisiis bu duruma giizel bir 6rnektir.
Karbon karasi miktarimin %5’ten %30’a artmasina bagh olarak yapida artan porozite
miktarma bagl olarak 1s1l gecirgenligin 6nemli 6l¢iide azaldigr gézlenmektedir. %30
karbon karas1 kullanilarak hazirlanan kompozisyon i¢in ise yalnizca 50°C’ye kadar belirli
bir azalma goriilmiis, sicakliktaki kademeli artisa ragmen 1sil gegirgenlik degerinin
yaklasik olarak sabit kaldig1 belirlenmistir. Bunun nedeni yapidaki porozite miktarma

bagli olarak 1s1 iletim mekanizmasinin degisimidir [77].

Sekil 3.24 (b)’de ise ayn1 miktarda (%20) ancak farkl yiizey alanina sahip karbon
karas1 tozlar1 ile hazirlanan poroz numunelere ait 1s1l gecirgenlik degisimleri
verilmektedir. Karbon karasi tanelerinin yiizey alanmm 20 m?/gr degerine diismesi ile
birlikte yapidaki porozite boyutu artis gostermektedir. Porozite boyutundaki artis ile
fonon hareketlerindeki siireksizlik arttig1 ve buna bagh olarak 1sil gegirgenlik degerinin
bir miktar azaldig1 disiliniilmektedir. Diger taraftan, karbon karasi tozlarinin nano
boyutlara yaklagsmasiyla aglomera olma egilimlerinin artmasi (Sekil 3.20 ve 3.21) yapida
makro boyutta porozitenin olusuma neden olmaktadir. Bunun sonucunda da 1sil
gecirgenlik degeri ani bigimde azalma gostermektedir. Bu iki malzemede 250°C
sicakliktan sonra gozlenen 1si1l gecirgenlik degerindeki artisin sebebi 1s1 iletim
mekanizmasinin fonon hareketlerinden ¢ok 1s1l radyasyona doniismesidir [77]. Sicaklik
kristal seramiklerdeki temel tasinim mekanizmasi olan fonon hareketlerinin sag¢ilimima
neden olurken, porozite icerisinde yer alan gaz molekiillerinin birbirleriyle olan

etkilesimlerinin ve dolayisiyla radyasyon miktarlarinin artmasini saglamaktadir.
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Sekil 3.24 (a) Yiizey alam 40 m%gr karbon karasi tozlarmi %5-30 oranlarinda kullanimi ile
hazirlanan ve (b) farkli ylizey alan1 degerlerine sahip karbon karasi tozlarinin %20 oraminda

kullanilmasiyla elde edilen poroz numunelerin 1s1l gegirgenlik degerlerinin sicaklikla degisimi
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3.5.  Geleneksel Sinterleme ile Uretilen Poroz Al,O3; Numunelerinin Ozellikleri

Bolim 3.2°de sonuglar1 verilen poroz aliimina seramiklerinin {iretiminde
kullanilan SPS yOnteminin getirdigi avantajlarin ortaya koyulabilmesi i¢in ayni
numuneler geleneksel yontemlerle kuru preslenmis ve sinterlenmis, mekanik ve 1sil
Ozellikleri SPS ile dretilen numunelerle karsilagtrmali olarak belirlenmistir.
Kompozisyonda yer alan karbon karasi tanelerinin presleme siirecinde aliimina
tanelerinin birbirlerine baglanma durumunu olumsuz etkiledikleri belirlenmistir. Bu
nedenle yiizey alanindan bagimsiz sekilde %30 karbon karasi igeren numunelerde ve
miktardan bagimsiz sekilde yiizey alan1 254 m?/gr. olan karbon karas1 iceren numunelerde

pres sonrast dagilmalar gozlenmistir.

Sekil 3.25’te %20 oraninda yiizey alam1 40 m2/gr. karbon karasi igeren temsili
numuneye ait sicakliga bagli %kiiciilme grafigi verilmektedir. Kismi sinterleme sonrasi
kiiciilme degerinin yaklasik olarak %3 oldugu kabul edilerek bu kiigiilme degerine
ulagmak i¢in uygulanmasi gereken sicakhigin yaklasik olarak 1300°C oldugu
belirlenmistir. Buradan yola ¢ikarak numunelerin sinterlenmesinde 5°C/dk. 1sitma hizi,

1300°C sinterleme sicakligi ve 30 dk. sinterleme siiresi kullanilmastir.
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Sekil 3.26°da geleneksel sinterleme teknigi ile sinterlenmis farkli oranlarda (%5-
30) yiizey alan1 40m?/gr karbon karasi ilavesi ile hazirlanmis numunelere ait basma
mukavemeti degerleri, SPS yontemi ile liretilmis numuneler ile birlikte verilmektedir.
Daha 6nceden de ifade edildigi gibi, SPS yontemi ile iiretilen numunelerin sahip olduklar1
basma mukavemeti degerleri literatiirde SPS yontemi ile iiretilen aliimina poroz
seramiklerinin basma mukavemetleri ile benzer bulunmustur. Ancak s6z konusu
calismalarda kullanilan aliimina tozlarmin 6zelliklerinin (tane boyut, sekil v dagilimlar1)
bu calismada kullanilan tozun Ozelliklerinden farkli olmasi birebir kiyas yapmay1
giiglestirmektedir. O nedenle Sekil 3.26°’da verilen geleneksel sinterleme teknigi ile
iretilen aynt numunelerin mukavemet degerleri SPS yonteminin etkinliginin ortaya
konulmas1 adma onemli goriilmektedir. Grafikte geleneksel yontemle sinterlenen ve %5
ve 10 oraninda karbon karasi igeren numunelerin mukavemet degerlerinin SPS ile iiretilen
numunelerden yaklasik 3 kat daha diisiik olduklari, %20 oraninda karbon karasi igeren
numunede ise bu oranin iki kat oldugu goriilmektedir. Numune yogunluklarmin SPS
yontem ile iretilen numunelere kiyasla bir miktar daha diisiik oldugu da dikkate
almdiginda, SPS yonteminin sinterleme sirasinda etkin bir boyun olusumu saglayarak

malzemelerin mukavemetinin en az 2 kat oraninda artisin1 sagladigi goriilmektedir.
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Sekil 3.26. Geleneksel sinterlenmis ve SPS ile iiretilmis %5-30 oranlarinda yiizey alan1 40 m?/gr

olan karbon karasi tozu ile hazirlanan numunelere ait basma mukavemeti degerleri
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Sekil 3.27°de yiizey alan1 40 m%/gr olan karbon karas1 tozunun %5, 10 ve 20
oranlarinda kullanimi ile elde edilen ve geleneksel yontemle ve SPS yOntemiyle
sinterlenmis numunelere ait fakli sicakliklardaki 1s1l gegirgenlik degerleri karsilastirmali
olarak verilmistir. Grafikte SPS yontemi ile liretilen numunelerin i¢erdikleri porozite
miktarma gore diizenli degisen bir 1s1l gecirgenlik davranmigi gosterdikleri ve artan
sicaklikla birlikte fonon iletim mekanizmasi geregi 1s1l gecirgenlik degerlerinde diizenli
bir azalma belirlenmistir. Geleneksel yontem ile sinterlenen numunelerde ise dlciilen tiim
1s1l gegirgenlik degerlerinin 0,25 mm/sn.’nin altinda kaldig1 goriilmektedir. Geleneksel
sinterlenen numunelerdeki aliimina tanelerinin arasinda temas yiizeyinin SPS yontemine
kiyasla sinirli olusu, bu malzemelerde fonon taginimi yerine bosluklarin icerisinde yer
alan gaz molekiillerinin radyasyonu ile 1smn iletimini baskin hale getirmektedir. Bu
nedenle malzemelerin 1s1l gecirgenlik degerleri diisiik olmakla beraber artan sicaklikla
birlikte artma egilimi gostermektedir. Porozite miktarina bagl olarak da anlamli bir

degisim kaydedilmemistir.
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Sekil 3.27. SPS ve gelencksel yontemlerle (GS) sinterlenen numunelere (40M) ait 1s1l gegirgenlik

degerlerinin sicaklikla degisimi
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GENEL SONUCLAR

Yiiksek porozite miktarina ve buna bagl olarak farkli uygulamalarda kullanim

potansiyeli barindiran mekanik ve 1s1l 6zelliklere sahip AloO3 seramiklerinin iiretim ve

karakterizasyonunun hedeflendigi proje kapsaminda gerceklestirilen faaliyetler su

basliklar altinda incelenmistir:

1)

2)

3)

Farkl ylizey alan1 degerlerine sahip (20-254 m2/gr) karbon karasi tozlarimm hacimce
%5-30 oranlarinda yapiya ilave edilmesiyle elde edilen kompozisyonlarin
sinterlenme sicakliklarinin belirlenmesi,

Aliimina ve karbon karas1 fazlarmi igeren iki bilesenli kompozit yapinin en diisiik
yogunluk degerleri elde edilecek sekilde kismi sinterlenmesi ve faz/mikroyapi
karakterizasyonu

Karbon karasi tanelerinin yapidan uygulanan 1sil igslem ile uzaklastirilarak poroz
Al>O3 seramiklerinin elde edilmesi ve malzemelerin 1s1l, mekanik ve mikroyapisal

Ozelliklerinin ortaya konulmasi.

Calisma sonucunda elde edilen bulgular su sekildedir:

1)

2)

3)

Kompozisyonlarin hazirlanmasinda kullanilan aliimina tozunun mikron ve mikron
alt1 olmak ftizere iki boyutlu bir dagilim gosterdigi ve tanelerin diizensiz sekillere
sahip oldugu belirlenmistir.

Calismada kullanilan karbon karasi tozlarmin nanometre boyutlarinda kiiresel
birincil tanelerden olustugu, birincil tanelerin birbirlerine zayif baglarla baglanarak
aglomeralar1 meydana getirdigi morfolojik analiz sonuclarinda goriilmiistiir.
Tozlarin ylizey alam1 degerlerinin boyutlar1 ile uyumlu olduklar1 sonucuna
ulasilmustir.

SPS ¢alismalar1 sonucunda kompozisyonlarin birbirlerine benzer ancak diizensiz bir
kii¢lilme davranig1 gosterdigi anlagilmistir. Kullanilan karbon karasi tozlarinm yiizey
alan1 ve miktarinin artmasiyla Ts sicakliginin diisme egiliminde oldugu belirgin
olmamakla birlikte gozlenmistir. Bunun nedeninin karbon karasi tanelerinin aliimina
toz yigminm elektriksel iletkenliginin artmasmi saglayarak SPS yOnteminin

sagladig1 avantajlarin gecerli olmasimdan kaynaklandigi diistiniilmektedir.
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5)

6)

7)

8)

9)
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SPS yontemi sinterleme sirasinda malzemelerin kiiclilme davraniglarinin yakindan
takibine olanak tanisa da sinterleme sicakliklarmin kesin olarak belirlenmesini
engelleyen ¢ok sayida degisken barindirmaktadir. Bu nedenle karbon karasi ve
aliminadan olusan iki bilesenli kompozit yapmin sinterlenmesinde kii¢iilmenin
gozlendigi sicaklik anlik belirlenmis ve sinterleme rejimi belirlenen sicakliga gore
olusturulmustur. Numunelerdeki kii¢iilme miktarlar1 degiskenlik gostermekle
birlikte yliksek karbon karasi igerigi ile kii¢clilme miktarmin azaldigi tespit edilmistir.
Karbon karas1 tozlarinin yiizey alanmin 107 m?/gr olmasiyla ve yiiksek miktarlarda
kullanilmalariyla dagilimlarinin olumsuz etkilendigi belirlenmistir. Yiizey alan1 254
m2/gr olan tozlarin kullanimi ile miktardan bagimsiz olmakla birlikte dagilim sorunu
belirgin hale gelmektedir. Herhangi bir 6zel dagitici kullanmaksizin por yapici olarak
kullanilabilecek karbon karasi yiizey alanmin 40 m?/gr oldugu sonucuna varilmistir.
Karbon karasi tozlarinin sistemden uzaklastirilmas:i sonrasinda elde edilen
numunelerin yogunluklarini uzaklastirilan karbon karasi miktarmna gore dogrusal
degistigi bulunmustur. Yapida bulunan porozitenin ise neredeyse tamaminin agik
porozite (yiizeye bagli) oldugu belirlenmistir.

Numunelerin mukavemet degerlerinde artan karbon karas1 miktar1 ile dogru orantili
bir diisiis goriilmiistiir. Kullanilan karbon karasi tiiriiniin mukavemet sonuglarina
keskin bir etkisinin olmadigi, mukavemet degerlerinin yogunluk degerleri ile
paralellik gosterdigi bulunmustur.

Yiizey alan1 40 m?/gr. olan karbon karasi kullanilarak hazirlanan numunelerin 1s1l
gecirgenlik davranigi  seramiklerin  karakteristik davramisiyla paralellik arz
etmektedir. Yiizey alaninin artmasi ile goriilen aglomerasyon ve yapida biraktigi
makro-porozite nedeniyle 1s1l gegirgenlik keskin bir azalma gostermektedir. Bu
numunelerde artan sicaklikla birlikte 1s1l gegirgenligin bir miktar arttig1 belirlenmis,
bu durumun ise 1s1 iletim mekanizmasinin fonon hareketlerinden radyasyona dogru
degismesinden kaynaklandig1 goriilmiistiir.

SPS yontemi ile liretilen numunelerin geleneksel sinterleme yontemi ile tiretilenlere
kiyasla en az iki kat mukavemet degerine sahip olduklar1 belirlenmistir. Isil
gecirgenlik acisindan ise SPS yonteminde diisiik porozite miktarlarinda baskin olan
fonon iletim mekanizmasinin geleneksel yontemle sinterlenmis numunelerde sz

konusu olmadig1 belirlenmistir.
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5. MALI ETKINLIKLER

Toplam kabul edilen destek miktar1 14.298 TL olan proje kapsaminda 1. ara rapor
donemi itibariyle toplamda 9.460 TL, Sonug rapor donemi itibariyle ise 14.288,60 TL

harcama gergeklestirilmistir. Harcama dagilimlar1 Cizelge 5.1°de sunulmaktadir.

Cizelge 5.1. Giincel donem itibari ile yapilan harcama kalemleri

Harcama kalemi Miktar Tutar (TL)
Balon, Armudi 1000 ml 3 adet 587,80
Evaporator toplama balonu 2 adet 566,58
Soguk kalip seti 1 set 368,18
Izopropil alkol 3adet (2,51L) 658,44
13mm kuru pres kalip seti 1 set 3.304,00
SEM analiz bedeli (Mer. Ar. Lab.) | 53 saat 3.975,00
Al203 tozu 6 adet (3000 gr) 2.888,64
He-piknometresi 97 adet 1.940,00
TOPLAM 14.288,60
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