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OZET

Anahtar Kelimeler: Alumina, Alumina-Ni, Seramik Matrisli Kompozit, Kirilma
Toklugu, Sertlik, Sinterleme

Bu calismada, nikel takviyeli alumina seramik matrisli kompozitler {iretilmesi ve bu
seramik kompozitlerin fiziksel, mekanik ve mikroyap1 6zelliklerinin incelenmesi
hedeflenmistir.

Ik olarak, 0,3 pm tane boyutundaki alumina tozu, % 1, 3, 5 ve 7 oranlarinda 3-7 um
tane boyutuna sahip nikel tozuyla karistirildiktan sonra 2’ser gramlik kiitleler alinip
her biri 170 MPa basing altinda tek yonde sikistirilarak kompaktlanmistir. Yogun ve
sik1 bir goriiniim alan numuneler daha sonra 1400, 1425 ve 1440 °C sicakliklarda 1
saat siiresince grafit tozu icerisinde sinterlenmistir.

Uretilen numuneler iizerinde pisme kiigiilmesi, relatif yogunluk, sertlik, kirtlma
toklugu deneyleri, XRD ile faz analizi, optik mikroskop ve SEM ile mikroyapi
incelemeleri yapilmstir.

Sinterlenen numuneler incelendiginde sicakligin artisiyla pisme kiictilmesi ve relatif
yogunlugun arttigi, yogunluk artisina nikel takviye miktarinin da etkili oldugu
belirlenmistir. Nikel takviyesinin artistyla kirilma toklugu degerlerinin arttigi
goriilmiis bunun nedeninin metalik nikel partikiillerinin, olusan catlaklar1 kopriileyici
etkisinden kaynaklandigi saptanmigtir. Setligin ise nikel artisiyla kismen azaldig:
elde edilen sonuglardan bir digeridir. XRD’den alinan sonuglara gore sinterleme
adiminda kullanilan grafit atmosferi sayesinde nikelin oksitlenmedigi goriilmuistiir.
EDS analizi de X-isinlarindan alinan sonuglar1 destekleyici nitelikte olup
kompozitlerin oksitsiz Ni ve Al,O; fazlarindan ibaret oldugunu gostermistir. Bu
genel degerlendirmelerin literatiir calismalariyla uyumlu oldugu tespit edilmistir.
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CHARACTERIZATION AND SYNTHESIS OF NICKEL
PARTICULATE REINFORCED ALUMINA CERAMIC
COMPOSITES

SUMMARY

Keywords: Alumina, Alumina-Ni, Ceramic Matrix Composites, Fracture Toughness,
Hardness, Sintering

The aims of this study are to process of Ni reinforced alumina ceramic composites
and to search of these composites microstructural, physical and mechanical
properties.

Firstly, 0,3 um grain sized Al,O3; mixed with 1, 3, 5 and 7 % weight nickel powder
which grain size is 3-7 pum, then two grams masses were taken and each of them
these masses pressed under a unixial pressure of 170 MPa. The samples with an
appearance dense and compact sintered at 1400, 1425 and 1440°C for 1 hour in
graphite powder.

Composite bodies are tested against firing shrinkage, relative density, hardness,
fracture toughness, phase analysis by XRD and microstructural analysis by optical
microscope and SEM.

When sintering samples observed it is determined that firing shrinkage and relative
density increased as sintering temperature increased. Besides this, Ni content is also
effective on relative density. The more Ni content leads the higher fracture toughness
because of crack bridging effect of metallic Ni particles and the lower hardness
scales. According to XRD results, it has been detected the non oxide Ni body thanks
to the graphite atmosphere used in sintering stage. And EDS analysis has also
supported the X-ray results and showed the body has non oxide Ni and Al,O; phases.
It has been determined that these results are suitable with literature survey.

Xiii



BOLUM 1. GIRiS

Alumina, yliksek sicakliklardaki korozyon direnci, yliksek asinma direnci, aginmaya
kars1 dayanimli olusu, yiiksek sertligi, iyi biouyumluluk karakterli bir seramik olmasi
dolayisiyla ¢ok genis kullanim alanina sahiptir [1-4]. Yine miikemmel kimyasal
kararlilik ve diisiik maliyetli olmasi bakimindan alumina, miihendislik seramikleri
arasinda en iimit verici olanidir. Bu olumlu ve tercih edilir 6zelliklerinin aksine
seramiklerin baglica dezavantajlarindan bir tanesi diisiik kirilma tokluklarindan 6tiirti
kirilgan ve gevrek olmalaridir [5,6]. Aluminanin bu istenmeyen 6zelliginin
iyilestirilmesi amaciyla ikinci bir faz ile takviye edilerek kompozit olusturulmasi

dustintilebilir.

Seramiklerin kirilma toklugunun artirilmasina yonelik yapilan yeni ¢aligmalardan
biri seramik matrisli kompozitler olusturmaktir. Partikiil, fiber, whisker gibi ilave
takviye malzemeleri seramik bir matrisin igerisine gomiilmek suretiyle seramiklerin
1 ila 5 MPa.m'"? degerleri arasinda olan kirilma tokluklarim 6 ila 20 MPa.m'?
degerlerine yiikseltilebilir. Kirilma toklugundaki bu artis ilerleyen ¢atlak ile takviye
partikiil arasindaki etkilesimden kaynaklanir. Catlak baslangici beklenen bir durum
olarak matris fazinda meydana gelir ancak buna karsin catlak ilerlemesi takviye faz

tarafindan geciktirilir veya engellenir [7,8].

Seramik matrisli kompozitlerdeki toklastirma mekanizmalari; ¢atlak saptirma, kalinti
gerilme etkisi, dontisiim toklasmasi, siinek partikiillerle koprii etkisi olusturma, fiber,
whisker takviyesi gibidir. Seramik bir matris igerisine siinek (metalik) bir faz ilave

etmek ise bu mekanizmalarin bir¢ogunu i¢ine alan etkili bir yontemdir [9-11].

Daha 6nce yapilan alumina- metal kompozit ¢alismalarinda aluminaya, Cr, Ni, Cu,
Fe, W, TiC, Al gibi takviye fazlar ilave edilmis ve toklukta 2-3 kat daha fazla artis
saglanmistir [12].



Metalik faz takviyesiyle aluminanin tane boyutunun kiigiiltiilebildigi veya kirilma
davranisinin iyilestirildigi, siinek bir takviye elemaninin plastik bir deformasyon
alan1t olusturarak seramiklerin istenmeyen kirilganlik, gevreklik gibi olumsuz
ozelliklerini azalttig1, metalik bir fazin monolitik aluminaya oranla daha iyi bir
termal iletkenlik ve daha yiiksek bir termal sok dayanimi kazandirdigi, mekanik,
magnetik ve elektriksel ozelliklerini 1yilestirdigine ¢ok sayida calismada yer

verilmistir [13-21].

Bu calismada, seramik malzemeye takviye olarak nikel metalik malzemesi tercih
edilmistir. Aluminanin ¢ok yiiksek ergime sicakligi (2015°C) bir diger takviye
elemaniyla beraber sinterlenmesinde optimum bir sicakligin elde edilmesi sartini
dogurur. Bu nedenden &tiirti ergime sicakligr yiksek (1453°C) bir metal olan nikel
takviye elemani olarak tercih edilmistir. Ancak nikelin oksitlenmeden sinterlenmesi
icin yapilan ¢aligmalarda indirgeyici bir hidrojen atmosferine bagvuruldugu bilinen

bir gergektir.

Bu calismada, aluminanin agirlik¢a farkli oranlarda hazir nikel tozuyla karistirilip
hidrojen atmosferi kullanilmaksizin grafit ortaminda, farkli sicakliklarda, basingsiz
sinterleme isleminin gerceklestirilmesi ve pismis {riinlerin karakterizasyonu

hedeflenmistir.



BOLUM 2. SERAMIiK VE KOMPOZIT MALZEMELER

2.1. Seramik Malzemeler

Seramikler; 1s1, bazen de 1s1 ve basing bir arada uygulanarak sekillendirilen, en az bir
metal ve metaldis1 elementel katinin kombinasyonundan olusan malzemelerdir [22].
Dogada kayalarin dis etkilere karsi pargalanmasi sonucu olusan kaolen, kil vb.
maddelerin yiiksek sicaklikta pisirilmesi ile elde edilirler. Bunlar farkli sekilde
silikatlar, aluminatlar ile birlikte metal oksitlerinden olusurlar. Genelde bunlar ya
iyonik veya iyonik + kovalent bag karisimina sahip olduklar i¢in ¢ok kararlidir. Bu
nedenle de cok sert, gevrek ve yiiksek sicakliga dayaniklidirlar. Seramik malzemeler
endiistriyel firmlar, tugla, betondan elektronik ve optik araclarda kullanilan yeni

malzemelere kadar genis bir alan1 kapsarlar [23].

Seramikler, yiiksek kimyasal direng, yiiksek ergime noktasi, asir1 derecede sertlik,
diisiik elektriksel iletkenlik, diisiik termal genlesme, 1yi termal kararlilik, 1yi1 siirtinme
direnci, yiiksek elastik modiil, yiiksek basma direnci gibi iistiin ve 6nemli 6zelliklere

sahiptir [24].

Seramiklerin 6zellikleri, diger malzemelerde oldugu gibi atomlar arasindaki baga,
mikro ve makro yapilarina baghdir [25]. Seramikler disiik yogunluklu, ¢ok dayanikli
ve sert olmasina ragmen asir1 derecede gevrektir. Bunlar genellikle termal ve
kimyasal etkilere kars1 direnglidirler. Ancak yiiksek ergime sicaklik dereceleri ve
sertlikleri islenmesini zorlastirir ve yalitkandirlar. Kirilgan oluslar1 bunlar1 potansiyel
olarak gilivensiz yapar. Metallerle karsilastirildiginda seramikler, ¢ok gevrek
olduklarindan plastik olarak akmazlar. Seramiklerin yiiksek elastisiteye sahip
olmamalar1 ve aym zamanda plastik deformasyon gostermemeleri nedeniyle,
yiklemelerle ve keskin partikiiller ile yiizeye etki yapilmasi durumunda bolgesel

olarak gerilme yogunlasmasi meydana gelmektedir. Bu gerilmeler ¢cekme gerilmesi



seklinde olursa, ¢cok hizl bir sekilde ¢atlak mikro ¢atlak olusumuna neden olurlar. Bu

ylizden ¢ekme dayanimlar1 diisiiktiir. Basma dayanimlari ise ¢ok yliksektir [26].

Seramik malzemelerin kirilma toklugu, metaller ve miihendislik plastikleriyle
karsilastinldiginda  oldukga diisiik  seviyelerdedir. 1Ileri teknolojik seramik
malzemelerin  kirilma toklugu 1-12 MPa.m'? arasinda degisirken, seramik

V23 kadar c¢ikmaktadir. Seramik

kompozitlerin kirilma toklugu 20 MPa.m
malzemelerin kirilma tokluklarini iyilestirilmesi amaciyla yapilan diizenlemelerde,
seramiklerin asinma direncinde bir miktar diisme olmus, buna karsin mikro ¢atlak
olusumu bariz sekilde engellenmistir. Burada, bolgesel yiiklemeler, termal sok ve
gerilmeler karsisinda c¢atlak olusumuna karst diren¢ sertlikteki azalmayla

dengelenmektedir [27].

Yirminci ylizyilin son ¢eyreginde yapilan ilerlemelerin 15181nda seramik malzemeleri

iki sinifta kategorize etmek miimkiindiir:

a) Geleneksel ve konvansiyonel seramikler: Bu tiir seramikler genellikle monolitik

formdadirlar. Bunlar tugla, kiremit, fayans ve cesitli sanat objelerini igerir.

b) leri ve yiiksek performans seramikleri: Cogunlukla iiretimi icin sofistike
kimyasal tiretim metotlar1 kullanilan seramik malzemelerin ileri bir sinifin1 sunar.
Yiiksek kalite ve safliktadirlar. Bu yiiksek performans seramikleri; oksitleri, nitriirleri

ve silisyum, aliiminyum, titanyum ve zirkonyumun karbiirlerini icerir [28].

Tablo 2.1 baz1 6nemli yiiksek performans seramik malzemelerini gostermektedir. Bu
ileri seramikler sicaklifa, kimyasallara ve asinmaya direng gosterirler. Bu 6nemli
karakteristikler onlarin basit ve ekonomik yolla iiretimini zor kilar. Bu smiftaki
yiiksek performans seramikleri ¢ogunlukla seramik matrisli kompozit yapiminda

kullanilirlar.



Tablo 2.1. Bazi seramik malzemelerin 6zellikleri [28]

Elastik Modiil Poisson Termal Genlesme
Malzeme (GPa) Oram Katsayis1 (10° K™)
E v a
SiC 420 0.22 4
ALO, 380 0.25 g
Kordierit
(2AL,0;.Mg0.55i0,) 130 0.25 )
Miillit
(3A1,05.28i0,) 215 0.25 4

Monolitik yiiksek performans seramikleri; yiiksek dayanim ve sertlik, miikkemmel
yiiksek sicaklik kapasitesi, kimyasal inertlik, asinma dayanimi ve diisiik yogunluk
gibi istenen malzeme 6zelliklerini bir araya getirirler. Fakat bunlar cekme ve darbe
yukii altinda, metallere benzemeksizin hi¢ plastisite gostermezler ve mekanik ve
termal yiik (termal sok) altinda katastrofobik hasarla karst karsiya kalirlar. Bu
durumu metaller tolere edebilir ancak seramikler tolere edemez ifadesiyle
yorumlayabiliriz. Metallerin bagislayict dogast igerisindeki dilokasyonlarin
hareketliliginden kaynaklanmaktadir bu 6zellik onlara kirilmadan 6ne plastik olarak

deforme olabilme kabiliyeti kazandirir [28].

2.2. Kompozit Malzemeler

2.2.1. Kompozit malzemeler tanimi, bilesenleri ve siniflandirilmasi

Kompozitler, fazlarin zayif 6zelliklerini diizelterek, tek baslarina oldugundan daha
iyi Ozellikler gostermeleri amaciyla bir araya getirilen ¢ok fazli malzemelerdir
[29,58]. Kompozitlere donatilt veya pekistirilmis malzemeler de denir [58]. Bir
kompozit malzeme siirekli bir faz i¢inde dagilmis fazlar1 kimyasal ve/veya fiziksel
olarak smirlayan bir malzemedir. Kompozit malzeme genellikle kendisini olusturan
malzemenin her ikisinden daha iyi veya farkli karakteristige sahiptir. Matris fazi
sirekli fazdir, takviye fazi ise dagilmis fazdir ve partikiil, kisa fiberler, siirekli
fiberler, tabakali veya levha halinde olurlar. Sekil 2.1 katki malzemesine gore

siiflandirilmis kompozit tiplerini gostermektedir.
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Sekil 2.1. Takviye sekline gore kompozit tipleri [7]

Bir malzemenin kompozit sayilabilmesi i¢in:
—  Insan tarafindan tiretilmelidir

—  Farkli bilesenlerle beraber kimyasal olarak birbirinden farkli en az iki malzeme

kombinasyonundan meydana gelmelidir.

— Kompozit malzemeyi olusturan ayr1 malzemeler {i¢ boyutlu olarak

birlesmelidirler.

— Kompozit, kendisini meydana getiren bilesenlerin tek baslarina sahip

olamayacaklar1 6zellikleri gostermelidir [30].

Kompozit malzemelerin avantaj ve dezavantajlart ise asagidaki gibi

siniflandirilabilir;

Avantajlari: Hafiftirler, esneklikleri yiiksektir, korozyona kars1 dayaniklidirlar, diisiik
rezistans ve termal iletkenlige sahiptirler, yorulma dayanimi yiiksektir, yapisal

zayifliklan diistirerek iiretim maliyetini diistirmektedir.



Dezavantajlari: Matrisin ve takviye malzemesinin ¢oziiciilerden kolay etkilenmesi,
sicaklik degisimlerinden etkilenmeleri, ¢apraz baglanma tepkimeleriyle zaman i¢inde
bozunabilmeleridir. Ayrica hammadde ve fabrikasyon fiyatlar1 yiiksek olmasidir

[31,59].

Kompoziti olusturan tek bilesenlerin se¢imi, onlarin sentezi ve kimyasal
kompozisyonu, kompozitin tiretim yontemi, kompozitin nihai performansina énemli
oOl¢iide etki eder. Bunlarin yani sira goz ardi edilemeyecek degerlendirilmesi gereken
en 6nemli durum ise katki malzemesi ve matris arasindaki ara ytlizeydir. Sekil 2.2,

kompozitin nihai 6zelliklerini etkileyen faktorleri gostermektedir.

Bilesenler
(Kompozisyon)

Kompozitin Performansi

Sekil 2.2. Kompozit performansina etki eden bazi faktorler

Matristeki malzeme karakteristigine bakarak da kompozitleri asagidaki gibi
siniflandirmak miimkiindiir [31].

—  polimer matrisli kompozitler (PMK),

— metal matrisli kompozitler (MMK),

— nano kompozitler

—  seramik matrisli kompozitler (SMK)



Metal matrisli kompozit malzemeler (MMK):

Metal matrisli kompozitler 1970’1 yillardan sonra yaygilasmistir. Hafif metaller,
kompozitler i¢in matris malzemesi olarak ¢ok cazip olmaktadir. Bunlar plastiklerden
daha yiiksek elastik modiil, dayanim ve tokluga sahip olup yiiksek sicakliklarda
ozellikleri de daha iyidir. Ancak metal matrisli kompozit tiretimi daha zordur. Bunlar

her elyafla iyi ara ylizey bag1 olusturmazlar [31,59].

Giliniimiizde ii¢ ¢esit metal matrisli kompozit bulunmaktadir. Bunlar; parca halinde
gliclendirilmis MMK, kisa fiber veya whisker ile giiclendirilmis MMK, siirekli fiber
ya da levha halinde gii¢lendirilmis MMK’lerdir. Metal matrisli kompozitlerde bir¢ok
metal veya metal alasimlar1 kullanilmaktadir. Bunlarin kullanim yerleri ve amaca
uygun kullanimlar1 kompozit hazirlamada 6nemli bir yer tutmaktadir. Metal matrisler

su sekilde verilebilir;

—  Aliiminyum ve alasimlari; diisiik yogunluk, yiiksek mukavemete sahiptir.

—  Titanyum ve alagimlari; diisiik yogunluk, yiiksek korozyon direncine sahiptir.

—  Magnezyum ve alagimlari; ¢ok hafif metallerdir.

—  Bakur ve alagimlari; kiibik yapidadir ve yiiksek iletkenlige sahiptirler.

—  Intermetalik bilesikler; yiiksek mukavemet, yiiksek oksidasyon direncine
sahiptirler.

Polimer matrisli kompozit malzemeler (PMK):

Polimerler, monomer denilen kimyasal birimlerden meydana gelen zincir seklinde
bir yapiya sahip sentetik malzemelerdir. Polimerler, hafif olmasi ve kolay
islenebilmelerinden dolayr genis bir kullanim alanma sahiptirler. Kompozit
malzemelerde polimer matris olarak kullanilan genelde ti¢ tip polimer mevcut olup

bunlar;

Termosetler; Tekrar 1sitilarak yumusatilamaz. Epoksi ve polyester elyaf takviyeli
kompozitlerde yaygin olarak kullanilir. Bunlarin fiziksel ve mekanik ozellikleri,

molekiil biiytikligiine, yogunluguna ve ¢apraz bagin uzunluguna baghdar.



Termoplastikler; Oda sicakliginda kati malzeme olarak adlandirilir. Isitilirsa
yumusar, sicaklik arttikca viskozitesi diiser. Bu Ozelliklerinden dolay1r bunlarla

yapilan tirlinler daha ekonomik ve daha kolay islenebilir.

Elastomerler; Termoset polimeri gibi ¢apraz bagl olan uzun zincir molekiillerinden
olusur. Bunlar ¢ok disik gerilmelere maruz kaldigi zaman biiylik elastik

deformasyona ugrama o6zelligi olan polimerler kompozitlerdir [31].
Nano kompozitler:

Nano boyutlara gelindiginde kuantum gibi farkli fizik kurallar1 islemeye
baglamaktadir. Kompozit malzemeler genel olarak bir matris ve bir dolgu
malzemesinden meydana gelmektedir. Bir bilesigi olusturan matris ve dolgu eleman
nanometre Olgiilerinde ise sentez sonucu elde edilen bilesige nanokompozit adi

verilir.
Seramik matrisli kompozit malzemeler (SMK):

Seramik malzemeler farkli bilesimlerde kristal ve cam yapili fazlar1 igcermekte ve
genellikle gozenek ihtiva etmektedir. Bu farkli yapi bilesenlerinin miktar1 ve
dagilimlar1 seramik malzemelerin ozelliklerini onemli olciide etkilemektedir. Ileri
teknoloji seramikleri baslica sunlardir [31];

—  Oksitler; Alumina (AL,O3), zitkonya (ZrO,), magnezya (MgO)...

—  Karbiirler; SiC, ZrC, WC...

— Nitriirler; BN, AIN, TiN, ZrN...

—  Siilfurler; CdS, ZnS....

—  Silisitler; Mo,Si, WSi,

—  Boriirler; TiB,, ZrB,..

—  Digerleri; Fosfiirler (BP)

Matristeki takviye de polimerik, metalik veya seramik olabilmektedir. Kompozit

alanina giren en yeni tiir ise seramik matrisli kompozitlerdir [28].
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2.2.2. Seramik matrisli kompozitler (SMK)

Seramiklerin 6nde gelen olumsuz o6zelliklerinden olan kirilganliklarini gidermek
amaciyla one siiriilen mekanizmalardan bir tanesi seramige takviye bir faz eklenerek
olusturulan seramik matrisli kompozitlerdir. Bununla birlikte bu ikinci faz ilavesiyle
seramigin Uretimi zorlagsmakta ve yogunlugu diisme egilimi icerisine girmektedir.
Mevcut bir¢ok calisma takviye fazin mevcudiyetiyle dogan heterojenligin azalmasini

amaclamaktadir.

Seramik matrisli kompozit malzemeler, seramik bir matrisin ve bir takviye
elemaninin veya agregat bir fazin ozelliklerini bir araya getirirler. Dikkatli bir
sekilde {tiretimi yapildiginda, mukavemet ve tokluk gibi malzeme o6zelliklerini,
takviyesiz seramiklere oranla artirdigi belirlenmistir [32]. Sekil 2.3 monolitik
seramikle seramik matrisli bir kompoziti mukavemet yoniinden karsilagtirmasini

gostermektedir.

350 | 1 1

300 4 -
2580 4 I
Monolitik -

200 - L

150 f -
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Sekil 2.3. Monolitik seramikle fiber takviyeli seramik kompozitin mukavemet karsilastiriimasi [33]
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Kompozit performansi, matris ve takviye faz arasindaki fiziko-kimyasal iliskiye ve
araytizeye baglidir. Seramik matrisli kompozitlerden olan ZrO, toklastirilmis Al,O3
(ZTA), ALLOs-TiC ve AlLO;-SiC, asinma, yatak ve pompa uygulamalarinda, kesici
takimlarda kullanilmaktadir. Bununla birlikte, 1s1 motorlari, 1s1 degistiricileri,
kaplamalar ve tibbi iirtinler alanindaki tasarlanmis uygulamalar, seramik matrisli
kompozitler iizerine olan arastirmalarin siiratle devamimi kararli kilar. Seramik
matrisli kompozitler hala, genel olarak, arastirma ve gelistirme alaninda olan

konulardandir [32].

2.2.3. Seramik matrisli kompozit iiretimi

2.2.3.1. Partikiil, levha, whisker ve kisa fiber takviyeli seramik matrisli

kompozitlerin iiretimi

Partikiil, levha, whisker ve kisa fiber takviyeli seramik matrisli kompozitlerin tiretimi
stirekli fiber takviyeli kompozitlerin tiretiminden daha kolaydir ve takviyesiz
seramiklerde kullanilan tekniklerin bircogu kullanilabilmektedir. Buradaki zorluklar
homojen bir dagilimin saglanmasinin amacglandig1 karistirma adiminda ve tam bir

yogunluk saglamanin hedeflendigi firinlama asamasinda ortaya ¢ikmaktadir [32].

Partikiil empriiritelerinin mukavemet artis sinirin1 ortadan kaldirmak, aglomerasyonu
onlemek, istenilen boyut fraksiyonlarin1 siirlayabilmek i¢in, matris partikiillerinin
ve takviye malzemesinin bir on {iretime tabi tutulmasi gerekebilmektedir. Kontrollii
pH siispansiyonlarinin ¢oktiiriilmesi bu yontemde siklikla kullanilmaktadir. Fiberler
ve partikiiller gibi iki farkli bileseni bir siispansiyon i¢inde karistirirken yiizey
kimyalarin1 yiiklii ¢ift tabaka yoluyla kontrol etmek gerekmektedir. Iyi dagilmus
stispansiyonlar elektrostatik itme kuvvetleri biiyiikken elde edilir, bunun yani sira

bilesenler arasindaki ¢ekme kuvvetleri biiyiikken 6beklesme s6z konusu olmaktadir.

Cogunlukla matris tozu ve takviye malzemesi az kat1 igeriginde (yaklasik %15 gibi)
su veya alkol gibi siispansiyon iiretim rotasi icerisinde karistirilir. Siispansiyonun
pH’1 daha sonra ayarlanir. Aglomerasyonu 6nlemek i¢in karisim yiiksek hizda bir
karistiricida hizli bir sekilde karistirilir ve ultrasonik olarak dispersiyon saglanir. Bu

asamada karsilasilan bir problem, daha genis olan partikiillerin (bunlar ¢ogunlukla
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takviye malzemesidir) ve /veya yogunlugu daha yiiksek olan partikiillerin karisimin
dibinde topaklanma egilimi gostermeleridir. Bu olumsuzlugun iistesinden gelebilmek
icin obeklesmeye neden olan pH degeri degistirilebilir. Elde edilen viskoz kiitle
sekillendirilebilir ve bir firin igerisinde kurutulduktan sonra, kuru tozlar sicak

preslenebilir [32].

Stispansiyon iiretimi kontrol altinda yapildiginda %70’lere varan yogunluklarda ve
45 nm capindaki tiniform kii¢iik porlara sahip homojen bir mikroyapi elde edilebilir.
Bu nedenle basingsiz sinterleme miimkiin olabilmektedir. Sinterlenmis yogunluk
takviye faz arttikga azalir 6rnek olarak, Al,Os; matris tozu igerisindeki SiC miktar
arttikca yogunluk azalir bunun sebebi takviye fazinin olusturdugu anizotropik iskelet
agidir. Bu durum sinterleme siirecinde daha fazla deformasyona ve kiitle tasinimina
direnir. Bununla birlikte daha kisa whiskerler birbirleri arasindaki temas1 onleyerek
sinterleme boyunca partikiillerin yeniden bir diizene girmesini engeller. Cok ince
Al,O5 partikiil boyutu kullanarak ve ham kompakt tiretimi dikkatli bir sekilde kontrol
altinda tutuldugunda, SiC whisker takviyeli Al,O; seramik matrisli kompozitlerinde
basingsiz sinterleme yontemiyle % 90 yogunlugun iizerine ¢ikilabildigi goriilmiistiir.
Daha yiiksek yogunluklar sivi formda MgO/Y,0s ilavesiyle de elde edilebilmektedir
[32].

2.2.4. Seramik matrisli kompozitlerin yogunlastirilmasi

2.2.4.1. Sinterleme, sicak presleme

Partikiil takviyeli seramik matrisli kompozitlerin disinda basingsiz sinterleme,
takviye fazinin sinirlayici etkisinden dolay1 genellikle yetersiz bir yogunluga neden
olmaktadir (Sekil 2.4). Daha ¢ok arzu edilen yiiksek yogunluklara ulagmak i¢in sicak
preslemeye basvurulmaktadir. Bu yolla iiretilen matrislerde daha diisiik porozite elde
edilmektedir [7]. Seramik matrisli kompozitlerin sicak preslenmesi sirasinda matris
partikiilleri yeniden bir diizene girer, katilasir veya bosluk bolgelerindeki takviye

dolgular1 arasinda akar.
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Sekil 2.4. Rastgele dizilmis seramik matrisli kompozit.

Sicak presleme daha ¢ok cam ve cam seramik matrislerde basarili olarak
kullanilmaktadir. Bunlar genellikle Tg’nin hemen {stiindeki sicakliklarda sicak
preslenirler. Cam gecis sicakligi, kristalizasyon sicakligt Tc’nin altindadir. Bu
genellikle ilk olarak cam iiretiminde bilinen bir durumdur. ideal olarak, cam sistemi
Tg ve Tc arasinda genis bir araliga sahip olmalidir ve bu nedenle yogunlasma
tamamen kristalizasyondan 6nce meydana gelebilmektedir. Bir kez kristalizasyon
basladiginda viskoz akisla daha ileri yogunlasma kristalin ergime sicakligi Tm’ye
kadar imkansiz hale gelir. Tm’nin istiindeki iiretim ikinci pencere {iretimi olarak
adlandirilabilir, fakat daha yiiksek sicakliklar takviye/matris reaksiyon ihtimalini de
artirir. Matris fazi sicak presleme igleminin bir pargasi olarak veya presleme sonrasi

ayrt1 bir 1s1l iglem adiminda kristalize olabilir [32].

Alumina gibi kristalin toz kullanilan sistemlerde viskoz akisin olmamasi nedeniyle
ve yogunlagsma i¢in gerekli olan yiiksek sicakliklardan 6tiirii sicak preslemede daha
az basar1 kaydedilmistir. Bu durum takviye degredasyona veya refrakter partikiillerle
abrazif temastan dolay1 olusan zarar, oksidasyon, eger takviye polikristalin ise tane

biiylimesi gibi problemlere yol acar.

Sicak presleme daha c¢ok whisker, levha, partikiil takviyeli seramik matrisli
kompozitlerde kullanilir. Olugsmas1 muhtemel olan problemler ise asagidaki gibidir

[32].
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— Tek yonli olmayan sicak preslemenin yol actigi tercihli fiber ve whisker

oryantasyonundan kaynaklanan anizotropik 6zellikler.

— Matrisin takviyesiz oldugu ve takviyenin zayif oldugu bolgelerde hasar

kiimelerine yol acan takviye aglomerasyonu.

2.2.4.2. Sol-Jel ve polimer pirolizi

Sicak preslemeye ve cam tozu (frit) kullanmaya alternatif olarak, cam matris
olusturmak icin uygulanabilecek bir diger yontem sol jel yontemiyle sivi baslangi¢
malzemesi kullanmaktir. Seramik matrisli kompozit tiretirken bu yontemde karsimiza
¢ikan zorluklardan biri, jelin cama gegisiyle baglantili olan genis araliktaki (%90

oranlarinda) kii¢tilmedir.

Sol-jel yontemiyle seramik matrisli kompozit tiretimi genellikle asagidaki iki adimda

gergeklesir:
1. takviye jel hazirlanmasi

2. kurutma, kalsinasyon ve genellikle sicak preslemeyle gerceklestirilen nihai

yogunlastirma

10 um

Sekil 2.5. Sol-Jel Nextel 610 fiber takviyeli aliiminyum oksit matris kompozit mikroyapisi [7]
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Bu islem laboratuar 6lgeklerinde, silika, alumina ve SiC fiber takviyeli silika cam ve
alumina, C ve SiC fiber takviyeli alumina-cam seramigi i¢eren rotay1 kullanilarak
tiretilmektedir. Giintimiizde yapilan bir¢ok ¢alisma sol jel yontemiyle aluminasilikat

matrisli SMK tiretimi izerine yogunlagsmistir [32].

Polimer pirolisizi ile fiber takviyeli SMK tiretimi 1975 yilindan itibaren bilinen bir
teknik olmakla birlikte polimer baslangic malzemeleri kullanilarak seramik matris
tiretmek icin simdiye kadar ¢ok az girisimde bulunulmustur. Sekil 2.5 matris 6n
maddeleri genellikle seramik polimer dolgulu seramik tozudur. Bu karigim bulamag
olusturmak i¢in bilyal1 degirmende karistirilir. Bulamag, yiin kumas veya bant i¢inde
arayiizeyle kaplanmis fiberler arasindaki alana sizmayi saglamak i¢in kullanilir.
Islemde ¢oziicii kullanildiysa daha sonra bu ¢oziicii buharlastirma yoluyla yapidan
alinir. Prepreg bundan sonra presde veya otoklavda lamine olmak icin hazirdir.
Prepreg y1gin tabakasi, ortalama bir basing altinda bulk olusturmak icin 1sitilir, daha
sonra laminer hale getirilir. Diizeltilen kompozit, matrisi pirolize etmek i¢in reaktif

olmayan atmosferde seramige donistiirtiliir.

Sekil 2.6, CG Polysilazane polimerinden hazirlanan Nikalon fiber kompozit
mikroyapisini gostermektedir. Matris SizsN4 toz dolgusu igermektedir. Kompozitte
olgiilen acik porozite %5’den azdir. Mikroyapi incelendiginde ilk pirolisizde matriste
catlak meydana geldigi goriilmiistiir. Bu yontemle iiretilmis kompozitlerde bazi
kalint1 agik poroziteler bulunsa da, polysilazendan tiiremis kompozit 1100°C’de

ylizlerce saat siiresince iyi ¢ekme ve yorulma 6zelliklerine sahiptir [7].
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resees

Sekil 2.6. CG Polysilazane polimerinden hazirlanan Nikalon fiber kompozit mikroyapisi [7]
2.2.4.3. Dogrudan metal oksidasyonu

Seramik matrisli kompozitlerde karsilagilan en biiyiik sorunlardan biri yiiksek
yogunluk eldesidir. Son yillarda Lanxide sirketi tarafindan gelistirilen ve DIMOX
ticari ismiyle anilan Sekil 2.7’de goriilen direk metal oksidasyon prosesiyle, SMK’da
yiiksek yogunluklara ulasmayi basarmistir. Seramik matrisli kompozit, istenilen
konfigiirasyona sahip takviye malzemesi (dolgu malzemesi) preform yapisina

ergimis metalin akitilmasiyla tiretilir.
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Refrakter pota —

Preform

Katki1

———— Alasim/Metal

(@

Kompozit

(b)
Sekil 2.7. Sematik DIMOX Prosesi: (a) baslangig bilesenleri, (b) potayla ayni sekildeki nihai tiriin

Metal kapiler etkiyle bir havuzdan saglanir ve seramik matris olusturmak i¢in gazsi
oksidan ile reaksiyona girer. Bu seramik reaksiyon iirtinii, seramik matrisli kompozit
bliytimesini destekleyen mikroskobik kanallar vasitasiyla daha fazla sivi metal
akistyla birlikte metal ylizeyinin disariya dogru kolonsal taneler olarak biiyiir. Metal
kaynagi, koruyucu oksit tabakasi olusumunu Onlemek i¢cin  genellikle
alasimlandirilarak ¢esitli elementlerle dop edilmelidir. iki dopant tipi tavsiye
edilmektedir bunlar; metalik tasinim mekanizmasini baslatmaya izin veren
baslaticilar ve metalik tasmim kinetigini ve seramik biliylime hizin1 artirici

hizlandiricilardir.

Nihai matris malzemesi tipik bir seramik metal kompozitidir. Kullanilan dopant
malzemesi sicaklik ve zamana degistirilerek, metal ve seramik hacim miktarlari,
mikroyap1 skalasi, porozite, baglant1 derecesi kontrol altinda tutulur. Ornegin daha
yliksek proses sicakliklari daha diisiik metal miktarlariyla sonuglanmaktadir. Olusan
yap1 gevrek kirillma egilimindedir ve igerisindeki siinek metal faz sebebiyle yiiksek

kirilma tokluklari elde edilir [32].
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2.2.4.4. Kimyasal buhar infiltrasyonu

Kimyasal buhar infiltrasyon terimi, fiber takviyeli kompozitlerde arafaz ve matris
birikimi prosesine karsilik gelmektedir. Bu proses, bir¢ok karbiir, nitriir, bortir, oksit
tiretimi i¢in kullanilmakla beraber en ¢ok SiC hazirlamak i¢in kullanilan bir prosestir
[7]. Yiiksek yogunluk eldesinin ¢ok miimkiin olmadig1 bu yontemde simdiye kadar
yapilmis c¢alismalarda wulasilmis en yiiksek yogunluk %85-90 oranlaridir.
Yogunlugun diisiik olmasinin yani sira bu yontemde g6z ardi edilemeyecek onemli
problemlerden birisi de laboratuar kosullarinda gergeklesen islem siiresinin oldukca
(birkac hafta) uzun olmasi ve 1200°C’ye varan reaksiyon sicakliklarinda fiberlerin

degredasyonudur [32,33].

s Kalinti
. ‘ porozite
.I L ..
7 < ! -": Nikalon
s o fiber
WAL a
. # - B
X ;
: * , matris

s

<0

Sekil 2.8. Kimyasal buhar infiltrasyon prosesiyle tiretilen tipik bir kompozit mikroyapisi [7]

Yanma odalari, tiirbin rotorlari, 6n 1siticilar, 1s1 geri doniistiiriiciiler, 1s1 degistiriciler,
firin igleri, filtreler, altliklar, santrifiij gibi yapilar kimyasal buhar infiltrasyonu ile

iretilen seramik matrisli kompozitlere 6rnektir [33].



19

2.2.5. Seramik matrisli kompozitlerin kullanim alanlar:

Seramik matrisli kompozitlerin kullanim alanlar1 dort ana grup altinda toplanabilir

[71;

—  Kesici takimlar (Al,03-ZrO,, Al,05-TiC, Al,03-SiC, WC-Co)

— Asinmaya direncli elemanlar (Al,O3-ZrO,, Al,03-SiC, Si3Ny4-SiC)
—  Havacilik uygulamalar ve askeri uygulamalar (ZrB,, ZrC)

— Motor ve enerji baglantili uygulamalar1 i¢eren diger endiistriyel uygulamalar

(A,05-SiC)

Seramik matrisli kompozitler, F414 motorlarinin egzoz boru kanat¢iklarinda ve
sizdirmaz kapaklarinda basariyla servise girmistir. Glinlimiizde donanma F-18 E/F’
de kullanilmaktadir (Sekil 2.9). F414’{in egzoz sicakligi 80'C’nin iizerindedir ve bu
sicaklik daha 6nce kullanilan F18’in F404 versiyonundakinden daha yiiksektir. Ince

SiC manto ve sir oksidasyondan koruma saglar.

Sekil 2.9. F18 ug¢aginin F414 motoruna ait 12 parca SMK kanatg¢ik ve sizdirmaz kapakli egzoz borusu.
Sizdirmaz alanlar tizerindeki beyaz bolgeler mekanik baglayicilar i¢in ilave ZrO,
kaplanmadir [7].
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Seramik matrisli kompozitler giiniimiizde ayni zamanda otomobillerdeki fren
rotorlarinda da kullanilmaktadir. Kisa karbon fiberler ve karbon tozu preslenir ve
sinterlenir. Bu parca daha sonra yeniden 1sitilir ve ergimis silisyuma infiltre edilir bu
da karbonla reaksiyona girerek SiC olusumunu saglar. Olusan disk, konvansiyonel
diskten %50 daha hafiftir. Asinma hiz1 yine konvansiyonel metal rotorlarin yarisi
kadardir. Ayn1 zamanda servis 6mriiniin 300.000 km oldugu da kaydedilmistir. SMK

motor rotorlar1 Almanya’da yiiksek hizli trenlerde de kullanilmaktadir [7].



BOLUM 3. ALUMINA (ALO;) VE NiKEL

Alumina seramikleri sahip olduklar yiiksek sertlik, iyi asinma direnci ve yiiksek
sicakliklarda gosterdikleri sira dist mekanik 6zellikleri yoniiyle ¢ok genis kullanim
alan1 bulmaktadir [34]. Cok yiiksek ergime sicakligina sahiptirler ve 1100°C’nin
iistinde mukavemetlerini %90’lara kadar koruyabilmektedirler. Bu 6zellikleri onlara
refrakter olarak kullanim alani saglar. Ucuz ve kolay temin edilebilir bir seramik
olmasi yoniiyle de diger miithendislik seramiklerinin i¢inde en ¢ok kullanim alanina

sahip olanidir.
Aluminanin 6nde gelen 6zellikleri su sekilde siralanabilir [1-4];

—  Yiksek sertlik, asinmaya direng

— Diusiik DC ve yiiksek GHz frekanslar1 arasina kadar miikemmel dielektrik
ozellikler

—  Yiksek sicakliklarda gii¢lii asit ve alkalilerin etkisine direng
—  lyi termal iletkenlik

—  Mikemmel boyut ve sekil alma 6zelligi

—  Yiiksek dayanim ve rijitlik

—  Yiiksek basma dayanimi

—  Biouyumluluk

—  Yiiksek derecede refrakterlik

—  Kolay hammadde iiretimi

Yiksek dielektrik mukavemeti

Aluminanin bilimsel kesfi gecen ylizyilla rastlamaktadir. Fakat ticari olarak

kullanimi, 1907 yilinda yiliksek alumina seramik {iretimine ait bir patentle
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baslamistir. Genis capta ticari tiretimi ve kullanimi 1920°lerin sonu ile 1930’Iu

yillarin basina rastlar [35-38].

Altiminyum‘un en 6nemli oksidi Al,Os formiilii ile gosterilen aluminadir. AIO ve
ALO bilesikleri ancak gaz halinde ve yliksek sicakliklarda bulunabilmektedir.
Dogada serbest oksit halinde ¢ok az olarak bulunur. En fazla gibsit (aliminyum
trihidroksit), bohmit (aliiminyum oksit hidroksit) ve diaspor (aliminyum oksit
hidroksit) seklinde bulunur ki bunlara genel olarak boksit adi verilmektedir.
Altiminyum yer kabugunda yaygin olarak rastlanan bir element olup, yer kabugunun
yaklasik olarak % 7,45 ‘ini olusturmaktadir. Aliiminyum daha ¢ok alumina silikat

olarak bulunur [35-37].

Bayer prosesine gore iiretilen aluminalar tane boyut dagilimina gére unumsu (floury)
ve kumumsu (sandy) olarak ikiye ayrilir. Avrupa tlilkelerinde unumsu alumina
tiretilirken, Kuzey Amerika iilkelerinde kumumsu alumina dretilir. Yurdumuzda
primer aliiminyum {dreticisi olan Etibank Seydisehir Aliminyum igletmesi
Miiessesesi Miidiirliigline bagl alumina fabrikasinda hidrat {iretimi ince ebada uygun
olarak projelendirilmistir. Fabrikada elde edilen alumina, tane boyutu unumsu ve
kumumsu alumina arasindadir. Bu sebeple tesislerde elde edilen alumina
“Intermediate” tip aluminadir [35]. Baz1 alumina tiplerinin fiziksel 6zellikleri Tablo

3.1°deki gibidir.

Tablo 3.1. Cesitli tip aluminalarin fiziksel 6zellikleri [35,37]

Fiziksel Ozellikler Unumsu Intermediate Kumumsu
Alumina Alumina Alumina
Kizdirma Kaybi, % 0,3 1 09-1,2
Ozgiil Yiizey Alani, m’/g 5-10 40 - 80 50 - 80
o— Alumina, % 60 - 70 25 -35 10 - 20
Yigiima Yogunlugy, It/m’ | 0,8 - 1 1-1,1 0,9-1
Yigilma Acisi 40 - 45 32-36 28 -32
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3.1. Mineral Kaynaklar

Alumina, ¢ogunlukla hidroksitlerin karisimindan olusan boksitten elde edilir. Boksit
bir mineral ismi olmayip gibsit, bohmit ve diaspor gibi hidroksit minerallerinin bir
karisimidir. Aliminyum, oksijen ve hidrojen {i¢ kristalin bilesik olusturur. Bunlar

[40];

—  ALO;
—  AIOOH
—  Al(OH)

Belirlenen saf, kristalin modifikasyonda stokiometrik aliiminyum oksit korund, o.-
ALOs’dir. AIOOH’in iki kristalin formu vardir: Diaspor a-AIOOH ve bohmit y-
AIOOH. Bayerit a-Al(OH);, gibsit y-Al(OH); ve nordstrandite trihidroksitlerdir.
Gibsit, diaspor ve korund gecen yiizyilin ilk yillarindan beri mineral olarak
bilinmektedir. Bayerit ve bohmit ilk defa 1920, nordstrandit ise 1956’da
sentezlenmistir. Aliiminyum oksit ve hidroksitlerin yapilar1 altili  (six-fold
coordination) oksit ya da hidroksil iyonlar ile ¢evrelenmis altiminyum iyonlarma
baglidir. Bu koordinasyon oktahedra ya hegzagonal ya da kiibik paketlenmis yapida
siralanmistir. Uluslararas1 kabul edilen kristallografik yapilarin  gésteriminde
kullanilan o 6n eki hegzagonal olarak paketlenmis yapilari 6rnegin korund, diaspor

ve bayerit, vy ise kiibik olarak paketlenmis gibsit ve bohmit i¢in kullanilir [40].
Korund:

Birgok degisik morfolojik tipte bulunabilen ve Al,O; bilesiminde olan korund,
kristalografik 6zellikleri kismen hala bilinmemekle birlikte, kararli bir yapida daima
a-Al,O3 seklindedir [41]. Yesilimsi, kahverengimsi, kirmizi, kahverengi ve beyaz
renklerde bulunabilen bu mineral seffaf ve yar seffaf olarak hegzagonal sistemde
kristallesmektedir. Elmastan sonra en sert mineral olan korundun yogunlugu 4,0-4,1
g/em’ olarak verilmekte ve kirmizi olana yakut, mavi renkli olanmna da safir

denilmektedir. Korundun manyetit, hematit ve kuvarsla beraber bulundugu minerale
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zimpara ad1 verilmektedir. Opak ve graniiler yapida olan zimpara genellikle koyu gri,
siyah renklerde bulunmaktadir [40,42,43]. Korund ve ge¢is aluminalariin yapisal

ozellikleri Tablo 3.2’de goriilmektedir.

Tablo 3.2. Korund ve gegis aluminalarin yapisal 6zellikleri [40]

Form Latis sistemi | Birim latis uzunlugu, nm Aq1 Yogunluk,
a b c g/cm’

Korund, a Hegzagonal |0,4758 |--- 1,2991 --- 3,98

Gama,y Tetragonal 0,562 0,780

Delta & Ortorombik 0,425 1,275 1,021 --- 3,2
Tetragonal 0,790 --- 2,31 -—- -

Eta, n Kiibik 0,790 -—- --- -—- 2,5-3,6

Teta, 0 Monoklinik | 1,124 0,572 1,174 103°20° |3,56

Chi, y, Kiibik 0,795 - - --- 3,0
Hegzagonal |0,556 --- 1,344 - ---

Kapa, ¥ Hegzagonal |9,71 - 0,1786 | --- 3,1-3,3
Hegzagonal 9,70 — 0,1786 | --- -—-

Gibsit:

Topragims: beyaz, grimsi, yesilimsi renkli ve yar1 seffaf olan gibsit Al,03.3H,0
bilesiminde olan bir y-aliimin trihidrat olup, monoklinik sistemde kristallesmekte ve
her dogrultuda iyi dilinim vermektedir. Ozgiil agirhig 2,3-3,4 g/cm’ arasinda degisen
gibsit minerali korund, nefelin veya feldispat gibi aliminyumca zengin olusumlarin
hidrotermal alterasyonu ile meydana gelmis ikincil bir mineraldir. Sertlik derecesi
3,0-3,5 mohs olan gibsitin monoklinik sistem ile birlikte triklinik kristal yapilarinda

da oldugu literatiirde belirtilmistir [42].
Bohmit:

Kahverengimsi kirmizidan grimsi kahverengiye kadar degisen renklerde bulunan
bohmit, Al,03.H,O bilesiminde olan bir y-aliimin monohidrat olup, 6zgiil agirlig
3,0-3,2 g/cm3 ve sertligi 3,5-4,0 mohs olarak verilmistir. Karstik boksitlerin énemli
bir minerali olan bohmit Akdeniz c¢evresinde yaygin olarak bulunmaktadir. Gibsitin
dehidratasyonu sirasinda bir ara iiriin olarak meydana gelen ve genellikle demir
mineralleri ile karisik kiiclik kristaller olusturan bohmit, ortorombik sistemde

kristallenmektedir. Bohmit bircok boksit yataginin baglica minerallerinden birisi
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olup, degisik miktarlarda olmak {izere hemen biitiin boksit yataklarinda, genellikle

amorf kiimeler halinde bulunabilmektedir [42].
Diasporit:

Al,03.H,0 bilesiminde a-monohidrat olan diasporitin kristal sebekesinin bohmitten
farkli oldugu optik incelemelerle ortaya konmustur. Diasporit bohmitin diyajenez ve
hafif metamorfizma ile degismesinden meydana gelmistir. Toprak renginden gri,
beyaz ve sariya kadar degisik renklerde bulunabilen diasporit seffaf veya yar seffaf
olabilmektedir. Prizmatik veya ince levhalar halinde ortorombik kristallerden
olusmakta olan diasporitin sertligi 6,5-7,0 mohs ve 6zgiil agirhg 3,3-3,5 g/em’
olarak verilmistir. Genellikle korund ve zimpara tasi ile birlikte dolomit ve graniiler
kil taglar1 veya kristalize sistler i¢cinde bulunabilen diasporite, ticari yataklarda
topragimsi, graniiler ve pisolitik yumrular halinde rastlanilmaktadir. Kalsine edilerek
asindiric1 olarak kullanilabildigi gibi, refrakter tugla tiretiminde de kullanilmaktadir

[40,42]. Minerolojik 6zellikler Tablo 3.3’de verilmistir.

Tablo 3.3. Oksit ve hidroksitlerin 6zellikleri [40]

Faz Formiil Latis sistemi Mohs Sertlik | Yogunluk, g/cm3
Bayerit v-Al(OH)3 Monoklinik -— 2,53

Gibsit o -Al(OH)3 Monoklinik 2,5-3,5 2,42

Diaspor a-AlIOOH Ortorombik 6,5-7,0 3,44

Bohmit v-AIOOH Ortorombik 3,5-4,0 3,01

Korund a-Al,O; Hegzagonal 9,0 3,98

Bayerit:

Bayerit birka¢c yontemle hazirlanabilir. Bunlar; 1) oda sicakliginda, aliminyumun
depasivasyonundan sonra saf su i¢ine daldirilmasi, i1) 52°C’den diisiik sicakliklarda,
amonyum hidroksit ile aliminyum tuz ¢o6zeltilerinin noétralize edilerek pH 8-9
arasinda yaslandirilmasi, iii) asirt doymus sodyum aluminat ¢ozeltilerinin oda
sicakliginda kendiliginden c¢okelmesi ve 1iv) 37°C’den disiik sicakliklarda

aliminyum alkoksitlerin hidrolizidir.
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Bayerit monoklinik yapidadir, oktahedra tabakalar1 hegzagonal siki paket, AB-AB
diizeninde dizilir ve tabakalar birbirine hidrojen baglariyla baglanir. Bayerit ticari

olarak diisiik soda icerigi gerektiren adsorban, katalist ve altliklar icin tiretilir [40].

Altiminyum oksitin birgok polimorfik tiirii vardir. Bunlarin kararli son tirtini a-
Al,O5’dir. Herhangi bir altiminyum trihidroksit ya da oksihidroksitin 1sitilmasiyla

olusabilecek ge¢is ve son iriin aluminalar sicakliga bagli olarak Sekil 3.1°de

verilmistir.
Gibsit =——q——————> Chi — Kappa 1 Alfa
Bohmit ————— Gama ' Delta ' Teta ' Alfa
Bayerit ——— Eta —_— . Alfa
Diaspor _— Alfa

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200
Sicaklik, °C

Sekil 3.1. Sicakliga bagli olarak olusabilecek alumina polimorflari [40]

3.2. Diinya’da ve Tiirkiye‘de Alumina Uretimi

1887¢de Dr. Karl J. Bayer‘in aluminat ¢ozeltilerinin dekompozisyonunu ve 1892°de
de boksitlerin alumina igeriginin sodyum hidroksit ¢6zeltisi ile yliksek 1s1 ve basingta
coziiniirlestirilmesini  gerceklestirmesinden bu yana, Diinya iizerinde alumina
tretiminin % 95 kadari bu metotla saglanmaktadir. Bu prosesin uygulandig: ilk

fabrika 1908 yilinda Almanya ‘da kurulmus ve ¢ok hizla yayginlasmistir.

Alumina elde etmede en c¢ok kullanilan yontem Bayer prosesidir (Sekil 3.2). Bu

proses bir takim kimyasal reaksiyonlar sonucu meydana gelir.
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Cevherden boksit KII'ICI

P% =]

Hazne __ U

Filtre

Boksit kalintisi
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Doéner firin
|

Aliimina

/

Sekil 3.2. Bayer Prosesi [39]

Proses kisaca Ozetlenirse; boksit 80 veya 100 mesh’e ogitiildiikkten sonra 6zel
tanklarda 3,5-5 atm. basing altinda ve 160-170 °C da sicak NaOH ile reaksiyona

sokulur. Reaksiyon denklemi 3.1°de verilmistir.
ALO3.nH,0 + 2 NaOH — ALO3sNa,O + (n-1) H,0 (3.1)

Eritme kaplarindaki cevher filtrelerden gegirilerek NaOH’da erimeyen kisim siiziiliir.
NaAl(OH), soliisyonu 30 °C’de sogutulur, ¢okeltme tanklarina gonderilir. Burada
soliisyona bir miktar asilayici Al,03.3H,O ilave edilerek soliisyonda 30-60 saat zarfi
igindeki Al,O5‘ltn % 75’1 ¢oktiiriiliir. Alumina Al,O3.3 H,O veya 2A1(OH); seklinde
coker. Cokelti soliisyondan ayrilir, kurutuculara gonderilir. Soliisyon NaOH
icerdiginden tekrar boksitle reaksiyon kismina gonderilir. Kurutuculara giden ¢okelti

kalsine edilir ve % 99,55 safliginda Al,O; elde edilir.
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Yiiksek safliktaki aluminalar ise, Bayer prosesi ile degil, aliminyum esasli tuzlardan
elde edilirler [35]. Aluminalarin {retim prosesi ve ¢esitleri Sekil 3.3°de

gosterilmistir.

Diinya boksit cevheri ve aliminyum iireticisi iilkeler incelendiginde oldukea ilging
bir durumla karsilagilmaktadir. Aliiminyum tiretiminde 6nde gelen iilkelerin ¢ogu
boksit rezervi bakimindan son siralarda yer almaktadir. Ulkemizde alumina
tiretiminin tarihgesi ¢ok yenidir. Tiirkiye‘de aliiminyum iiretimi Etibank‘a ait
Seydisehir Aliiminyum Tesisleri’nde yapilmaktadir. 200.000 ton/y1l {iretim kapasiteli
Seydisehir Alumina Fabrikas1 1973‘te isletmeye alinmis, 1974‘ten itibaren alumina
tretimine gecilmistir [35,38]. Tablo 3.4’de diinya tizerindeki boksit rezervi ve

aliminyum {iretimi verilmistir.

Tablo 3.4. Diinya boksit rezervi ve aliiminyum tiretimi degerlerinin kitalara gore dagilimi [35]

Y%

KITA BOKSIT REZERVi ALUMINYUM URETIMI
Afrika 33 2,6
Okyanusya 33 2,9

Orta ve Giiney Amerika 20 2,3

Avrupa 6 39,1

Asya 5 16,0

Kuzey Amerika 3 37,1
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Alumina Aritma

Kimyasal
Kullan miar

Kalsine
Edilmis

Aktif

Refrakter

Asindiric Altmiler

Bayer Prosesi
Sinter Prosesi
Kombinasyon
Prosesi

Metalurjik Alimina
Altmina Kimyasallari
| | |
Altminyum Allminyum [ Aif Alamina ] [KalsineAJUmina]
Metali Hidroksit
I 1
Seramiker Refrakterler Asindiricilar

Sekil 3.3. Aluminalarin {iretim prosesi ve gesitleri [38]

Seydisehir aliiminyum tesislerinde aliiminyum hidroksit, aliiminyum siilfat, alumina
ve aliminyum metali tiretilmektedir. Bu tiretim {initeleri disinda anot kekini tireten
ve kriyoliti rejenere eden initelerde bulunmaktadir. Alumina fabrikasinda yilda
460.000 ton boksitten 200.000 ton alumina tiretilmektedir. Alumina tesisi 6ncesinde
gecis Uirtinii olarak tiretilen aliminyum hidroksitin bir boliimii; su arindirma, kagit ve
tekstil endustrisinde kullanilan aliiminyum siilfat {iretiminde (45.000 ton/yil)
kullanilmakta ve dogrudan boya ve kimya endistrilerinde kullanilmak tizere
satilmaktadir. Aluminanin ise 120.000 tonu; yilda 60.000 ton aliiminyum tiretmek
amac1 ile elektroliz {nitesine gonderilmekte, geri kalani ise alumina olarak
pazarlanmaktadir. Anot keki {initesinde bir ton altiminyum i¢in gerekli olan 540 kg
anot keki tretilmektedir. Kriyolitin ise bir kismi yeniden kazanilmakta, 750 - 800
ton/y1’lik miktar kriyolit tnitesinden, 2500 ton/yil’lik miktar ise disalim ile
saglanmaktadir [35].

Gliniimiizde Tiirk Altiiminyum Sektorii, Avrupa Toplulugu ve Ortadogu iilkelerine

yaptig1 dis satim ile énemini ve geligsmesini giin gectikge artirmaktadir. Ulkemizde
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aliminyum kullanimi kisi basma 2 kg olup, bu miktar gelismis iilkelerin

ortalamasina gore 5 - 6 kez daha kiigtiktiir.

3.3. Aluminanmin Ozellikleri

Ergime noktas1t 2000 +£30°C olan aliiminyum oksit yiiksek sicakliklarda kimyasal
maddelere ve mekanik yiiklere karsi en dayanikli refrakter malzemelerden birisidir.
Kullanimindaki sinirlama nispeten diisiik ergime noktasindan kaynaklanmaktadir.
Alumina, suda ve sayet iyi kalsine edilmigsse hem mineral asitlerinde hem de bazlarda
cozlinmez. Alumina, HF ye kars1 da dayaniklidir. Sodyum karbonat, kostik soda ve
sodyum peroksit, saf alumina potalarda ¢ok az tahribatla eritilir. 1700 — 1800°C gibi
yiksek sicakliklarda, flor gazi disinda biitiin gazlara kars1 direng gosterir. Alumina,

oksitleyici ve rediikleyici atmosferde 1900°C’ye kadar kullanilabilir [35-37].

Saf alumina, diisiik sicaklikta birka¢ formda bulunur. Fakat biitiin bu formlar zaman,
kristal boyutu ve atmosfere bagli olarak 750 — 1200°C arasinda o-aluminaya
doniisiir. 1600°C’nin tizerinde yapilan 1sitma bu doniisiimii hizlandirir. Aluminanin,

o -fazina doniistimii tersinir degildir.

Aluminadan poroz ve yogun irlinler yapilir. Poroz iirlinler genelde ergimis
aluminadan yapilir ve bunlar 1900°C’ye kadar ¢ikan yiiksek sicaklik firinlarinin
astar1 olarak kullanilir. Ergimis alumina % 99,8 Al,Oj; ihtiva eder. Saflik yiikseldik¢e
sicak mukavemet, elektrik ve asinma direncinde artis kaydedilir. Diger taraftan saf

alumina tamamen saydam olarak bazi cihazlarda kullanilmaktadir [35-37].

Yeniden kristallesmis poroz olmayan alumina, ergimis aluminadan daha saftir.
Yiksek sertligi ve asinmaya kars1 direnci nedeniyle iplik mekiklerinde, sprey

nozullarinda, ayrica 6giitme bilyesi ve laboratuar malzemesi olarak kullanilmaktadir.

Alumina trtnler slip dokiimle, ekstriizyon, enjeksiyon kalibi, soguk ve sicak presle
sekillendirilmektedir. Sekillendirmede un, polivinil alkol, mum, lastik lateks, dogal
recine gibi organik baglayicilar ve yaglayicilar kullanilmaktadir. Alumina, 1sitilmis

termoplastik regineyle karistirilarak enjeksiyon ile sekillendirildiginde yiizeyi ¢ok
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diizgiin, hassas oOl¢iilerde parcalar tiretmek miimkiindiir. Sekillendirmede, Al(OH),

gibi inorganik baglayicilarda kullanilmaktadir.

Alumina, asit veya baz ilavesi ile deflokiile sulu siispansiyon halinde slip dokiimle
sekillendirilebilir. Ergimis alumina, oncelikle 6giitiilerek 0,5 — 1,0 um toz boyutuna
getirilir. Daha sonra enpiiritelerden temizlenir ve gerekiyorsa HCI veya NaOH ile
deflokiile edilir. Asidik ¢amur oldukg¢a sabit dokiim ozellikleri gosterir, fakat algi
kalib1 tahrip eder [35-37].

Alumina ileri teknoloji uygulamalarinda diger oksit seramiklerinden daha c¢ok
kullanilmaktadir. Sinterlenmis aluminanin mitkemmel asinma, oksidasyon ve
korozyon direncine sahip olmasi nedeni ile kesici ug¢, motor pargalar1 ve biyolojik
parca yapiminda kullanilmaktadir. Boyle ileri teknoloji uygulamalar1 i¢in saflik
derecesi yiiksek ve iyi dagilima sahip ince tozlar gerekmektedir. Geleneksel toz
hazirlama teknikleri olan degirmen ile toz tretiminde safsizliklar nedeni ile
sinterlenmis yapida hatalar gortilmektedir. Yas yapida goriilen aglomereler tiniform
olmayan bir sinterlenmis iirtine neden olmaktadir. Aliiminyum siilfat ¢ozeltisinden
homojen  c¢oktiirme yontemi ile kiiresel partikiilli  aliiminyum  oksit
sentezlenebilmektedir [36]. Yiiksek safliktaki aluminaya ait bazi 6zellikler Tablo
3.5’te verilmistir. % 85,0-99,7 safliktaki aluminaya ait fiziksel ve mekanik 6zellikler

ise Tablo 3.6’da verilmistir.

Tablo 3.5. Yiiksek safliktaki aluminanin 6zellikleri [36]

Ozellikler Degerler
Termal iletkenlik katsayis1 ( W/mK) 28
Yogunluk (Mg/m’) 3,98
Erime sicakhig: (°C) 2030
Elastik modiilii ( GPa) ~360
Genlesme katsayisi ( 1/K) 7-8.8%10°
Spesifik yiizey alam ( m*/g) 115
Mikrosertlik ( GPa) 25

Aluminanin sertligi, onu kesme takimlar1 gibi asinma direnci yiiksek olan
uygulamalarda aranir malzeme durumuna sokar. Dogal malzeme sertlik

siralamasinda ikinci siradadir. Mohs sertligi dokuzdur.
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Tablo 3.6. % 85,0-99,7 saflikta aluminalarin fiziksel ve mekanik 6zellikleri [40]

Alumina icerigi, % 85,0 95,0 99,7
Yogunluk, g/cm’ 3,5 3,7 3,9

Bagil dielektrik sabiti 8,5 9,2 9,0-10,1
Dielektrik mukavemeti, kV/mm 28 --- 10-35
Ozdireng, Q.cm (600°C’de) 4x10° 5%x10° 4x10'°
Termal iletkenlik, W/m °C 15 20 28-35
Termal genlesme katsayisi, 10/ °C (20-1000°C) | 7 7,6 8
Maksimum kullanim sicakligi, °C 1300 1500 1700
Spesifik 1s1, J/K kg 920 900 -—-

Egme mukavemeti, MPa (20°C’de) 300 350 350
Basma mukavemeti, MPa (20°C’de) 1800 2000 2200-2600
Elastik modiil, GPa 260-330 340-375 380-410
Poisson orani 0,22-0,25 0,23-0,26 0,24-0,27
Sertlik, HV1,0 800-1000 1200-1600 | 1500-2000

3.3.1. Ticari alumina simiflar1

Aluminaya, sahip oldugu fiziksel ve kimyasal 6zelliklere veya uygulanan endiistriyel
islemlere bagli olarak degisik isimler verilebilmektedir. Bunlar; aktif alumina,

kalsine alumina, yiiksek saflikta alumina ve tabular aluminadir [40].
3.3.1.1. Aktiflestirilmis alumina (Al,O3.nH,0)

Termal islemin sicakligina bagl olarak biinyesinde ¢esitli miktarlarda (0<n<0.6)(15)
kimyasal bilesim halinde su igeren bu iiriin, toz ince taneler(graniil) veya sert
yuvarlak gozenekli bilyalar seklinde kullanima suriiliir. Kimyasal aktivitesi diisiik
olan bu iiriin, ¢ok olan su alma kapasitesine sahiptir. Bu 6zelligi etkileyen etmenler

ise; tirtintin kristal yapisi, gézenek sekli ve yiizey alanidir [35].
3.3.1.2. Kalsine edilmis ve yiiksek safliktaki a-alumina

Isisal islemin son kademesinde olusan iirlin alfa-alumina olup romboedrik yapili
beyaz kristal goriiniimiindedir. Yogunlugu 3,9 g/cm’, Mohs sertligi 9, ergime noktas1
2055°C, kaynama noktas1t 2980°C, olup son derece {iistiin zelliklere sahip bir
malzemedir. Bu trlinlin kalite kriterlerini kristal boyutu, kalsinasyon sicakligi ve

NayO igerigi belirlemektedir [35].
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3.3.1.3. Kesme (tabular) alumina

Kalsine edilmis a-aluminadan elde edilen bu {iriiniin tamami1 a-Al,Os seklinde olup,
cok sert, iyl bir 1s1 gecirici, yliksek sicakliklara dayanikli yiiksek sicakliklarda
dielektrik giiciine sahip bir maddedir. Goriintiste genis, hegzagonal, uzunlamasina
olusan tablet bigimindeki a-Al,O3 kristallerinin ortalama tane boyutu 40-200 pm'dir
[35].

3.4. Nikel

Insanhik tarihinin baslangicindan bu yana nikel alagimlari cesitli sekillerde
kullanilmistir. Tarihi kalintilara bakildiginda, silah, madeni para, keski gibi aletlerde

yliksek oranlarda nikel metaline rastlanilmistir [44].

Nikel cevheri, baslica paslanmaz ve alasim ¢eligi tiretiminde, demirsiz alagimlarda,
elektro kaplamada kullanilir. Nikel triinleri ise ucak, gemi ve kara tasitlarinin
korozyona maruz pargalarinin {iretiminde, kimya sanayinde, elektrikli aletlerde,
petrol sanayinde ve mutfak aletleri yapiminda kullanilir [45]. Tablo 3.7 nikelin AB,

Japonya ve Almanya’daki kullanim yiizdelerini gostermektedir.

Tablo 3.7. Nikelin kullanim alanlar1 [45]

Nikel ve nikel alagimlar1 ¢ok yaygin kullanim alani bulmaktadir. Nikelin en ¢ok

tercih edildigi alanlar ise korozyon direnci ve/veya 1siya direng gostermesi yoniiyle

Kullanim alanlar1 % ABD Japonya Almanya
Paslanmaz Celik ve Alasim Celikleri 49 87 63
Demirdisi alagimlar 29 2 24
Elektrokaplama 15 3 4
Digerleri 7 8 9

asagidaki gibidir [44]:

Ucak gaz tiirbinleri,

Buhar tiirbin gii¢ tiniteleri,
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— egzoz valflari,

—  Sicak islem takimlar1 ve kaliplar,

—  Medikal uygulamalar,

—  Uzay araglan,

—  Isil islem ekipmanlari,

—  Niikleer gii¢ sistemleri,

— Kimyasal ve petrokimyasal endiistriler,

—  Kirlilik kontrol ekipmanlar1 ve

—  Komiir gazlastirma ve sivilastirma sistemleri v.b.

Nikel yiizey merkezli kiibik yapiya sahiptir. Nikelin yogunlugu 8,9 g/cm’, atom
numarast 28, atom agirligir 58,69 olan parlak, hafif altin rengi ile karisik metalik ve
giimiis rengine sahip sert ve siinek bir metaldir [46,47]. Bu malzeme 1000°C’ye
kadar mekanik 6zelliklerini koruyabilmektedir. Demir ve kobalt gibi ferromagnetik
ozellikler gosterir. Nikel malzemenin sertligi diisiik karbonlu celiklere benzer olup
yumusak bir metaldir. Nikel yiiksek asinma direnci, yiiksek korozyon direnci ve

yiiksek sicakliklarda iyi siiriinme direnci gostermektedir [46].

Sekil 3.4. Hafif altin rengine sahip nikel goriiniimii [47]

Saf nikel genelde siilfiirlii cevherlerden kavurma ve indirgeme islemleri ile
kazanilmaktadir. Cevherde demir, kobalt ve bakir gibi metal ve metal olmayan
katkilar bulunmaktadir. Saf nikel, tiretimi esnasinda eritme firinlarindan kaynaklanan
az miktarda kiikiirt icermektedir. Nikel igerisindeki kiikiirt, ¢eliklerdekine benzer bir
davranig gosterip stlfur olarak tane smirlarinda ¢okeldiginden yapiy1

gevreklestirmektedir. Ancak gevreklige neden olan siilfiirler mikroyap1 incelemelerle
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ayirt edilemeyecek diizeylerdedir. Nikel icerisine %0,05 Mn ilave edilerek MnS
cokeltilerinin dagilimi saglanir. Bu sekilde gevrek davranis goOsteren bir yapi
olusturularak nikelin mikroyapis1 siireklilik kazanir ve daha stinek bir davranig
gosterir [46]. Saf nikelin sahip oldugu fiziksel, mekanik, elektriksel ve termal

ozellikler Tablo 3.8’deki gibidir.

Tablo 3.8. Saf nikelin 6zellikleri [46, 48,47]

Fiziksel Ozellikler

Yogunluk 8,9 g/lem’
Mohs Sertligi 4,0

Vickers Sertligi 638 MPa
Mekanik Ozellikler

Cekme Dayanimi 317 MPa
Akma Dayanimi 59 MPa
Kirildig1 Andaki Uzama %30

Elastik Modiili 210 GPa
Poisson Orani 0,310

Kesme Modiilii 76,6
Elektriksel Ozellikler

Elektrik Direnci 6,840x10" Q-m
Magnetik gecirgenlik 1240

Curie Sicakligi 358°C
Termal Ozellikler

Flizyon Entalpisi 295 J/g
Termal genlesme Katsayis1 20°C 1,340x10”/K
Is1 Kapasitesi 0,460 J/g -°C
Isil fletkenlik 60,7 W/m-K
Ergime Derecesi 1453°C

Tavlanmis ticari saf nikel alasimlarinin kimyasal kompozisyonlar1 ve uygulama
alanlari, Tablo 3.9’da gosterilmistir. Nikel 201, Nikel 200’e benzemektedir. Ancak
Nikel 201 daha az miktarda karbon icerdiginden peklesme hizi azalmakta ve
stinekligi artmaktadir. Boylece, soguk sekillendirmeye elverisli hale gelmektedir.
Diger taraftan Nikel 270, %99,98 safliga sahip olup, tavlamasi agir deformasyona
izin veren mikkemmel 1s1l iletkenlik ve stineklige sahiptir. Tablo 3.9’da bazi ticari
saflik esasli nikel alasimlarimin kimyasal bilesimleri ve uygulama alanlar

siralanmaktadir.
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Tablo 3.9. Baz1 6nemli ticari saflik esasli nikel alagimlarinin kimyasal bilesimleri ve uygulama

alanlar1 [46]

Nikel
alasimi

Element, %

Mn

Fe

Si

Tipik Uygulamalar

200

99,5

0,08

0,2

0,2

0,2

0,13

Yiyecek proses
ekipmanlari, kimyasal
nakliye figilari, elektrik
elektronik pargalar, ucak ve
fiize pargalari, roket motor
kiliflar, gili¢ ¢eviriciler

201

99,5

0,01

0,2

0,2

0,2

0,13

Kostik buharlastiricilar,
cubuklarin kaplanmast,
yanma botlar1

205

99,5

0,08

0,2

0,1

0,08

0,08

Destek telleri ve ¢ubuklari,
kursun teller, saplamalar,
anotlar, katot koruyucular
ve redresor lambalari
(ultrasonik gii¢
doniistiiriiciiler)

220

99,5

0,04

0,1

0,05

0,08

0,05

Elektronik alici1 tiipleri i¢in
esas malzeme

230

99,5

0,05

0,08

0,05

0,02

0,05

Ozel elektron tiip
uygulamalari, bu alasim
esas  olarak  titanyum
icermemektedir.

211

95,0

0,1

4,8

0,4

0,08

0,13

Ni 205’den yiiksek
dayanim, kivileim
elektrotlar1, destek telleri,
grid yanala sarma telleri,
arastirma  1siklart  igin
karbon tutucular

270

99,98

0,01

<0,001

0,003

0,001

<0,001

Yiiksek saflikta nikel; katot
kollari, fliioresan
lambalari;  hidrojen ug
elektrotlu lamba pargalar;
151 degistiriciler, 151
koruyucular

Nikel pahali malzemelerden biri oldugundan dolay1 c¢esitli endiistriyel alanlarda

kullanim1 sinirlidir. Her ne kadar sinirhi olarak kullanilsa da 6nemli uygulamalardan

biri yiizey kaplamalardir. Metal yiizeyi elektrolitik olarak nikel kaplandiginda,

malzemenin aginma direnci yiikselmektedir. Ayrica gerceklestirilen krom kaplama

ile metal yiizeyinde parlaklik saglanmaktadir.
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Nikel siv1 halden kati hale gecerken gazlar1 absorbe ederek katilasma esnasinda
icyapidan  ¢ikamayan gazlar gozenek olusturmaktadir. Ozellikle kaynakli
birlestirmelerde gozenek onemli bir hata olarak ortaya c¢ikmaktadir. Bu durumun
onlenmesi amaciyla nikel malzemelerde titanyum, Ni-Cu alagimlarda ise aliiminyum
oksijen giderici olarak kullanilmaktadir. Bdylece kaynakli malzemelerin

mukavemetinin artmasinda 6nemli katki saglanmaktadir.

Nikel malzemeler icerisine belirli oranlarda elementler katilarak alasimli olarak
kullanilmaktadir. Bunlar nikel-bakir alagimlart “monel”, nikel-krom alagimlari

“inconel”, hastelloy ve wastpalloy bu alasimlardan bir ka¢ina 6rnektir [46].



BOLUM 4. KIRILMA TOKLUGU

Seramik malzemeler oksidasyona, yiiksek sicakliklara dayanikli ancak gevrek
malzemelerdir. Kirillma tokluklari diger malzemelere kiyasla oldukga diistiktiir.
Seramiklerin kirilma tokluklarii artirmak i¢in gelistirilen yeni bir sistem ‘“‘seramik
matrisli kompozit”lerdir. Partikiiller, fiberler ve whiskerler seklinde olan ilave
partikiiller seramik matris icerisine gomiilerek, 1 ila 5 MPaVm arasinda degisen
kirilma toklugu degerlerine sahip seramik malzemelerin kirilma tokluklarini, 6 ila 20
MPaVm degerlerine kadar yiikseltir [8]. Diger malzemelere kiyasla seramiklerin

diistik kirilma tokluklar1 Sekil 4.1°deki gibidir.

0,1 1 10 100
Kirilma Toklugu MPaVm

Malzeme Tiirii

Sekil 4.1. Kirilma Toklugu MPaVm [49]
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Metallerin toklugu, catlak ucu oOniinde plastik deformasyon bolgesi olusturan
dislokasyonlarin hareket kabiliyeti ile v, ~ 10*-10° Jm? degerinde elde edilen giiglii
enerji absorbsiyonunun sonucu kazanilir. Plastik deformasyon c¢atlak ucunun

korelmesine ve gerilme konsantrasyonunun da azalmasina neden olur [40].

Seramiklerin gevrekligi ise dislokasyonlarin hareket kabiliyetinin ¢ok diisiik olmasi
nedeni ile etkili bir plastik deformasyon bolgesinin olusamamasindan kaynaklanir.
Dislokasyon hareketi ile kazamlan plastik enerji birka¢ Jm™>dir. Seramiklerde yef'ye
ana katki ana catlagin ucu oniinde yeni mikrogatlaklarin olusumu ve yavasga
cogalmasiyla y,,’den gelir. En yaygin kullanilan seramikler i¢in bu deger 1 #10 Jm’
2 ve en iyi tiir olan ince taneli seramikler icin 100 Jm™’ye kadar ulasir, ancak bu da
metallerden 2-3 kez daha diisiik bir degerdir. Bugiiniin seramikleri keskin ¢atlaklarin
ilerlemesine kars1 yeterli olarak korunamamaktadir ve belirli bir gerilme
konsantrasyonuna ulasildig1 zaman klivaj prosesle ¢atlak ¢ok hizli ilerler ve gevrek
kirilma olusur [40]. Seramik ve bazi malzemelere ait kirilma toklugu degerleri Tablo

4.1°de verilmistir.

Tablo 4.1. Seramik ve bazi diger malzemelerin oda sicakliginda kirilma tokluklar:

Malzeme K., (MPa\/m)
Saf siinek metaller(Cu,Ni,Ag,Al) 100-350
Yiiksek mukavemetli ¢elikler 50-154

Diisiik karbonlu Celikler 140

Titanyum alagimlari(TilAl4V) 55-115

Cam fiber 42-60

Aliminyum alagimlari(yliksek mukavemetli | 23-45
ve diisiik mukavemetli)

Orta karbonlu ¢elikler 51
Polipropilen 3
Naylon 3
Dokme demir 6-20
Epoksi 0,3-0,5
Silisyum karbiir(SiC) 3
Alumina(Aleg.) 3-5
Soda cami 0,7-0,8
Elektrik porseleni 1

Buz 0,2
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Kirilma, gerilme etkisi altinda bir cismin iki ya da daha fazla parcaya ayrilmasi
olayidir [50-52]. Kirilmanin karakteri malzemeden malzemeye degisir ve genellikle
tatbik edilen gerilmeye, sicakliga ve deformasyon hizina baghdir. Kirilma baslica iki
safthadan olusur. Birinci safha “catlak tesekkiilii”, ikinci safha ise “catlagin

ilerlemesi”dir.

Makroskobik agidan kirilma tipleri; gevrek kirilma, stinek kirilma, siirtinme kirilmasi

ve yorulma kirilmasidir [50].
Gevrek Kirtlma:

Cok az veya higbir plastik deformasyon birakmadan meydana gelen kirilma tipidir.
Genellikle camlar, seramikler ve bazi metaller gevrek olarak kirilirlar. Gevrek
kirllma oOnceden uyarmadan olustugundan ve genellikle bilyiik felaketlerle

sonug¢landigindan istenmeyen ve mutlaka dnlenmesi gereken bir kirilma tiirtidiir.
Stinek Kirilma:

Catlak ilerlemesi oncesinde ve esnasinda onemli Olctide plastik deformasyonla

karakterize edilir.
Siiriinme Kirilmast:

Yiiksek sicakliklarda, sabit gerilme veya sabit yiik altinda, stirinme deformasyonu
sonucunda meydana gelen kirilma tipidir. Makroskobik ac¢idan bakildiginda,
stirinme kirilmas1 malzemede plastik deformasyon sonucunda olusur, bu sebeple
siinek kirilmaya benzer. Mikroskobik agidan ise, stirinme kirilmasi, diisiik

sicakliklarda meydana gelen siinek kirilmadan farklidir.
Yorulma Kirilmasi:

Alternatif yiikler altinda kalan malzemelerde meydana gelen kirilma tipidir. Yorulma
kirilmalar1 genel olarak plastik deformasyon meydana gelmeden de olabilir. Bazen
yorulma kirilmalart stinek kirilmalara benzerse de, yorulma kirilmasinda catlak
ilerlemesi siinek kirilmadan farkli olup, ¢atlak her bir yilikleme periyodunda ancak

belirli bir miktar ilerler.
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Mikroskobik acidan kirilma tiirleri ise; Klivaj (Ayrilma) Kirilmasi, kayma

kirilmasidir.
Klivaj (Ayrilma) Kirilmasi:

Kirillma, klivaj dizlemleri diye bilinen belirli kristallografik diizlemler boyunca
meydana gelirse, buna klivaj kirilmasi denir. Klivaj diizlemleri en diisiik yiizey
enerjisine sahip diizlemlerdir. Bu tip kirilma, klivaj diizlemine dik normal
gerilmelerin kritik bir degeri asmasi ile klivaj diizlemine dik atom baglarinin

koparilmasi sonucunda olur.

Tek eksenli gerilme halinde, catlak, ¢ekme yoniine dik olarak ilerleme egilimi
gosterir, bu sebeple de klivaj kirilmalar1 diiz bir goriinlim gosterir. Malzemelerin
gevrek kirilmasi, genellikle klivaj kirilmasi seklinde olur. Klivaj kirilmasinda
genellikle tanelerin sekli bozulmaz ve ylizeyin goriintisii diizdiir, kirilma ytizeyi 15181

cok 1yi yansitir ve parlak olarak goriiniir.
Kayma Kirilmast:

Metalik malzemelerde plastik deformasyon, kaymaya karsi direnci az olan atom
diizlemlerinin kaymasi ile meydana gelir. Bu diizlemlere kayma diizlemleri adi
verilir. Metalik malzemelerde kayma catlaklari maksimum kayma gerilmesinin

bulundugu kisimlarda ilerleme egilimi gosterir.

Bu tip kopma, catlak ilerleyisi makroskobik olarak ¢ekme yoniine dik oldugundan
normal kopma veya kirik ylizeyi goriiniisii lifi oldugundan lifi kirilma admi alir.
Mikroskobik olarak, catlak ¢ekme ekseni ile 45°’lik ag¢1 yapan diizlemlerde

ilerleyerek kayma kirilmasin1 meydana getirmistir [50].

Griffith camin kirilma mukavemetini incelerken, cam c¢ubugun boyu uzadikg¢a
mukavemetinin azaldigini gérmistiir. Bu durumun, camin yiizey hatalarindan ileri
geldigi dustniilmustiir, ¢linkii cam ¢ubugun boyu uzadik¢a ylizey hatalarmin

bulunma ihtimali artmaktadir.
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Kirilma mekanigi, kirilmayla belirlenen hasarlar1 incelemekte iki tirlii yaklasim
ongormektedir. Bunlardan birincisi Griffith Enerji Dengesi Yaklasimi (1920), digeri
de Irwin Teoremidir (1956).

Griffith, gevrek bir malzemede catlak bulunmasi halinde, malzemenin kirilmadan

dayanabilecegi gerilmeyi tayin eden agsagidaki bagintiy1 gelistirmistir.

1/2
o =|2VE (4.1)
/ T.a
Bu bagintida;

a¢ : Kirilma gerilmesi

Yy : Yiizey enerjisi

E : Elastisite modiilii

a : Catlak boyunun yaris1

olarak tanimlanmistir.

Griffith denklemine gore, kirilmaya sebep olan gerilme miktar1 “cf”, mevcut ¢atlagin

boyutu ile ters orantilidir.

Griffith denkleminde ylizey enerjisi terimi yerine genellikle kirilma isini gosteren bir

parametre, “G”, kullanilir. Bu durumda denklem;

o, = (EGJ (4.2)

w.a

seklini alir. Burada G,=2.y olup, kirilma i¢in gerekli toplam is1 gosterir.

Griffith, analizinde deformasyon enerjisinin c¢atlak ilerlemesi sirasinda, ara yiizey
enerjisine doniistimiinii esas almistir. Dolayisiyla “G”, ayn1 zamanda ¢atlagin birim
ylizeyde ilerlemesi i¢in gerekli olan enerji miktaridir. Birimi N/m’dir. Kirilma, G *nin

kritik bir degeri olan G, ’de meydana gelir [50].
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Griffith kriterinin bir dezavantaji malzemenin sekli ve boyutu, catlagin pozisyonu,
sekli ve ylikleme kosullarini igermiyor olmasidir. Bu dezavantaj kirilma mekanigi
olarak isimlendirilen disiplinlerarasi alan tarafindan elimine edilmistir. Yiik altinda

bir malzemede, catlak ucu 6niinde o, ¢ekme gerilmesi konsantrasyonu olusur ve,
o, =K(c,L,P)/N2mx (4.3)

ile hesaplanir.

Catlak ucundan mesafe (x) ve gerilme siddet faktori (K), catlak boyutunun (c),
malzemenin boyutlar1 (L) ve dis yiik (P)’nin bir fonksiyonu olarak elastisite teorisi

metotlari ile hesaplanabilir. Gerilme siddet faktorii ise,
K=o, Ye (4.4)

ile hesaplanur.

G,, ¢atlagin olmadigi durumda nominal gerilme, Y, geometrik faktor. K, gerilme

siddet faktorii, ylike maruz kalan malzemede c¢atlak ucu Oniinde gerilme
konsantrasyonunun biiyiikligidiir ve birimi MPa.m"?’dir. Kirllma mekanigi, gerilme
siddet faktoriintin kritik bir degeri kirilma toklugu, K,. olarak isimlendirilen bir

degeri astiginda catlak kararliligini kaybedecegini gostermistir [40].

4.1. Seramik Malzemelerde Kirilma Toklugunun Belirlenmesi

Seramik malzemelerin kirilma toklugunun belirlenmesinde biiytik ¢atlakli; bir kenar1
catlakli ¢ubuk (single edge notched beam), bir kenar1 V ¢entikli cubuk (single edge
V-notched beam) ya da mikrocatlakli; indentasyon mikrogatlak (indentation
microcracking), indentasyon gerilmesi ile egme (indentation strength bending) ve
egmede ylizey catlamasi (surface crack in flexure) gibi cesitli teknikler kullanilabilir.
Bu metotlarin i¢inde indentasyon metodun kullanimi diger metotlarla

karsilastirildiginda oldukea kolaydir. Agir makinelerin kullanimi, kompleks numune
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geometrileri ve deneysel prosediir gerektirmeden sadece iyi parlatilmis bir yiizey

tizerinde standart bir sertlik 6l¢er ile indentasyon izi ve ¢atlak olusumunu igerir.

Seramik malzemelerin sertlikleri parlatilmis yiizey tizerinde Vickers ya da Knoop
sertlik testi ile ol¢iiliir (Sekil 4.2, Sekil 4.3). Vickers sertlik degeri HV Denklem 4.5,
Knoop sertlik degeri HK ise Denklem 4.6 ile kgf/mm?® olarak hesaplanir [40].

HV = 1’8524P, a=( +a,)/2 (4.5)
a
(4.6)
HK = %’ a = uzun kosegen
a
Kare tabanli  —
piramit ug

- d1 Ll
a/ . \
iz

Numune —
(a) Vickers indentasyon (b) Diagonal iz 6lguimi

Sekil 4.2. Vickers sertlik 6l¢timiinde kullanilan ug ve izlerin sematik resmi [53]

Operating
position

Sekil 4.3. Knoop sertlik 6l¢timiinde kullanilan ug ve izlerin sematik resmi [54]
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Vickers indentasyon izinden hareketle kirilma toklugu tespiti 6zellikle seramik ve
cam tiiri gevrek malzemelerde yaygin bir sekilde uygulanilmaya baslamistir.
Mikroyapiya bagli olarak kiiciik hatalarin biiyiik catlaklardan farkli bir durum
gostermesi olasiligi  karsisinda son yillarda kirilma toklugunu o6lgmek igin
indentasyon teknikleri gelistirilmistir. Indentasyon teknikleri arasinda en ¢ok
kullanilan Vickers indentoriidiir. Bu yontemde elastisite modiilii, ¢atlak boyu, sertlik

ve uygulanan yiik kullanilarak kirilma toklugu degeri bulunabilmektedir.

Gevrek kat1 cisimlerde temas yliklemesiyle olusan mikrogatlaklar bir¢ok olaya temel
olan bir 6zelliktir. Gevrek malzemelerin kesme, delme, taslama ve abrazyon ile
sekillendirilmesi, ylizeylerin asinmasi, yiiksek gerilme bolgelerinde kiictik olcekli
kirilmalarin baslamasma ve ilerlemesine olanak vermektedir. Boyle bir olaymn

incelenmesi indentasyon testi ile gergeklestirilebilmektedir [55].

Kirilma toklugunun belirlenmesinde genellikle Vickers u¢ kullanilir ve malzemeye
bagli olarak iki tiir ¢atlak olusur (Sekil 4.4). Bunlardan birincisi sertlik izinin altinda
altylizey ¢ekme gerilmeleri ile baslayan yar1 dairesel catlaklar (Sekil 4.4 a), digeri ise
daha diisiik yiiklerde ve daha tok olan malzemelerde (WC-Co sermetleri gibi) sertlik
izinin kose noktalarindan baglayarak ytlizeye yakin bir sekilde radyal olarak ¢ogalan

Palmqvist ¢atlaklardir (Sekil 4.4 b) [40].



Yizeysel R
Wikzalti Lateral ';;;T:g;:f adyal Yizalu Lateral _..-- Yizeysel Radyal
catlak . " _\ catlak - J‘Q
DOZLEM DUZLEM
GORUNTUSU GORUNTOST
1 a 4 | a C

Yiizalt Lateral

catlak Yizalt Palmgvist

gatlalklar

Yiizaln Lateral

gatlak
Yiizaltt Median
KESITGORUNTOSE ~ “klar KESIT GORONTUSU
(a) (b)

Sekil 4.4. Vickers indentasyon sonrasi olusan; (a) radyal-medyan veya “yari-disk” ¢atlaklari, (b)
radyal Palmqvist ¢atlaklari [56].

Yarn dairesel catlaklar icin kirilma toklugunun belirlenmesinde kullanilan formiil

Denklem 4.7 ‘de goriilmektedir.

Ky =0,016 ‘/g pe3/2

Burada;

(4.7)

E = Elastik modiil

H = Sertlik

P = Uygulanan yiik

olarak tanimlanir.
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4.2. Seramiklerde Toklastirma Yontemleri

Ileri yapisal seramikleri giinliik hayatta kullanilabilir hale getirmek icin bazi
teknolojik engeller vardir Seramikler tabiatinda gevrek olmalarma ragmen kirilma
tokluklarint ve kirilmaya karsi direnglerini arttirmak icin cesitli yaklagimlar
kullanilmaktadir. Biitiin toklastirma mekanizmalarinin ana fikri bir ¢atlagi uzatmak
igin gereken enerjiyi (G¢) arttirmaktir. Temel yaklasimlar ¢atlak saptirma, catlak

kopriilesmesi ve doniisiim toklagsmasidir.
Temel tokluk artirma yollart sunlardir [22,57]:

1. Catlak saptirma

Takviye yolu ile toklastirma

Fiber takviyesi

\S)

. Partikiil takviyesi (sert veya stinek partikiil)

(98]

. Mikrogatlak olusumu

AN

. Dontistim toklastirmasi

4.2.1. Catlak saptirma

Polikristalin bir seramigin kirilma toklugunun, ayn1 kompozisyonun tek kristalinden

oldukca yiiksek oldugu deneysel olarak tespit edilmistir. Ornegin tek kristalin bir

aluminanm kirlma toklugu (Kic) yaklagik 2.2 MPa.m"?

1/25

iken ayni polikristalin
aluminaninki 4 MPa.m "“’ye yakindir. Benzer sekilde camin kirilma toklugu yaklasik
0.8 MPa.m'? iken ayn1 kompozisyondaki cam seramigin kirilma toklugu 2
MPa.m"*’ye yakindir. Bu olayin sebeplerinden biri tane smurlarindaki catlak
saptirmadir, proses Sekil 4.5’te gosterilmistir. Polikristalin bir malzemede ¢atlak
zay1f tane sinirlar1 boyunca saptirildigindan catlak ucundaki ortalama gerilim siddeti
(Ksip) azaltilir. Ciinkii gerilme artik catlak diizlemine dik degildir. Genel olarak, Ky,

esitlik ( 4.8)’e gore uygulanan gerilim K,,, ve saptirma agisina baghdir ve,
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0
Kijp= (0053 Ej K, (4.8)

bagntisi ile hesaplanir. Burada;

Kiip = Catlak ucu ortalama gerilim yogunlugu
Kapp = Uygulanan gerilim yogunlugu

¢ = Sapma agis1

olarak tanimlanmustir.

Bu esitlige dayanarak ve 45°’lik ortalama 6 degerini g6z Oniine alarak kirilma
toklugundaki artisin tek kristaldeki degerinin yaklasik 1.25 {izerinde olacagi
beklenmektedir. Bu sonucu yukaridaki deneysel sonuglarla kiyasladigimizda kendi
kendine ¢atlak saptirma kimi durumlarda agiktir, kimilerinde de degil. Cok kristalli
malzemelerde tane simirlari civarindaki catlak catallasmasi ¢ok daha kuvvetli

toklastirma mekanizmasina yol acabilir [22].

Tane smirinda

Sapmis

catlak 6ni

Sapmamis

catlak 6ni

Catlak ucu

Sekil 4.5. (a) Tane sinirindaki ¢atlak saptirma mekanizmasi, (b) Cubuk sekilli partikiillerin etrafinda
catlak onti saptirmasi, (c) Takviye elemanlarinin kopriillesme mekanizmasi (arayiizey
bagsiz), (d) Takviye elemanlarinin kopriilesme mekanizmasi (bagl) [22].
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4.2.2. Takviye yolu ile toklastirma

Mekanik o6zellikleri (6zellikle tokluk) gelistirilmis seramik malzemeler elde etmek
icin uygulanan stratejilerden bazilar1 c¢atlak ilerleme prosesi sirasinda ya ¢atlak
ilerlemesine direng gosteren veya catlak ilerleme enerjisini absorbe eden mikroyapiy1
kapsarlar. Her iki amac¢ fiber veya partikiil takviyeli mikroyapilarda es zamanl
olarak elde edilebilmektedir. Bu tiir mikroyapilara sahip seramiklerde, ¢atlaklar diiz
bir yoldan saptirilmaktadir; bu, ¢atlak boyunda onemli bir artisa yol agar, aym
zamanda ilerleyen bir catlak ucunun arkasindaki partikiiller catlaga koprii kurarak

matrisi bir arada tutar ve ¢atlagi kapatmaya meyleder.

Catlak kopriilesmesinde matris catlar ve ¢atlak ucunun gerisinde (wake olarak
adlandirilan zon) partikiil ya da fiber takviye malzemesi kirilmadan kalir ve ¢atlak
acilimini engeller (Sekil 4.6). Bu mekanizmada toklagma, ¢atlak ucunun gerisinde
giicli takviye fazin c¢atlak ytizeylerinde koprii olusturmasindan kaynaklanir. Buda
catlag1 kapatmaya meyil eder. Kopriilesme catlak yolu tizerinde ilerleyen c¢atlagin
gerisinde kirilmayan tane kalmasi olarak tanimlanir ve bu tane catlak yolu tizerinde

koprii olusturup matrisi bir arada tutarak kirilma toklugunda artis saglar.

Ayrica seramik kompozitlerde matris tane i¢inde ve tane smirinda yer alan nano
boyutlu ikinci faz partikiilleri dislokasyonlarin olusumuna neden olur. Seramik
malzemelerde dislokasyonlar1 hareket ettirmek gii¢ oldugu icin bu bolgeler nano
boyutlu catlaklarin olusumunda orijin olustururlar ve dolayisiyla da gevrek seramik

malzemelerde tokluk artis1 saglarlar [22,40].

Fiberler ¢atlak yolu
tizerinde koprii olusturarak
kompoziti birarada tutar

Catlagin gerisinde
SN fiberde hasar

Sekil 4.6. Fiber takviyeli seramik kompozitlerde ¢atlak kdpriilesmesi [40].
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4.2.3. Mikrocatlak olusumu

Seramiklerde kirilma toklugu artisina yol agabilen diger bir mekanizma mikrogatlak
olusumudur (mikrocatlama). Mikrogatlama, taneleri anizotropik olan (mekanik
ozellikleri yonle degisen) tek-fazli ¢okkristalli seramiklerde veya bu amag¢ i¢in
bilin¢li olarak iiretilen iki-fazli ¢okkristalli mikroyapilarda meydana gelir [27]. Bu
olay iki etkiye sahiptir:

Birincisi, tali ¢atlaklarin agilmasi i¢in kullanilan enerji ana c¢atlagin yayilmasi i¢in

gerekli enerjiyi artirir.

Ikincisi, ana catlak ilerledik¢e, ana catlaga komsu fakat catlak ucunun arkasinda
proses zonunda veya doniisiim (etkilenmis-wake) zonunda ¢atlak agilimi1 hacimde bir
artis meydana getirir, bu da ana catlagi kapatmaya meyleder. Bu sekilde catlak
ilerlemesine direng artar. Farkli termal genlesme katsayili bilegsenlerden olusan iki
fazli bir seramik malzemeyi goz oniine alalim: Uretim sicakligindan soguma ile,
malzemenin igerisinde bir kalint1 gerilme dagilimi hasil olacaktir. Bu durum esasen
doniisiim toklastirmastyla aynidir. Ancak doniisiim sekil degisimi (er), termal
genlesme uyumsuzlugu sekil degisimi (Ao AT) ile yer degistirmistir. Kirilma toklugu
esitligi;

Kic= C Ao AT E (V, h)'? (4.9)

ile verilir [40]. Burada;

C = Geometrik faktor = 0,22

o = Termal genlesme katsayisi

E = Elastisite modiilii

h = Déniistim zon genisligi

V,, = Déniisen yar1 kararli ZrO, partikiil hacmi

olarak tanimlanmstir.
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4.2.4. Doniisiim toklastirmasi

Cok giiclii bir toklastirma mekanizmasi olup bir tiir martensitik doniisiim gosteren
birka¢ seramik malzemede meydana gelebilir. Seramik malzemeler i¢in en {imit
verici toklastirma mekanizmasi olup bir faz doniisiimiinii icerir. Alumina, dikalsiyum
silikat (Ca,.SiO4) gibi baska malzemeler de doniisiim yolu ile toklasabilmekle

beraber, bu prosesin prototip malzemesi zirkonyadir.

Saf zirkonya, yliksek sicakliklardan 1150°C altina soguma sonucunda tetragonal
formdan monoklinik forma dontisiimle beraber %3-4 mertebesinde bir hacim artisi
gosterir. Ancak, ¢evreleyen kiibik fazin yiiksek mukavemeti bu genlesmeyi engeller,
bunun sonucunda tetragonal faz bu sicakliklarda ve oda sicakligina kadar
dontismeden kalir. Bir sonug¢ olarak, her bir tetragonal zirkonya cokeltisi gerilme
altinda bulunur. Eger bir catlak olusturmak denenirse, ¢atlaga yakin tetragonal
cokeltiler bu durumda genlesebilir ve kararli formlarina geri dontisebilirler. Catlaga
bitisik bolgelerdeki bu genlesme catlaga baski uygular, ¢atlagin olusturdugu enerji,
hacim genlesmesinden kaynaklanan basma gerilmeleri tarafindan yok edilir ve
catlag1 durdurur. Doniisiim toklastirmasinin mekanizmast budur. Bu olayin sematik

gosterimi Sekil 4.7°de verilmektedir.

Catlagm olusturdugu
gerilme alani
O O O/0 o o Gerilme etkisinde kalmayan
O o 0o o o O/ partikiiller (tetragonal)

(%)
@ @ O WU
(%) Dontismek tizere olan
000 0 O—O " partikiiller

Doniismiis partikiiller (monoklinik)

Sekil 4.7. Catlagin gerilme alaninda yar1 kararli ZrO, partikiillerinin gerilme kaynakli doniigtimii [40].

Hacimdeki kiimiilatif artis ilerleyen c¢atlak tizerine bir kapanma etkisi ortaya koyar,
bunun yaninda buna paralel olarak catlak uzunlugu ile artan catlak ilerlemesine es

zamanlt bir diren¢ hasil olur. Donilistim ile toklagmis zirkonya gibi seramikler
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“seramik celik” olarak adlandirilir; zira gerilme davranisi cevabinda sekil degisimi
veya boyuttaki degisme bir gevrek seramik yerine bir ¢eliginkine benzerdir. Hatta,
s6z konusu faz doniisiimii martensit olarak bilinen fazi elde etmek i¢in ¢elige hizla su
verilmesiyle meydana gelen benzer bir dontisimden dolayi, martensitik olarak

adlandirilir.

Dontisiim toklasmasi yiliksek mukavemetli ve yiiksek tokluklu seramik malzeme
tretiminde ¢ok Onemli bir atilim olmustur. Normal bir seramikteki bir catlak,
seramik boyunca hareket eder, buna c¢ok kiiciik bir engelleme vardir, bunun
sonucunda hizli bir sekilde gevrek kirilma meydana gelir. Dontigtimle toklastirilmig
zirkonya normal zirkonyadan ve bircok diger seramikten 3-6 kat daha yiiksek bir
kirilma tokluguna (¢atlak yayilmasina direng) sahiptir. Bu malzeme dokme demirden
daha toktur ve toklugu WC-Co sermetininki ile kiyaslanabilir. Doniisiim

toklagtirllmig zirkonya bir c¢eki¢ ile muameleye dayanacak kadar toktur [40].



BOLUM 5. DENEYSEL CALISMALAR

5.1. Deney Program

Bu ¢alismada 0,3 pum tane boyutunda ticari saf aliimina ve 3-7 um tane boyutuna
sahip Ni tozu kullanilarak alumina matrisli nikel takviyeli kompozit hazirlanmistir.
Aluminaya Ni ilavesi % 1, 3, 5 ve 7 oranlarinda yapilmistir. Alumina-Ni

karisimlarindan hazirlanan numunelerin {iretim asamalar1 Sekil 5.1°de gosterilmistir.

Karigsim Hazirlama

Alumina QL Ni
(% N
99,97,95,91) (%1-3-5-7)

Mekanik Karistirma

<L

Sekillendirme
(Kuru preste 170 MPa)

<L

Sinterleme
(Grafit atmosferi,
1400-1425-1440°C)

<L

Test numuneleri

(—

Sekil 5.1. Deney akis semast
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5.2. Deneysel Calismada izlenen Yol

Calismada izlenen yol, genel bir ¢cercevede asagidaki gibidir.
A. Toz karisimi1 hazirlanmasi
Mekanik karistirma ile agirlikga;

%99 Al,O;3 + %1 Ni
%97 Al,0O;3 + %3 Ni
%095 Al,O3 + %5 Ni ve
%93 Al,O3; + %7 Ni bilesimli karisimlar hazirlanmistir.
B. Sinterleme
Yukarida belirtilen bilesimlerde hazirlanan toz karisimlarindan 170 MPa basing

altinda sikistirilarak elde edilen kompaktlar degisik sicakliklarda (1400, 1425 ve
1440°C) grafit ortaminda sinterlenmistir.

C. Karakterizasyon

Sinterlenmis tirtinlerde asagidaki karakterizasyonlar gerceklestirilmistir.

Pisme kiigiilmesi
—  Yogunluk
—  Mekanik Ozellikler
Sertlik
Kirilma Toklugu
—  Mikroyap1 Incelemeleri
Optik Mikroskop
Taramali elektron mikroskobu

—  Xisimlart
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D. Sonuglar ve Tartisma

5.3. Toz Karisimlarinin Hazirlanmasi

0,3 um tane boyutuna sahip ticari saf alumina tozuna degisik oranlarda (% 1, 3, 5 ve
7) 3-7 um tane boyutlu Ni tozu ilave edilerek homojen bir karigtirma saglamak
amactyla mekanik karistirmayla her bir kiitle ayr1 ayr1 yaklagik yarim saat siiresince
karistirildi. Numunelerin tiretiminde hazirlanan karisim oranlart Tablo 5.1°de

verilmistir.

Tablo 5.1. Hazirlanan karigimlarin % agirlik oranlari

Malzeme Bilesim (Ag.%)
Kodu Alumina Ni
Ay 99 1
A; 97 3
As 95 5
A 93 7

5.4. Tozlarin Sekillendirilmesi

Alumina tozu ile alumina-nikel toz karisimlarindan 2’ser gr tartilan kiitleler 15 mm
capinda silindirik bosluga sahip ¢elik kalip (Sekil 5.2 a, b) igerisine yerlestirilmistir.
Celik kalip igerisindeki tozlar 0,1 mm/sn hizla 170 MPa basingta DARTEC marka
cekme-basma cihazinda tek yonde basilarak disk seklinde numuneler (Sekil 5.2 c)

hazirlanmustir.
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Tek eksenli
basing

1 Pung

N
| ’I _*'
& | 3-4mm
E ?
a) b) c)

Sekil 5.2. Tozlarin preslemesinde kullanilan kalibin sematik resmi; a) kalip, b) kesiti ve c) preslenmis
numune

5.5. Sinterleme

Sekillendirilen numuneler daha sonra 1400, 1425 ve 1440°C sicaklikta 1 saat siire ile
grafit ortaminda Herause marka yiiksek sicaklik firminda sinterlenmistir. Numuneler
5°C/dk 1sitma hizinda sinterleme sicakligina 1sitilmis ve bu sicaklikta belirlenen siire

bekletildikten sonra yine 5°C/dk sogutma hizinda oda sicakligina sogutulmuslardir.

5.5.1. Sinterlenen numunelerin karakterizasyonu

Numuneler sinterlendikten sonra  metalografik  olarak  hazirlanmislardir.
Numunelerin her iki yiizeyi sirasi ile 60, 220, 600 ve 1200 No’lu elmas zimpara ile

zimparalanmis ve 6, 3 ve 1 um’lik elmas pasta ile parlatilmistir.
5.5.1.1. Pisme Kiiciilmesi

Sinterleme sonrasi numunelerde gerceklesen kiictilme miktarlarinin belirlenmesi i¢in
etivde kurutulmus ve sinterlenmis numunelerde dijital kumpas ile 6l¢tim yapilarak

Denklem 5.1 yardimiyla pisme kiictilmeleri hesaplanmustir.
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. . D -D
% Pisme kiigiilmesi :# x100 (3.1)
1
Burada;
D= Kuru numunenin uzunlugu (mm)
D,=Pigmis (sinterlenmis) numune uzunlugu (mm)

olarak tanimlanmustir.

5.5.1.2. Yogunluk

Sinterlenmis numunelerin yogunluklar1 Archimedes Prensibi ile 6l¢iilmiistiir. Bunun
icin numunelerin 6nce havada kuru agirliklar1 sonra da saf su igerisindeki agirliklar
Metler marka hassas terazi ile 6lgiilerek, Denklem 5.2 yardimi ile bulk yogunluklari,

Denklem 5.3 ile de relatif yogunluklar1 belirlenmistir.

dy= — D (5.2)
Burada;

dy = bulk yogunluk (sinterlenmis numunenin yogunlugu), gr/cm’

m, = numunenin kuru agirhig, gr

mg = numunenin saf su i¢cindeki agirhigi, gr

dg, = suyun yogunlugu, gr/cm’

olarak tanimlanmistir ve ylizde relatif yogunluk (%RY), dr teorik yogunlugu

gostermek lizere;
%R.Y. = (dy / dr) x 100 (5.3)

ile verilir.

Alumina-nikel kompozitlerinin  teorik  yogunluklar1 karisimlar  kurali ile

belirlenmistir.
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5.5.1.3. Sertlik ve kirilma toklugu

Numunelerin sertlik ve kirilma tokluklar1 parlatilmis ylizey tizerinde ZEISS marka
sertlik cihazinda Vickers elmas piramit uc¢ kullanilarak 15 saniye siire ile
belirlenmistir. Sertlik ve kirilma toklugu ol¢timi icin 10 kg yik uygulanmustir.
Sertlik izleri ve ¢atlak boylart OLYMPUS BH-3M optik mikroskoba bagl dijital
kalinlik 6lgme cihazi ile 6l¢iilmiis ve sertlik degerleri Denklem 4.5, kirilma tokluklar

ise Denklem 4.7 yardimi ile hesaplanmistir.

5.5.1.4. SEM —-EDS incelemesi

Metalografik olarak hazirlanan numunelerin mikroyapilar1 Jeol Marka JSM 6060 LV

model SEM mikroskobu ile incelenmis ve EDS analizleri alinmistir.

5.5.1.5. X-isinlan difraksiyon analizi (XRD)

Sinterlenmis numunelerde bulunan fazlar Rigaku marka D/MAX/2200/PC model x-
isinlart (XRD) cihazi ile 10<26< 80 acilarinda Cu Ko (A=1,5418 °A) radyasyonu

kullanilarak belirlenmistir.



BOLUM 6. DENEYSEL SONUCLAR VE IRDELEMELER

6.1. Sinterlenmis Numunelerin Karakterizasyonu

6.1.1. Pisme Kkiiciilmesi

Farkli sinterleme sicakliklari sonrasinda farkli bilesimlerdeki numunelerin makro
gortintiileri Sekil 6.1°de gosterilmistir. Sekilden de goriildigii gibi, artan nikel
ilavesiyle numunelerin renkleri koyulagmaktadir. Ayrica yine makro boyutta
inceleme yapildiginda boyutsal bir degisimin oldugu, artan sinterleme sicakligiyla

numune boyutlarinin daha da kii¢tildiigii belirlenmistir.

A=1400°C A3;=1400°C As=1400°C A;=1400°C

A=1425°C A3;=1425°C As=1425°C A,=1425°C
A

A=1440°C As=1440°C As=1440°C A;=1440°C

Sekil 6.1. Sinterleme sicakligina bagli test numunelerinin makro goriintiileri

Alumina ve nikel tozlarinin karigimlarindan hazirlanan peletler (A;, As, As, A7),
1400, 1425 ve 1440°C sicaklikta 1 saat siire ile grafit ortaminda sinterlendikten sonra

numunelerin pisme kiiclilmesi degerleri hesaplanmis ve elde edilen degerler Tablo
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6.1°de verilmistir. Bu degerler arasindaki iliski ise Sekil 6.1°de gosterilmistir. Artan
sinterleme sicakligi ile sinterlemenin artmasina bagli olarak tim numunelerde

boyutsal olarak kiigiilmeler gozlenmistir.

Tablo 6.1. Sinterleme sicakligina bagli pisme kiigiilmesi % degerleri

Pisme Kiiciilmesi %
Bilesim Kodu Sinterleme Sicakhigi (°C)
1400 1425 1440
A 14,56 19,86 20,14
Az 16,55 20,19 20,51
As 17,21 20,52 20,86
A 18,54 20,59 21,19

Nikelin ergime sicakligi 1453°C iken aluminanin ergime sicakhigit 2015°C’dir.
Dolayistyla %1 oraninda nikel ihtiva eden kompozitteki alumina oraninin
fazlaligindan otiirti 1400°C sinterleme sicakligi yetersiz gelmistir ve en diisiik pisme
kiigtilmesi degeri bu sicaklik ve bu bilesim i¢in kaydedilmistir. Yine diger bilesimler
icin de en diisiik pisme kiigiilmesi degerleri 1400°C’de elde edilmistir. Nikel
icerigine ve sicaklik artisina bagl olarak pisme kiictilmesi de artmistir. En yiiksek

pisme kiiciilmesi ise 1440°C’de %7 Ni i¢eren, Ni-alumina peletinde gergeklesmistir.



Pisme Kiigilmesi (%)

14

Bilesim Kodu
*——0 A
Jr—de—% A,
*—0—0 A
XH—r—X A,

1425

Sinterleme Sicakhgi (°C)

ekil 6.2. Numunelerin artan sinterleme sicakliina bagli % pisme kii¢tilmesinin degisimi
g g p g

6.1.2. Yogunluk
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Sinterlenmis numunelerin yogunluklari Archimedes prensibi ile Olctilmiistiir.

Sinterleme sicaklig1 ve nikel igerigine bagli olarak meydana gelen yogunluk degisimi

Tablo 6.2°deki verilerden hareketle Sekil 6.3’te gosterilmistir. Genel olarak

sinterleme sicaklig1 ve nikel igerigi ile kompozitlerin yogunluklart artmistir.

Tablo 6.2. Sinterlenmis numunelerin % relatif yogunluklar

% Relatif Yogunluk

Bilesim Kodu Sinterleme Sicakhig: (°C)
1400 1425 1440
Ay 94,61 96,22 96,60
As 95,21 97,01 96,69
As 95,83 97,34 97,38
A 96,46 97,77 97,89
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Nikelin 8,9 g/cm’ olan yiiksek yogunluk degeri artan nikel icerigiyle alumina nikel
kompozitlerinin de yogunlugunun artmasina yol a¢cmis buna paralel olarak da
sicaklik arttikga kompozitlerin daha iyi sinterlendigi sonucuna varilmigtir. En diisiik
yogunluk degeri 1400°C’de A; kodlu numunede buna karsin en yiiksek yogunluk
degeri de 1440°C’de A7 kodlu numune i¢in elde edilmistir.

10— ————— —— — - — - — ———————— -~

Bilesim Kodu
*—o—o A
F—d—k A,
*—0—0 A
H—¥—X A,

Relatif Yogunluk (%)

T B e e

oL | | |
1400 1425 1440
Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 6.3. Numunelerin sinterleme sicakligina bagli relatif yogunluk degisimi

6.1.3. Sertlik

Sinterlenmis numunelerin sertlikleri parlatilmis yiizeyler tizerine mikrosertlik
cihazinda Vickers piramit elmas ug¢ kullanarak 15 sn siire ile 10 kg yiik uygulanarak
belirlenmistir. Sertlik degerleri Tablo 6.3’de verilmektedir. Her bir deger 3 ayrn

Ol¢timiin ortalamasidir. Sekil 6.4’de Tablo 6.3°deki degerler yardimu ile ¢izilmistir.
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Tablo 6.3. Sinterlenmis numunelerin sertlik degerleri, HV

Vickers sertlik degerleri (HV)
Bilesim Kodu Sinterleme Sicakhig: (°C)
1400 1425 1440
A - 1510 1559
Aj - 1445 1506
As 1346 1428 1467
A 1295 1327 1393

Alumina yiiksek sertlige sahip bir seramiktir. Kirilganligini azaltip kirilma toklugunu
artirmak icin Uretilen nikel partikiil takviyeli alumina matrisli kompozitin sertligi
aluminaya nazaran daha diistik sertlige sahip olan nikel partikiillerinden otiirii bir
miktar diismektedir. Bu diislis sinterlemenin en iyi gerceklestigi 1440°C’de ve % 7
nikel igerikli alumina kompozitinde en belirgin diizeydedir. 1400°C, A; ve As;
bilesimli numunelerde sertlik izi alinmasmma imkan verecek kadar yeterli

gelmediginden sertlik degeri alinamamustir.

1600
Bilesim Kodu
*—r—0 A
FYe——rfe—rk A,
*—0—0 A;
H—¥—X A,
1500
1400
s
<
=
£
[
(2]
1300
1200 — - - ————— - - — - —————————— - ———
1100 I | I

1400 1425 1440
Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 6.4. Numunelerin artan sinterleme sicakligina bagl sertlik degisimi
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6.1.4. Kirilma toklugu

Numunelerin 10 kg yiik uygulayarak elde edilen kirilma toklugu degerleri Tablo
6.4’de verilmistir. Her bir deger 3 ayr1 ol¢limiin ortalamasidir. Sekil 6.5°de Tablo
6.4’deki degerler yardim ile ¢izilmistir. Sinterlenmis numunelerin kirilma toklugu
degerleri nikel iceriginin artis1 ile artmistir. Nikel partikiil takviyesinin c¢atlak
ilerlemesine etkisi Sekil 6.5’deki gibidir.

Sekil 6.5. 10 kg yiik uygulanmasi sonucu kompozitte olusan ¢atlaklara partikiil takviyesinin etkisi

[lave siinek partikiiller gatlak ilerlemesini koprii olusturarak, ¢atlak yolunu saptirarak
ve kalinti basma gerilmeleri olusturarak seramiginin kirilma toklugunu 1440°C‘de

agirlikca %7 nikel ilavesiyle 7,05 MPa.m"? degerlerine artirmislardir.

Tablo 6.4. Sinterlenmis numunelerin kirilma toklugu degerleri, MPa.m'?

Kirilma Toklugu degerleri (MPa.m"?)
Bilesim Kodu Sinterleme Sicakhg (°C)
1400 1425 1440
Ay - 5,06 5,39
A - 5,22 5,70
As 5,05 6,03 6,11
Az 5,56 6,70 7,05
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Bilesim Kodu
*——o o A
Fe—ade—k A,
*——0 A
H—¥4—X A,

[«

Kirilma Toklugu (MPa.m1IZ)

N

, | | |
1400 1425 1440
Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 6.6. Numunelerin artan sinterleme sicakligina bagli kirilma toklugu degerleri degisimi
6.1.5. Optik incelemeler

1400, 1425 ve 1440°C’de 1 saat siiresince sinterlenmis agirlik¢a % 1, 3, 5 ve 7 Ni
iceren alumina kompozitlerine ait 50 biiylitmede alinan optik mikroskop goriintiileri
Sekil 6.7 - Sekil 6.13°deki gibidir. Mikrograflarda gri goriilen faz metalik nikel,
siyah renkteki ana faz ise aluminadir. Optik mikroskoptan elde edilen fotograflara

bakildiginda alumina matristeki nikel dagiliminin tiniform oldugu gortilmektedir.
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1400°C

A4

As

Sekil 6.7.

1400°C’de lsaat siiresince sinterlenen % 1, 3, 5 ve 7 Ni igceren Al,O; seramik kompozitler
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1425°C

Ay

A3

As

As

Sekil 6.8. 1425°C’de 1saat siiresince sinterlenen % 1, 3, 5 ve 7 Ni igeren Al,O; seramik kompozitler
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1440°C

Ay

Az

As

Ay

Sekil 6.9.

1440°C’de 1saat siiresince sinterlenen % 1, 3, 5 ve 7 Ni igeren Al,O3 seramik kompozitler
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Sicaklik (°C)

Ay

1400

1425

1440

Sekil 6.10. 1400, 1425 ve 1440 °C’de 1 saat siiresince sinterlenmis agirlik¢a % 1 Ni iceren Al,O;

kompoziti
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Sicaklik (°C)

Aj

1400

1425

1440

Sekil 6.11. 1400, 1425 ve 1440 °C’de 1 saat siiresince sinterlenmis agirlikca % 3 Ni iceren AL,O;

kompoziti
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Sicaklik (°C) As

1400

1425

1440

Sekil 6.12. 1400, 1425 ve 1440 °C’de 1 saat siiresince sinterlenmis agirlikca % 5 Ni iceren AL, O3
kompoziti
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Sicaklik (°C)

Ay

1400

1425

1440

Sekil 6.13. 1400, 1425 ve 1440 °C’de 1 saat siiresince sinterlenmis agirlikca % 7 Ni iceren AL,O;

kompoziti



6.1.6. Taramal elektron mikroskobu (SEM)
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1400 °C’de grafit ortaminda sinterlenmis A;, Az, As ve Ay kompozitlerine ait EDS

analizi Sekil 6.14 - Sekil 6.18’de verilmistir. Sekillerde gri metalik faz nikel

partikiillerine, siyah matris ise aluminaya aittir. EDS analizi sonucunda da

kompozitlerin oksitlenmeden sinterlendigi belirlenmistir.

(a)
Emagnl-1 Jraged-2
Ni
Ni
Al
N1
i O Al
Ni
A p ‘ '
r - - : - T
5 10, T T
o' 't e e e e ' ™ e 3 1
[vataz42 Window D 005 - 0 955= $700 ot N T O B A : o
a6t Window 0,005 40955 3203 ag - oo
(b) ()
@) |2k | | C (e | |

Q0 Ka 1537 23514 5309 aztn L] Ea 18a 14 2151 51195 | s

Al | Ea 5325 1442 0912 M Al [ Ea 21353 18058 | 48805 | a2

Mi | Ea 38R 592 12163 | 85.79 ag 100000 | st  |Top.

100000 | ag% | Top.

Sekil 6.14. 1400°C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A kodlu kompozitin SEM-EDS analizi a)
SEM mikrografi, b) (1) , ¢) (2) noktasina ait EDS spektrumu.




o] PP
1
Ni
Al
0]
i .
Ni
1
bbbtk i " ! VE— —
e ™ “Wisdow's0ns 0 3550 616 00 = = AR oo ™ “Wisdow's005 409555 20755 o o BRI
(b) ()
FE | Line | Tntensly | Error | Cone | Unils | | | FE | Line | Intenctty | Eror | Cone | Uris |
Hi Ea 3445 11425 | 100000 | a&% o Ka 15751 7930 50.855 ag.h
100000 | a2% [Top.| | Al | Ea THES 12157 | 43107 | ags
100000 | ag% | Top.

Sekil 6.15. 1400°C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A; kodlu kompozitin SEM-EDS analizi a)
SEM mikrografi, b) (1) , ¢) (2) noktasina ait EDS spektrumu.
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(2)

Fangled
Emicel-l N1 Al
Ni Al
Ni :
Ni ' 2
i
Ni
A ks 4 i 3 12 T
T T T T f T i T 3.
3. 1. MFIII;«!I ‘lll i ‘CI Il" If‘-' ITII INI e Im it Iﬂ "
Bt b B M @ e o S G O e L Jven=a36 Windayy D 003 - 40 935= 10465 ot
Wet=267 Window 0.005 - 40.955= 6562 an
(b) (©)
T | Line | Dutensity | Erxor | Come | Uniis || | B | Line | Dntensity | Error | Gone | Unis
] Ea 574 1541 213 aZ e 0] Ea 14725 TATA | 50218 | agn
Hi | Ka 31614 11118 | 27850 | ag’s Al | Ea 7515 17004 [ 43782 | ag'ie
10000 | szt | Top. 100000 | agt  [Top.

Sekil 6.16. 1400°C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis As kodlu kompozitin SEM-EDS analizi a)
SEM mikrografi, b) (1), ¢) (2) noktasina ait EDS spektrumu.
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Msi‘h Al
Al
(0]
1
1
‘ A - .
s s
hw:.ll;nl Il: ! IS:I I”\ Ir-.' ITII Iﬁl IH\ et ! lﬂn hF"h‘h‘ ‘lll i IEI ‘A’I II"-I ITII i In it Iﬂt ~
|Ve=429 Window 0.005 - 40 955= 10961 ot [Ve=886 Window 0.005 - 40 955= 11044 ot
(b) ()
100,000 | agt ] Ea 15326 ad
100000 | ag | Top. Al | Ka THEE ; ag
100000 | ag% | Top.

Sekil 6.17. 1400°C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A; kodlu kompozitin SEM-EDS analizi a)
SEM mikrografi, b) (1), ¢) (2) noktasina ait EDS spektrumu.
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1425 °C’de grafit ortaminda sinterlenmis A;, Az, As ve Ay kompozitlerine ait EDS

analizi Sekil 6.18 - Sekil 6.21°de verilmistir.

Enagat-] Emagnl-d
N1 Al
Al
(o]
1
1
e Ay
T T T T T
5. 5.
et 0 Lt il R e e e A O I = s i et
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Sekil 6.18. 1425°C’de | saat grafit ortaminda sinterlenmis A; kodlu kompozitin SEM-EDS analizi a)
SEM mikrografi, b) (1), ¢) (2) noktasina ait EDS spektrumu.
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Sekil 6.19. 1425°C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A; kodlu kompozitin SEM-EDS analizi a)
SEM mikrografi, b) (1), ¢) (2) noktasina ait EDS spektrumu.
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Sekil 6.20. 1425°C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis As kodlu kompozitin SEM-EDS analizi

a)SEM mikrografi, b) (1), ¢) (2) noktasina ait EDS spektrumu.
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Sekil 6.21. 1425°C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A; kodlu kompozitin SEM-EDS analizi
a)SEM mikrografi, b) (1), ¢) (2) noktasina ait EDS spektrumu.

1440 °C’de grafit ortaminda sinterlenmis A;, Az, As ve Ay kompozitlerine ait EDS

analizi Sekil 6.22 - Sekil 6.25°te verilmistir.
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Sekil 6.22.1440°C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A1 kodlu kompozitin SEM-EDS analizi
a)SEM mikrografi, b) (1), ¢) (2) noktasina ait EDS spektrumu.
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Sekil 6.23. 1440°C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A; kodlu kompozitin SEM-EDS analizi

a)SEM mikrografi, b) (1), ¢) (2) noktasina ait EDS spektrumu.
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Sekil 6.24. 1440°C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis As kodlu kompozitin SEM-EDS analizi
a)SEM mikrografi, b) (1), c¢) (2) noktasina ait EDS spektrumu.



84

P Tl
Ni Al
Al
N1 o
i
W
. r ) ' - T T T T T T T
N ) e e e ; T . - . . :
eveata o 005 §0 955+ D00 et & 2 A s emets ™ “Widow 3005 0055 10391 0% ™ meomn
(b) ()
|2 || | 2 ||
0 Ea 1337 2514 550 ag % 0 Ka 14017 747 45 563 agz.
Al Ea 525 1443 0212 ag Al | Ea 7300 17176 | 51.057 ag. b
i1 Ea 36052 12163 | 9379 az Ve 100000 | agt:  |Top.
100000 | ag* | Top.

Sekil 6.25. 1440°C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A; kodlu kompozitin SEM-EDS analizi

a)SEM mikrografi, b) (1), c¢) (2) noktasina ait EDS spektrumu.




85

6.1.7. X-Isinlar difraksiyonu (XRD)

1400°C’de grafit ortaminda 1 saat sinterlenmis alumina-nikel kompozitlerine ait X
isinlart paterni Sekil 6.26, Sekil 6.27 ve Sekil 6.28 ve Sekil 6.29‘da verilmistir.
Sinterleme islemi grafit ortaminda yapildigindan 6tiirii nikelin oksitlenmeden kaldig1
tespit edilmistir. Artan nikel icerigiyle artan peak siddetlerinin karsilastirmali

gosterimi 1400°C i¢in Sekil 6.30°da goriildigi gibidir.

5000
Al n * Ni
T=1400 °C .
t=1 saat - = AbOs
4000
3000
g "
o
= ] [ ]
2000
= ]
1000 | n
[ ] I
LI - u
* n
0 20 40 60 80 100
20

Sekil 6.26. 1400 °C’de | saat grafit ortaminda sinterlenmis A; kompozitine ait X 1sinlar1 paterni
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Sekil 6.27. 1400 °C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A3 kompozitine ait X 1sinlar1 paterni
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Sekil 6.28. 1400 °C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A5 kompozitine ait X 1smnlar1 paterni
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Sekil 6.29. 1400 °C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A; kompozitine ait X 1sinlar1 paterni
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Sekil 6.30. 1400 °C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A, A;, A5 ve A;kompozitlerine ait X
1s1inlar1 paterni
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1425°C’de grafit ortaminda 1 saat sinterlenmis alumina-nikel kompozitlerine ait X
1sinlar1 paternleri Sekil 6.31, Sekil 6.32, Sekil 6.33, Sekil 6.34’te verilmistir. Artan
nikel icerigiyle artan peak siddetlerinin karsilagtirmali gosterimi 1425°C i¢in Sekil
6.35’te gorildugi gibidir.
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Sekil 6.31. 1425 °C’de | saat grafit ortaminda sinterlenmis A; kompozitine ait X 1sinlar1 paterni
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Sekil 6.32. 1425 °C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A3 kompozitine ait X 1sinlar1 paterni
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Sekil 6.33. 1425 °C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A5 kompozitine ait X 1smnlar1 paterni
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Sekil 6.34. 1425 °C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A; kompozitine ait X 1ginlar1 paterni
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Sekil 6.35. 1425°C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A1, A3, A5 ve A7 kompozitlerine ait X
1s1inlar1 paterni
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1440°C’de grafit ortaminda 1 saat sinterlenmis alumina-nikel kompozitlerine ait X
1sinlar1 paterni Sekil 6.36, Sekil 6.37, Sekil 6.38 ve Sekil 6.39°da verilmistir. Artan
nikel icerigiyle artan peak siddetlerinin karsilagtirmali gosterimi 1440°C i¢in Sekil
6.40°da gortldigu gibidir.
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Sekil 6.36. 1440 °C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A; kompozitine ait X 1sinlar1 paterni
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Sekil 6.37. 1440 °C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A3 kompozitine ait X 1s1nlar1 paterni

20 40 60 80

26

10(

* Ni
n = ALO,

*

A5
4000 4 T=1440 °C
t= 1 saat
3000 -
D
<
4]
“>r 2000
1000 -
0
0

Sekil 6.38. 1440 °C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A5 kompozitine ait X 1sinlar1 paterni
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Sekil 6.39. 1440 °C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A; kompozitine ait X 1ginlar1 paterni
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Sekil 6.40. 1440°C’de 1 saat grafit ortaminda sinterlenmis A;, Az, Asve A;kompozitlerine ait X

1s1inlar1 paterni
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BOLUM 7. SONUCLAR VE ONERILER

7.1. Sonugclar

Bu caligmada Ni takviyeli Al,O3; matrisli seramik kompozitlerin fiziksel, mekanik ve
mikroyapisal 6zellikleri incelenmistir. Oncelikli olarak 0,3 pm tane boyutuna sahip
ticari saf alumina agirlik¢a % 1, 3, 5 ve 7 oranlarinda 3-7 um tane boyutuna sahip
nikel tozuyla karistirildiktan sonra 2’ser gramlik kiitleler alinip 170 MPa basing
altinda tek yonde sikistirilarak kompaktlanmistir. Yogun ve siki bir goriiniim alan
numuneler daha sonra 1400, 1425 ve 1440 °C sicakliklarda 1 saat siiresince grafit
atmosferinde sinterlenmis ve elde edilen kompozitler, pisme kiigiilmesi, relatif
yogunluk, sertlik, kirilma toklugu gibi testlere tabi tutulmustur. X-1sinlar1 ve EDS
analizleriyle faz ve elementel analizleri yapilmis olup, optik mikroskopla faz

dagilimlarinin homojenitesi belirlenmistir.

1. Ham kompakt ve sinterlenmis numuneler kullanilarak yapilan oOl¢timlerden
hesaplanan pisme kiiciilmesi degerlerine bakildiginda, 1400°C sicaklik ve A;
bilesimi i¢in en kiiclik pisme kiigiilmesi degeri (9%14,56) elde edilmistir. Bu
sonugtan yola cikilarak alumina agirlikca yiizdesinin nikele oranla en yiiksek
oldugu A; bilesimi i¢in 1400°C sicakliginin yeterli gelmedigi belirlenmistir.
1440°C ve A7 bilesiminde ise en yiiksek pisme kiigiilmesi degeri (%21,19) elde
edilmistir. Sonug olarak sicakligin ve nikel igeriginin artmasiyla pisme kiigiilmesi
degerlerinin arttig1 tespit edilmistir. Her sicaklik degeri i¢in pisme kii¢iilmesinin
sinterleme sicakligr ile artigr, 2015°C olan aluminanin ergime sicaklifina
yaklagilmasindan  oOtlirii  sinterlemenin  daha  iyi  gergeklesmesinden
kaynaklanmaktadir. Benzer sekilde nikel i¢erigiyle artis gosteren pisme kiigiilmesi
degerleri de kompozitte azalan alumina oraniyla o sicaklik degeri i¢in yine daha

yiiksek pisme kiictilmesi degerleriyle sonuglanmustir.
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2. Maksimum yogunluk degeri 1440°C sicaklik ve A7 bilesimli kompozitte elde
edilmis ve %97,89 degerindedir. Buna karsin en diisiik yogunluk degeri
%94,61°dir ve 1400°C’de A, bilesimde kaydedilmistir. Sinterlemenin bu bilesim
ve sicaklik i¢in yeterli gelmedigi tespit edilmis ancak ayni sicaklikta sinterlenen
A7 bilesimi i¢in yogunlugun bagil oranla arttig1 gériilmiistiir. Bu relatif yogunluk
degerleri basingsiz sinterleme i¢in literatiirle uyum gostermektedir. Bu
sicakliklara ilave olarak 1450°C, yogunluk artisinin devam edip etmeyecegini
belirlemek amacgli denenmis ancak nikelin 1453°C olan ergime sicakligima c¢ok
yaklasilmis olmasindan otiirti nikelin ergiyip bilinyeye sizdigi ve kompoziti
catlattign gortilmiistiir. Bu sicaklikta sinterleme islemi gerceklesebilse dahi
yogunlugun ergime sicakligina gelinmesinden otiirti diislis gosterecegi literatiirde
karsimiza c¢ikan bir sonugtur. 1400°C alti sicakliklar denendiginde ise
sinterlemenin gergeklesmedigi belirlenmistir. Sonu¢ olarak, nikel oraninin ve
sicakligin artistyla yogunluk artmustir. Bilindigi gibi nikelin yogunlugu 8,9 g/cm’
buna karsin aluminanm yogunlugu 3,9 g/cm’® degerindedir. Dolayisiyla nikel
iceriginin artmasiyla yogunlugun artist beklenen bir sonugtur. Yine sicaklik
artistyla yogunluk artis1 iyi sinterlemenin bir sonucudur. Yogunluk iizerine
sinterleme siiresinin etkisini belirlemek i¢cin numuneler grafit ortaminda 2 saat
stiresincede sinterlenmek istenmis ancak grafitin tiikkenip numunelerin potayla
temas etmesinden otiirii, numunelerin oksitlenmeden sinterlenmesi islemi olumsuz

sonug¢lanmistir.

3. Sertlik degerlerine gelince ise 1440°C sicaklik icin sertlik degerleri A; bilesimi
icin 1559,91 iken A5 bilesimi i¢in 1393,39 HV’dir. 1425°C sinterleme sicakligi
icin A; bilesiminin sertligi 1510 HV, A7 i¢in 1327 HV degerine sahiptir. 1400°C
sinterleme sicaklig1 icin As bilesiminin sertligi 1346 HV, A7 i¢in ise 1295 HV
degerine sahiptir. 1400°C, A; ve Aj bilesimli numunelerde sertlik izi alinmasina
imkan verecek kadar yeterli gelmediginden sertlik degeri alinamamstir. Sonuglar,
nikel iceriginin artistyla sertligin azaldigini gostermistir. Alumina ¢ok yiiksek
sertlige sahip bir seramiktir (mohs sertligi:9). Ilave edilen metalik nikel (mohs

sertligi:4) partikiilleriyle ise sertligi nispeten azalmistir.

4. 1400°C sinterlenmis test numunelerinin kirilma tokluklar1 sirasiyla; As-A;

bilesimleri icin 5,05-5,56 MPa.m'?, 1425°C i¢in A;-As-As-A; bilesimleri i¢in
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srastyla; 5,06-5,22-6,03-6,70 MPa.m'"?, 1440°C A,-As-As-A; bilesimleri icin
sirastyla; 5,39-5,70-6,11-7,05 MPa.m"?“dir. Sertlik sonuglarindakine benzer
sekilde 1400°C A; ve Aj bilesimli numunelerde sertlik izi alinmasina imkéan
verecek kadar yeterli gelmediginden sertlik degeri alinmamustir. Kirilma toklugu
degerleri nikel artistyla artmigtir. Ilave siinek partikiiller catlak ilerlemesini koprii
olusturarak, catlak yolunu saptirarak ve kalinti basma gerilmeleri olusturarak
seramiginin kirilma toklugunu 1440°C‘de agirlikca %7 nikel ilavesiyle 7,05

MPa.m"? degerlerine artirmuslardur.

. 1400, 1425 ve 1440 °C’de 1 saat siiresince sinterlenmis agirlikea % 1, 3, 5, 7 Ni
iceren alumina kompozitleri optik mikroskopta 50 biiylitmede incelenmistir. Tiim
sicakliklar ve nikel oranlar ic¢in nikelin, alumina matris igerisinde homojen ve

kiiresel formda oldugu goriilmiistiir.

. XRD incelemeleri sonucu grafit ortaminda gergeklestirilen sinterleme sirasinda
metalik nikellerin oksitlenmeden kaldig1 tespit edilmistir. Bu c¢alismada,
indirgeyici olarak tercih edilen hidrojen atmosferi kullanilmaksizin grafit
ortaminda oksitsiz bir sekilde sinterleme islemi gergeklestirilmistir. Calismanin
oncelikli amaclarindan biri olan bu islem sonucunda hidrojen tehlikesinden

kacginarak grafit ortaminda da oksitsiz nikelin elde edilebilecegi belirlenmistir.

. EDS analizi sonucu da yapida oksit olmadig: tespit edilmistir. Beyaz partikiillerin

metalik nikellere, buna karsin matris fazinin aluminaya ait oldugu belirlenmistir.

. Sinterleme islemi sirasinda kullanilan grafit tozunun boyutunun da sinterlemeye
etki eden bir diger faktoér oldugu yapilan ¢aligmalarda belirlenen bir etkendir. Cok
ince boyutlu grafit tozunun biinyeye 1sinin niifus etmesini geciktirerek yapida
sismelere ve tabaka halinde kopmalara neden oldugu bu sebeple nispeten iri taneli
grafit tozu kullanilmasi gerektigi sonucuna varilmistir. Yine grafit tozunun
sinterleme adiminda bir kez yiiksek sicaklikta kullanildiktan sonra, sinterleme
tamamlanmadan tiikenip numunenin potaya yapismasina yol agtigindan otiirii

ikinci kez sinterleme islemi i¢in kullanilamaz oldugu ortaya ¢ikmistir.
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7.2. Oneriler

Aluminanin yiiksek sertlik, yiiksek asinma direnci, iyi biouyumluluk gibi
sayilabilecek pek cok dikkat ¢ceken 6zelliginin yani sira kirllgan yapida olmalarindan
dolay1 ortaya ¢ikan smirlayict kullanim alanlarini siinek bir malzeme ile takviye
etmek i¢in Ni partikiil takviyeli alumina matrisli seramik kompozit olusturma fikri
dogmustur. Kompozitlerin grafit ortaminda oksitlenmeden iiretimi saglandiktan
sonra, pisme kiigiilmesi, yogunluk, sertlik, kirilma toklugu test edilmistir. Bu
caligmalarin devami niteliginde termal, elektrik ve magnetik ozellikleri de

incelenebilir.

Seramik malzemelerin asinmaya ve korozyona direngli malzemeler oldugu
bilinmektedir. Metalik partikiillerle takviye edildiginde ise bu 6zelliklerinin hangi
yonde ve oranda etkilendigini belirlemek i¢in seramik matrisli kompozitlerin

korozyon ve asinma deneyleri yapilabilir.

Bu calismada Ni takviyeli alumina seramik kompozitleri i¢in uygulanan daglama
teknikleri soyledir; 1300°C’de argon atmosferinde 2 saat siiresince termal daglama
denenmistir. Islem sonunda kompozitlerin mavi bir goriiniim aldig1 dolayisiyla
oksitlendigi tespit edilmistir. 1550°C’de 1 saat ve 2 saat siiresince grafit dolu pota
icerisine numunelerin yerlestirilmesi suretiyle daglama islemi denenmis ancak
ylizeylere grafitin bulagsmasi nedeniyle numunelerde bozulma meydana gelmistir.
Literatiirden elde edilen bilgiler 1s181nda nikelin daglanmasi i¢in Sml asetik asit, Sml
saf su, 8 ml nitrik asitten olusan daglayici hazirlanmis ve nikellerin ortaya ¢ikmasi
icin 1-2 dakika siiresince numuneler daglayiciyla temas ettirilmistir. Daha sonra
aluminalarin ortaya ¢ikmasi i¢in %85 fosforik asit-saf su c¢ozeltisi hazirlanmig
250°C’ye kadar 1sitilmis bu sicakliga 1sindigr termometre yardimiyla belirlenen
cozelti igerisinde numuneler 2-3 dakika siiresince bekletilmistir [60]. Ancak
daglamanin aksine yiizey bozulmus ve daha once goriinen parlak nikel partikiilleri
siyah bir goriiniim alip alumina matrisinden ayirt edilemez hale donligsmiistiir. Bu {i¢
olumsuz daglama teknigi géz ontinde bulundurularak yeni daglama usulleri denenip,

nikelin oksitlenmesine olanak vermeden kompozitin daglanmasi saglanabilir.
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