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ALUMINA VE ALUMINA-ZIRKONYA KOMPOSITINE KROM OKSIT
KATKISININ ETKIiSi

OZET

Aliimina, sahip oldugu optik, dielektrik, mekanik, termal 6zelliklerinden dolay1 uzun
yillardir seramik matrisli malzemelerde siklikla kullanilan en 6nemli ileri seramik
malzemelerden biridir. Yiiksek elastik modiil, yiiksek sicaklik kimyasal direnci,
asinma direnci, diisiik yogunluk, biyouyumluluk, korozyon direnci gibi list diizey
Ozelliklere sahiptir. Fakat yapisal seramiklerin neredeyse tamami tek baslarina biitiin
mihendislik gereksinimlerini karsilayamamaktadir. Aliiminaya ag. %210-%20
araliginda zirkonya ilave edilerek olusturulan yeni kompozit malzemenin kirilma
toklugunun aliiminaya gore Onemli derecede yiikseldigi bilinmektedir. Bu artis
zirkonyum dioksitin doniisiim toklastirma mekanizmasi ile gerceklesir. Toklugu artan
aliminanin bununla birlikte sertlik degerleri de diismektedir. Bu seramiklerden biri
olan aliimina nispeten diisiik tokluk ve diisiik egilme mukavemeti gibi dezavantajlara
sahiptir. Bu c¢alismada krom oksit (Cr203) ilavesinin zirkonya ile toklastirilmis
alimina (Al2Oz) kompozitlerinin mikroyapt ve mekanik Ozelliklerine etkisi
incelenmistir. Deneysel c¢alismada 1550 °C’de ve farkli siirelerde zirkonyanin
alliminanin toklagsmasina etkisini incelerken diisiik oranlarda krom oksit ilavesinin
etkisi, sadece alimina-zirkonya igeren kompozitlerle mukayese edilmistir. Al2Os3,
AlO3+Ag. %10 Zirkonya, Al203+Ag. %0,5Cr203, Al203+Ag. %1Cr203, Al203+Ag.
%1,5Cr03, AlOstAg. %10ZirkonyatAg. %0,5-1,-1,5 Cr203 tozlar1 kuru olarak
bilyal1 degirmende 200 devir/dakika ile 4 saat karistirilmistir. Hazirlanan tozlar 170
MPa basing altinda tek yonde sikistirilarak 1550 °C’de 2, 4, 6 saat agik atmosferli
elektrik diren¢ firminda sinterlenmistir. Elde edilen tozlar taramali elektron
mikroskobu (SEM), x isinlart analizi (XRD), yogunluk ve sertlik ol¢iim testleri
gergeklestirildi. SEM incelemesi Cr203 ilavesinin sinterleme sicakliginin artmasi ile
aliminanin tane boyutu artisini ve anormal tane biiylimesini engelledigi
gbzlemlenmistir. Kromun aliimina matris igerisinde tamamen ¢oziinerek %100 kati
¢ozelti olustugu goriilmiistiir. ZrO> ilavesi ile elde edilen kompozitlerin aliimina krom
oksit numunelerine kirilma toklugu degerlerinin arttig1 tespit edilmistir. Krom
eklenmesi ile sinterlenen numunelerde yogunluk degeri aliiminaya oranla artmistir.
Krom oksit ilavesi ile aliimina numunlerin sertlik degerleri onemli derecede
yiikselirken, kirtlma toklugu degerleri bir miktar azalmistir. Aliimina-zirkonya
kompozitine krom oksit ilavesi ile sertlik degerleri onemli dlgiide artarken kirilma
toklugu degerleri ise saf aliminanin degerleri ile neredeyse ayni kalmistir. Aliimina-
krom oksitin nispeten es eksenli, ince taneli bir yapiya sahip oldugu (~2-5 um) ve
alimina i¢inde ¢oziinen kromun matris tane boyutunu az miktarda arttirirken, krom
ilavesinin anormal tane biiylimesini engelledigi goriilmiistiir. Anormal tane biiytimesi
allimina-zirkonyali kompozitlerde aliimina kromoksit numunelerine gore daha fazla
ve boyutlari biiyiik olmasina ragmen kromoksit ilavesi ile azalmig, bazit numunelerde
tamamen kaybolmustur.
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THE EFFECT OF CHROMIUM OXIDE ADDITION ON ALUMINA AND
ALUMINA-ZIRCONIA COMPOSITES

SUMMARY

Alumina is one of the important advanced ceramics that has been frequently used in
ceramic matrix composites for many years due to its optical, dielectric, mechanical
and thermal processes. It has high-end properties such as high elastic modulus, high
temperature chemical resistance, abrasion resistance, low density, biocompatibility,
degradation resistance. However, almost all structural ceramics cannot meet all
engineering requirements on their own. Alumina, one of these ceramics, has
disadvantages such as relatively low toughness and low bending strength. It is very
common to use alumina as the main component of ceramic matrix composites.
Different mechanisms have been developed to improve the properties of alumina in
ceramic matrix composites.

There are studies that improve the mechanical properties of alumina used for advanced
engineering applications with second phase particle reinforcement such as SiC, B4C,
TiC, Cr3C». Addition of chromium oxide to alumina is one of these studies.

Alumina chromium oxide is a binary system known to form a solid solution without
forming eutectics throughout all composition ranges at high temperatures. This
system, which contains high Chromium oxide, is known to have good refractoriness
with its thermal shock resistance and mechanical properties, and is used in industrial
furnaces due to its wear resistance against slag at high temperatures. The sintering
mechanism, hardness and toughness relationship of alumina solid solution systems
with low chromium oxide content continue to be investigated. It is well known that
chromium forms an isovalent solution in the alumina lattice by exchanging with
aluminum ions. The solid solution of Cr3* ions in the hexagonal alumina crystal lattice
is formed during sintering through diffusion processes. The radius of Cr3* is slightly
larger than that of AI** ions (140 vs. 125 pm). Theoretically, at sufficient chromium
concentrations, a hardening effect can occur due to inhibition of dislocation motion.
The larger size of Cr®* compared to AI** can lead to residual stresses in the crystal
lattice when only part of the AI®* is replaced by Cr3*. These stresses can be similar to
the compressive stresses produced in ceramic composites hardened by the AI203-
ZrO2 transformation, resulting in an increase in strength for Cr3* doped alumina
ceramics.

While zirconia exists in monoclinic phase from room temperature to 1170°C, it is
tetragonal up to 2370°C. From this temperature up to 2680°C, it is in cubic form. When
zirconium oxide is removed to the tetragonal phase, it returns to the monoclinic phase
during recooling. During this transformation, a volume increase of approximately 4%
occurs due to the crystal structure difference. Although this situation, which creates
stress in the internal structure, improves the strength of the final zirconia, the material
tends to crack if more than 25% monoclinic transformation occurs. For this reason,
different additives are added to the structure in order to keep the zirconia stable in the
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tetragonal phase. Almost the most used of these additives is the stabilized zirconia
form with 3% Y203 addition.

Zirconia-toughened alumina composites are materials obtained by adding stabilized
zirconia (zirconium dioxide) particles to an alumina (aluminum oxide) matrix. These
composites have high mechanical properties by combining the advantages of both
alumina and zirconia. The toughening effect of zirconia increases the fracture strength
of the material by preventing crack formation in alumina and stopping the propagation
of cracks. The presence of zirconia particles dissipates the stress on the cracks and
changes the propagation direction of the cracks. Thus, the composite material absorbs
more energy and prevents the rapid propagation of cracks. The addition of stabilized
zirconia significantly increases the toughness of the alumina structure, while
decreasing its hardness.

In this study, the aim is to sinter zirconia-dispersed aluminum with low amounts (0.5-
1-1.5%) of chromium oxide added using the conventional powder metallurgy method
at relatively low temperatures, and to investigate the grain size, densification behavior,
and mechanical properties (fracture toughness, hardness, etc.) of the resulting
composite material.

In the experimental study, alumina with 99.92% purity and grain size of 0.3 pm,
chromium oxide powders with grain size of approximately 0.5 pm and 99% purity,
and vyitria stabilized zirconia powders with 97% purity and approximately 3-50 um
grain size were used. Powder mixtures containing pure alumina, Al2O3+10 Wit%
Zirconia and Al;03+10 wt% Zirconia+0.5%-1.0%-1.5% Cr.03 were prepared from
these powders. After these powders were mixed dry in a ball mill at 200 rpm for 4
hours, they were pressed under 170 MPa uniaxial pressure to obtain compact powders
with a diameter of 15 mm and a height of 4-5 mm. The samples were sintered in an
open atmosphere electric resistance furnace at 1550°C for 2, 4, 6 hours. Heating and
cooling processes were carried out at 5°C/min. Densities of sintered samples were
measured by Archimedes principle and polished by normal metallographic method.
Microstructures of the samples, which were thermally etched at 1450°C for 60
minutes, were examined by SEM, and phase analysis was performed with XRD.
Hardness measurements under 2 kg load and fracture toughness (K..) values were
determined in Vickers hardness device for 15 seconds. The equation found by Anstis
et al. was used to determine the fracture toughness value.

In SEM examinations, the images of alumina, chromium oxide, zirconia starting
powders, powder sizes and shapes were analyzed. With alumina and chromium oxide
submicron powder size, the alumina powder size is finer and more homogeneous
compared to the chromium oxide powder size. In the EDS analysis of alumina
powders, 60.42% aluminum and 39.58% oxygen were detected. According to the
chemical analysis results obtained from SEM images, the amount of chromium was
67.23%, while the amount of oxygen was 32.78%. For zirconia powder, there appears
to be a non-uniform size distribution ranging from 3 microns to 30 microns. SEM and
EDS examinations confirm that zirconia powders are stabilized with 8% yttrium.

A problem encountered in the sintering of alumina ceramic material is abnormal grain
growth. Abnormal grain growth was not observed in any of the sintered samples with
2 hours and the addition of chromium oxide did not induce abnormal grain growth.
Almost no abnormal grain growth was observed in alumina samples sintered for 2 h
without chromium addition. Abnormal grain growth was observed in almost all of the
samples sintered for 4 and 6 hours. Abnormal grain growth was found to be higher in
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alumina zirconium composites than in alumina chromoxide samples. However,
chromium addition reduced abnormal grain growth in all sample groups. After
sintering, a very fine-grained ceramic with an equiaxed grain structure of 2-5 microns
was obtained in the samples sintered for 2 hours. However, an interesting situation was
encountered in zirconium-doped composite samples. While the matrix structure
around the zirconium grains appears to be fine-grained, it is observed that the matrix
structure is larger-grained in regions where zirconium is scarce.

The results obtained in the study; The relative densities determined after sintering are
over 96% in all samples. With the addition of chromium oxide, it increased from 97%
to 99% in alumina samples and from 96% to 98.4% in alumina zirconia samples. It is
clearly seen in the density analysis that the density values increased as the sintering
time increased from 2 hours to 4 hours. However, especially in alumina chromoxide
samples, there is a decrease in density as the sintering time increases from 4 hours to
6 hours. This situation is thought to be related to the reaction of chromium oxide with
oxygen at temperatures above 1000°C in the open atmosphere. At these temperatures,
chromium passes into the gas phase when the chromium oxide compound reacts with
oxygen. The thermodynamic reaction of chromium oxide depends on the sintering
time. As time increases, the amount of reaction occurring and the amount of chromium
removed from the structure increases. It is seen that the density of alumina zirconia
composites increases with sintering time.

The grain size was measured between 3.97-4.44 microns in alumina-based samples
and 1.81-3.57 microns in alumina-zirconia-based samples. The addition of chromium
oxide generally caused a slight increase in grain size. Although there is no significant
increase in grain sizes with increasing sintering, it is seen to increase in all samples.
Howewer, when looking at the alumina chromium oxide samples, it is seen that the
addition of chromium reduces the grain size slightly in the samples sintered in 2 hours.

According to the results of hardness tests, the lowest hardness values were obtained in
alumina zirconia composites. The next lowest hardness values belong to pure alumina
samples. The addition of chromium oxide provided a significant increase in hardness
in both alumina and alumina-zirconia-based samples. The hardness value increased
from 17 GPa to 19.9 GPa in alumina-based samples, and from 14 GPa to 19 GPa in
alumina-zirconia-based samples. Chromium oxide has no solubility in zirconia, it is
an oxide with 100% solubility in alumina, and EDS analyzes confirmed this. Solid
solution strengthening is what provides the increase in hardness.

In order to find the hardness and fracture toughness of the samples, the sanding and
polishing were determined on the surface for 15 seconds using a Vickers diamond
pyramid tip on a LEICA brand microhardness measuring device. A 2 kg load was
applied for both hardness measurement and fracture toughness. Fracture toughness
values decreased with the addition of chromoxide. It is especially evident in alumina-
zirconia based samples that are sintered for 4 and 6 hours and contain abnormal grain
growth.

XRD analysis showed that alumina and chromoxide powder consisted of o- alumina
and chromoxide with corundum structure, while zirconia powder consisted
predominantly of tetragonal and to a lesser extent monoclinic zirconia. Sintered
alumina-based samples consist of a-alumina, while alumina-zirconia-based samples
consist of a-alumina and tetragonal zirconia phases.
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1. GIRIS

Kompozit malzemeler, bir malzemenin tek basina saglayamayacagi ozellikleri
kazandirabilmek i¢in farkli malzeme takviyeleri ile birlikte olusturulan yeni iistiin
ozelliklere sahip olan malzemelerdir. Kompozit malzemeler birden fazla istiin 6zelligi
bir arada bulundurabilme ve bu oOzellikleri konfigiire edebilme agisindan
mitkemmeldir. Matris ve takviye fazlari, ayr1 ayr1 mekanik ve fiziksel 6zellikleri
olusturulacak kompozit malzemenin 6zelliklerini belirler. Genel olarak kompozit
malzemeleri matris ve takviye fazlar olarak ikiye ayirmak miimkiindiir. Matris fazi
toklugu, siinekliligi ve takviye-matris tutunmasini kontrol ederken, takviye fazlari ise
gerekli yliksek mekanik 6zellikleri saglamaktadir. Bunlarin yaninda takviye ve matris
orani, takviyenin matris igerisindeki dagilimi, takviye elemanlarinin boyut ve sekilleri,
takviye fazinin sertligi ve takviye-matris araylizeyi oOzellikleri iyilestirildiginde
istenilen istiin 6zellikli malzeme elde edilebilme avantajina sahiptir. Kompozit
malzemelerin bu avantajlar1 havacilik, savunma, otomotiv, elektronik, ingaat, enerji ve
biyomedikal gibi sektdrlerde kullanimi igin tercih sebebi olmaktadir. Ozellikle yiiksek
sertlik ve yiiksek tokluk gibi iistiin 6zelliklerin bir arada bulunmasini saglayan seramik

matrisli kompozit malzemelerin kullanimi bu alanlarda 6nemli yer bulmaktadir[1-5].

Aliimina, sahip oldugu optik, dielektrik, mekanik, termal 6zelliklerinden dolay1 uzun
yillardir seramik matrisli malzemelerde siklikla kullanilan en 6nemli ileri seramik
malzemelerden biridir. Yiiksek elastik modiil, yiiksek sicaklik kimyasal direnci,
asinma direnci, diisiik yogunluk, biyouyumluluk, korozyon direnci gibi iist diizey
ozelliklere sahiptir. Fakat yapisal seramiklerin neredeyse tamamu tek baslarina biitiin
mihendislik gereksinimlerini karsilayamamaktadir. Bu seramiklerden biri olan
allimina nispeten diisiik tokluk ve diisiik egilme mukavemeti gibi dezavantajlara
sahiptir. Seramik matrisli kompozitlerin ana bileseni olarak aliiminanin kullanilmasi
cok yaygindir. Seramik matrisli kompozitlerde aliiminanin 6zelliklerinin

iyilestirilebilmesi i¢in farkli mekanizmalar gelistirilmistir[6—10]

Zirkonya, oda sicakligindan 1170°C sicakliga kadar monoklinik fazda bulunurken,

2370°C sicakliga kadar tetragonal yapidadir. Bu sicakliktan itibaren 2680°C’ye kadar



ise kiibik formdadir. Zirkonyum oksit tetragonal faza ¢ikarildiginda yeniden soguma
esnasinda monoklinik faza geri donmektedir. Bu doniisiim sirasinda kristal yap1
farklihig1 geregi yaklasik %4°liik bir hacim artis1 meydana gelmektedir. i¢ yapida stres
olusturan bu durum nihai zirkonyanin mukavemetini iyilestirmesine ragmen %25’den
fazla monoklinik doniisiimii gergeklesirse malzeme catlama egilimi gostermektedir.
Bu nedenle zirkonyanin tetragonal fazda stabil tutulabilmesi i¢in yapiya farkli katkilar
eklenmektedir. Bu katkilardan neredeyse en ¢ok kullanilan1 %3 mol Y203 ilaveli

stabilize zirkonya formudur[11-14].

Zirkonya, %10-%20 araliklarinda aliimina sistemine ilave edilerek olusturulan,
kompozit malzemenin aliiminanin o6zelliklerini 6nemli derecede yiikselttigi
bilinmektedir. Aliimina matrisine katilan zirkonya, doniisiim toklagmas1 mekanizmasi
ile kompozitin kirilma toklugunu artirmaktadir. DOniisiim toklagmasi, matris
icerisinde dagitilmig stabilize tetragonal fazin, dis kuvvetlere maruz kaldiginda olusan
gerilmelerin etkisi ile bolgesel olarak monoklinik faza doniismesi ve catlaklarin
ilerlemesine engel olmasi olarak tanimlanabilir. Bu mekanizma sayesinde aliimina-
zirkonya kompozitler; biyomedikal sektoriinde implant malzemeleri, savunma
sanayinde balistik zirh malzemeleri, iiretim endiistrisinde kesici ug¢ takimlar1 gibi
yiiksek dayanim gerektiren uygulamalarda yer bulmaktadir. Fakat zirkonya ilavesi ile
aliminanin toklugu artmasina ragmen sertlik degerleri olduk¢a diigmektedir. Bu
nedenle Aliimina-Zirkonya sistemini gelistirme {izerine caligmalar hala devam

etmektedir[15-22].

Gelistirilen bir diger teknik ise farkli metal oksitlerle kat1 ¢ozelti olusturmaktir. Birbiri
icerisinde tamamen ¢0ziinen farkli metal oksitlerin farkli oranlarda bir araya getirilerek
yapisal, termal ve kimyasal 6zelliklerinin degistirilebilmesi ilgi ¢eken konulardan
biridir. Aliiminanin yapisina Krom oksit gibi yiiksek sertlige sahip oksitlerin farkl
oranlarda ilave edilmesiyle birlikte mekanik 6zelliklerinin arttirtlmasi ¢aligmalar1 daha

once ¢alisilmistir[23, 24].

Aliimina krom oksit, yiliksek sicaklikta tiim bilesim araliklar1 boyunca oOtektik
olusturmadan kat1 ¢ozelti olusturdugu bilinen ikili sistemdir. Yiiksek Krom oksit
iceren bu sistem termal sok direnci ve mekanik 6zellikleriyle iyi refrakterlik 6zelligi
gosterdigi  bilinmektedir ve yiiksek sicaklikta ciirufa karst gosterdigi asinma
direncinden dolay1 endiistri firinlarinda kullanilmaktadir. Diisiik krom oksit icerigine

sahip allimina kat1 ¢ozelti sistemlerinin ise sinterleme mekanizmasi, sertlik ve tokluk
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iligkisi aragtirilmaya devam edilmektedir. Kromun, aliiminyum iyonlar1 ile degis tokus
ederek aliimina kafesinde izovalent bir ¢6ziim olusturdugu iyi bilinmektedir. Altigen
aliimina kristal kafes i¢indeki Cr*3iyonlarinin kat1 ¢ozeltisi, difiizyon islemleri yoluyla
sinterleme sirasinda olusur. Cr*>' nin yarigapt Al*® iyonlarindan biraz daha biiyiiktiir
(140'a kars1 125 pm). Teorik olarak, yeterli krom konsantrasyonlarinda dislokasyon
hareketinin engellenmesi nedeniyle bir sertlesme etkisi meydana gelebilir. Al*® ile
karsilastirildiginda daha biiyiik Cr*3 boyutu, AlI*® nin yalnizca bir kism1 Cr*3ile ikame
edildiginde kristal kafeste artik gerilimlere yol agabilir. Bu gerilmeler Al2O3-ZrO>
doniigiimii ile sertlestirilmis seramik kompozitlerde tiretilen sikistirma gerilmelerine
benzer olabilir ve Cr*3katkili aliimina seramikler icin mukavemette bir artisa neden

olur[6, 23, 25, 26].

Bu c¢alismada, geleneksel toz metalurjisi yontemiyle, zirkonya ile toklastirilmis
aliminaya diisiik miktarlarda (%0,5-1-1,5) krom oksit ilave edilerek sinterlenmesi ve
olusan kompozit malzemenin tane boyutu, yogunlagsma davranigi, mekanik 6zellikleri

(kirilma toklugu, sertlik vb.) incelenmesi amaglanmaktadir.






2. KOMPOZIT MALZEMELER

Kompozit malzemeler, en genel tabirle en az iki malzemenin ayr1 ayr1 olduklari
durumda sagladiklar1 6zelliklerin {izerinde performans saglayacak sekilde bir araya
getirilerek olusturulan malzemelerdir. Bu malzemeler belirli amaglara yonelik olarak
rijitlik, mukavemet, yiiksek sertlik, istiin korozyon &zellikleri, elektriksel ve 1sil
iletkenlik, yiiksek sicakliklarda calisma gibi fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin
tyilestirilmesi amaciyla iiretilirler. Bu c¢oklu 6zelliklerin bir araya getirilmesindeki
amag, kompoziti olusturan malzemelerin onceki halinde elde edemedigi 6zellikleri
kazandirmak veya var olan 6zelligini iist seviyeye c¢ikarmaktir. Metallerde alagim
olusturarak malzemenin Ozelliklerini artirma durumuna benzer olmasina karsin
kompozit malzemelerin en belirgin farki, kompozit malzemeleri olusturan her
bilesenin ayr1 ayr1 kimyasal, fiziksel ve mekanik 6zellikleri vardir. Bu bilesenler
birbirlerine mekanik olarak baglanarak bir arayiliz olusturur. Birbiri igerisinde
coziinmezler. Makro gozlem yapildiginda kompozitler homojen olarak goériinmekte,
mikro olarak bakildiginda ise heterojen yapiya sahip olduklar1 goriinmektedir.
Kompozit malzeme bilesenleri matris ve takviye fazi olarak ikiye ayrilmaktadir.
Kompozit malzemelerde matris fazi, takviye fazini bir arada tutarak kompozit yapinin
genel formunu saglamak, malzemeye gelen yiikii aktarmak gibi goérevlere sahiptir.
Buradan sonugla matris, kompozit malzemenin yiiksek sicaklik dayanimi gibi
ozellikleri saglar. Takviye bilesenleri genellikle matrise nazaran yiiksek sertlik, yiliksek
mukavemete sahiplerdir. Genel olarak kompozitlerde matris fazi tokluk ve siinekligi
saglarken takviye fazinin bu yiiksek 0Ozellikleri elde edilen malzemenin nihai
Ozelliklerini  kazandirir.  Genel  olarak  malzemenin  kompozit  olarak
nitelendirilebilmesi i¢in takviye fazinin agirlik¢a oran1 %5’in iizerinde olmalidir[27,
28].

Kompozitler, diger malzemelerden ayrilan 6nemli 6zelliklere sahip malzemelerdir. Bir

malzemenin kompozit olarak adlandirilabilmesi i¢in sartlar aranmaktadir. Bunlar;
+ Insan eliyle yapilmamis dogal malzeme olmast,

» Kimyasal olarak ayni olmayan birden fazla malzemenin bir araya getirilmis olmasi,



* Kompoziti olusturan malzemelerin ayr1 ayr1 Ozelliklerinin  kompozitin

Ozelliklerinden iistiin olmamasi,

Kompozit malzemeler, genel olarak metal malzemelere polimer ya da metal, seramik
malzemelere seramik ya da polimer veya polimer malzemelere farkli polimer ilave

edilerek olusturulan sistemlerdir[27].

Kompozit Malzemeler

A

Seramik Matrisli Kompozitler Metal Matrisli Kompozitler Polimer Matrisli Kompozitler

Termoplastik Matrisli Kompozitler = Termoset Matrisli Kompozitler

Sekil 2.1. Kompozit malzemelerin matris elemanina gore tanimlamalari.

Kompozit Malzemeler

y

Fiber Takviyeli Kompozitler Partikiil Takviyeli Kompozitler Yapisal Kompozitler
Termoplastik Matrisli Kompozitler Termoset Matrisli Kompozitler Sandvi¢ Kompozitler Lamine Kompozitler

Sekil 2.2. Kompozit malzemelerin takviye elemanina gore tanimlamalari.

2.1. Metal Matrisli Kompozitler

Metal matrisli kompozitler (MMK), kompoziti olusturan malzemelerin en az birinin
metal olmasi ile beklenen 6zellikleri karsilayabilmek igin en az iki bilesenin bir araya

gelerek olusturulan malzemelerdir. Bu kompozitlerin sagladigir o6zellikleri metal



alasimlar1 tek baslarina saglayamadiklari i¢in whisker, partikiil, siirekli ya da kisa fiber

takviyeleri ile yeni malzemeler elde etme ihtiyact dogmustur[27, 28].

Takviye elemanina gore ozellikleri sekillenen metal matrisli kompozitlerde takviye
elemanlarinin her biri farkli farkli avantajlar sunmaktadir. Partikiil takviyeli MMK” ler
diisiik maliyetinin yanisira rijitlik 6zelliklerini iyilestirir ve izotropik yap1 olustururlar.
Ancak diger yontemlere gore mukavemeti diisiik kalmaktadir[29].

Metal matrisli kompozitlerde yaygin olarak kullanilan matris malzemeler aliiminyum

ve alagimlari, titanyum alasimlari, magnezyum ve alasimlari, kobalt, bakir, giimiis,

nikel, niyobyum ve intermetalik malzemeler 6rnek olarak verilebilir[29].

Metal Matrisli Kompozitlerin Uretim Yontemleri

/ | N\

Kati Faz Prosesi Swi Faz Uretim Yontemleri Diger Yontemler
* Toz metalirjisi yontemi * Erimis metali emdirme yontemi * Elektrolitik yontem
+ Diflizyon bagi * Erimis metale takviye malzemesini + Buhar fazindan ¢oktiirme
* Haddeleme Yontemi karistirma yéntemi yontemi.

*  Metal plskirtme yontemi
+ IN-SiTU Kompozitler

Sekil 2.3. Metal matrisli kompozit malzemelerin iiretim yontemleri.

2.2. Polimer Matrisli Kompozitler

Polimer matrisli kompozitler (PMK), polimer re¢ineden olusturulan bir matrise fiber
ya da benzeri fiziksel ve mekanik 6zelliklere sahip takviyeleri bulunduran kompozit
malzemelerdir. Polimer birincil faz1 olustururken elyaf, tanecik veya pargacik ise
ikincil faz1 olusturmaktadir. ikincil fazin mukavemeti normalde birincil fazdan ¢ok
daha yiiksektir. Matrisin ise takviye elemanlarinin birbirine sikica baglanmasin
saglamak icin yliksek yapisma 6zelligine sahip olmasi gereklidir. Bu birbirinden farkli
ozelliklere sahip iki malzeme arasinda bir arayiiz meydana gelmekte olup, arayiiziin
tizerindeki mekanik, reolojik ve kimyasal etkiler kompozit performansi ve isleme
ozelliklerini onemli derecede etkilemektedir. Polimer matrisli kompozitler ticari
olarak uygulanabilirliginin kolay olmasi nedeniyle en ¢ok kullanilan kompozit

tiiridiir[30-34].



Yiiksek elastik mukavemet ve yliksek elastik modiil PMK malzemelerin 6ne ¢ikan
avantajlar1 arasindadir. Bu oOzelliklerinden dolay1 havacilik sektoriinde siklikla
kullanilmaktadir. Iyi yorulma direnglerine sahip olmakla birlikte yiiksek hasar
toleransina sahiplerdir. PMK malzemelerde yorulma fiberin zayif halkalarindan
baslayacaginda arayiiziin yiikksek performans gostermesi c¢atlak olusumuna izin
vermeyecektir. Yiiksek sontimleme 6zelligine sahiptir. Bu 6zelliklerin yani sira yiiksek
ani sicaklik direngleri, {iistiin elektrik yalittim performanslar, yiiksek frekansh
dielektrik 6zellikleri, miikemmel korozyon direncine sahip olmalari, 6zel elektriksel,
optik, manyetik oOzelliklere sahip olmalar1 ve iyi silirtinme direngleri PMK

malzemelerin kullanimlarini artirmaktadir[30, 35, 36].

Uretilecek parganin kalitesi, miktar1, parga iiretim maliyetleri ve nihai iiriinde istenilen

ozelliklere gore gesitli tirerim yontemleri bulunmaktadir[35, 37].
1- Acik kaliplama iiretim yontemleri:

e Elle yatirma (kontakt kaliplama) yontemi
e Piiskiirtme yontemi
e Torba (otoklav) ile kaliplama yontemi

e Elyaf sarma yontemi
2-Kapali kaliplama tiretim yontemleri:

e Recine transfer kaliplama (RTM) yontemi

e Profil cekme (pultruzyon) yontemi

e Ekstriizyonla kaliplama yontemi

e Hazir kaliplama yontemleri — Bulk kaliplama (BMC), levha kaliplama (SMC)
e Enjeksiyonla kaliplama yontemi

e Savurma kaliplama yontem

2.3. Seramik Matrisli Kompozitler

Seramik matrisli kompozitler (SMK), Monolitik seramik malzemelerin diisiik kiritlma
tokluguna sahip catlaklara kars1 direnci zayif olmalarindan, polimer malzemelerin
hidrokarbon yapisindan, metal matrisli kompozitlerin diisiik sicaklik dayanimindan
kaynakli dezavantajlar1 gidermek amaciyla gelistirilen kompozit malzemelerdir.
Seramik matrisli kompozitler hem iyonik hem de kovalent bagl seramik matrisin

yiiksek sicaklik mukavemeti, yliksek sicaklik kimyasal direnci, korozyon ve asinma
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direnci ozelliklerini igerisinde barindirirlar. Bu avantajlar1  seramik matrisli
kompozitleri disk seramik frenler, jet motorlari, gaz tiirbinler, seramik adyabatik
motorlar, balistik zirhlar, rulmanlar, filtreleme sistemleri, implant malzemeleri
kullanilir hale getirmektedir. Genel olarak seramik matrisli kompozitleri stirekli fiber
takviyeli ve slireksiz fiber takviyeli olarak ikiye ayirabiliriz. Partikiil, plaka, whisker,
fiber gibi takviyeler siireksiz olarak adlandirilir. Takviye olarak fiberlerin yapiya

eklenmesi en yiiksek kirilma dayanimi sonuglarini vermektedir[38, 39].

Seramik matrisli malzemelerde matris olarak genellikle aliimina, silikon karbid, miillit
ve silikon nitrit kullanilmaktadir. Seramik matrislerin dayanikliligi ve stinekliligi
oldukea diisiik ve ayn1 zamanda termal sok direncleri ¢ok zayiftir. Bu sebeple takviye
malzeme se¢iminde Oncelikli olarak bu olumsuzluklarin giderilmesi amaglanmaktadir.
Seramik matrisli kompozitlerde seramik matris dayanikliliginin arttirilmasi, diisiik
yogunluga, yiiksek erime noktasina, yiiksek modiil ve kuvvete sahip malzeme se¢imi
ile miimkiindiir. Takviye olarak secilen malzemeler fiber, partikiil veya whisker olarak

yapiya katilmaktadir. Karbidler, oksitler ve boridler takviye malzemelere 6rnektir[40].

Seramik matrisli kompozit malzemelerin CVI prosesinde fibrous preform 6nemli rol
oynamaktadir. Preform, kompozitteki fiber ve matrisin hacim fraksiyonunu kontrol
etmekle birlikte fiberlerin yonlendirilmesini ve anizotropisini belirlemekte 6nemli rol
oynamaktadir. Preformlar uzun veya kisa fiberlerden olusabilmekte olup siirekli

fiberler ise dokuma ve 6rgii gibi birbirinden farkl sekillerde iiretilebilmektedirler.

Her fiber kimyasal kararliliklarinin, elastik ve kayma modiillerinin farkli olmasi
gerekcesiyle farkli 6zellikler gosterebilmektedir. Aliimina fiberler yiiksek yogunluklu

ve kayma direnglerinin diisiik olmasi gibi dezavantaja sahiptir.

Matris ve takviye faz arasindaki etkilesimden dolay1 seramik matrisli kompozitin
dayaniklilig1 katkisiz matris malzemeye oranla daha yiiksektir. Bu etkilesim, matris-
fiber arayliziindeki kirma sapmasindan kaynaklanmaktadir. Matris boyunca fibere
dogru ilerleyen catlak fibere ulastiginda, arayiizdeki zayif baglanma sonucu kayar ve
fiber ¢atlamasina engel olur. Fiberler kirilan matris boyunca sirali koprii kurar.
Baglanma kuvvetinin ¢ok biiyiik oldugu durumlarda fiber matris i¢inde hareket
edemeyecek ve dolayisiyla kirilmasi kagiilmaz olacaktir. Fiberlerde oldugu gibi
araylziin mekanik o6zellikleri seramik matrisli kompozitlerin performansini énemli

derecede etkilemektedir [14].



Malzemeler arasindaki kimyasal etkilesim ve difiizyon kaynakli olarak seramik
matrisli kompozitlerin {iretiminde kullanilan infiltrasyon malzemelerinin biiyiik

cogunlugunda matris ve fiber arasindaki baglar kuvvetlidir.

2.3.1. Soguk presleme ve sinterleme

Matris tozu ve fiberlerin once soguk pres yardimiyla sekillendirilmesi ve sonra
sinterlenmesi esasina dayanan geleneksel seramik tliretim yOntemlerinden biridir.
Baglayici igerisine atilan seramik toz, sekillendirilmesinin ardindan yapisindaki
organik baglayicilarin giderilmesi amaciyla 1s1l isleme tabi tutulmaktadir. Bu islem
sinterleme isleminden hemen oOnce gergeklestirilmektedir. Sinterleme prosesiyle

birlikte matriste catlaklar olusmakta ve ¢cekme gergeklesmektedir[41-44].

2.3.2. Tepkin sinterleme ve kendinden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (SHTS)

Iki veya daha fazla bilesenin sinterleme esnasinda tepkimeye girerek yeni faz
olusturmasina tepkin sinterleme adi verilmektedir. Ekzotermik reaksiyon sonucu
olusan bu tepkime sinterlemeye biiyiik oranda katk1 saglamaktadir. Tepkime esnasinda

cok yiiksek miktarda enerji agiga ¢ikmaktadir.

Kendinden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezinin bir diger adi ise yanma sentezidir.
Baslangic bilesenleri karisim tutusma sicakliginin tizerindeki bir sicakliga 1sitilmakta
ve istenilen faz elde edilinceye kadar bu islem devam ettirilmektedir. Cok az miktarda
enerji gerektirmesi, Uretiminin kolay ve kisa siirede olmasi ayn1 zamanda yiiksek
saflikta iirlin elde etmeye elverisli olmasi gibi bir¢ok avantajlara sahiptir. Diger yandan

tepkime kontrol etmesinin zorlugu dezavantajlar1 arasindadir[41].

2.3.3. Sicak presleme

Partikiiller arasindaki seramik malzemenin fiber yap1 igerisine diflizyonunu
kolaylagtirmak i¢in yiiksek basing ve sicaklik uygulanarak yiiksek yogunluk ve ince
mikroyapiya sahip malzemelerin iiretilmesinde kullanilmaktadir. Partikiiller sayesinde
diisiik poroziteli ve yiiksek mekanik ozelliklere sahip iiriin elde etmek miimkiin

olurken karmasgik sekilli iiriinlerin tiretiminde ¢ok fazla tercih edilmemektedir[41].

2.3.4. Tepkime baglama
Bu yontemde sinterleme ilavelerine gerek duyulmadan seramik matrisli kompozit
iiretilmektedir. Sinterleme ilavelerine gerek duyulmamasi sebebiyle oda sicakliklarda

elde edilen Ozellikler yiiksek sicakliklara kadar korunmaktadir. Sinterleme ilavesinin
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gerekmemesi ayn1 zamanda boyutsal ¢ekme olugsmamasini saglamaktadir. Tepkime
baglama yoOnteminin bir diger tercih sebebi olmasindaki etken tepkime baglama
sicakliginin sinterleme sicakligmin altinda olmasidir. Diger yandan bu yontemle

hazirlanan tiriinlerin yiiksek miktarda gozenek igermesi kaginilmaz bir gergektir[41].

2.3.5. Seramik emdirme

Seramik emdirme yOntemi matris malzemenin maddenin {i¢ haliyle (kati, sivi, gaz)
takviye fazina emdirilmesi yontemidir. Bu yontemde diisiik viskoziteli sivilarin
gbzenekli yapidaki gazlarin sistemden uzaklastirilmasiyla yapiya emdirilmesi s6z
konusudur. Yontem uygulanabilmesi i¢in yiliksek sicaklik gerekmektedir ve farkl
geometrideki parcalara uygulanabilmektedir. Seramik eriyik viskozitesi yliksek
oldugu i¢in islem zor olmakla birlikte yiiksek sicaklik gerektirdiginden istenmeyen

fazlarin olusmas1 muhtemeldir[41, 45].

2.3.6. Sol-Jel

Bu yontem ile diisik sicakliklarda bir ¢ozelti ortaminda anorganik yap1
sentezlenmektedir. Prepeg hazirlama, yayma, jellestirme ve kurutma, refiltrasyon ve
jellestirme ve yakma adimlarindan olusmaktadir. Matris, seramik partikiil
stispansiyonundan hazirlanir. Sol adi verilen preseramik Oncii fibere infiltre edilir.
Daha sonra preform kurutulur ve sonunda sol jellesir. Nihai malzeme kizdirilir ve sicak
prese gonderilir. Dislik sicaklikta uygulanabilmesi fiber hasarimi Onlemektedir.
Bilesimler rahatlikla kontrol edilebildiginden ¢ok bilesenli sistemde ¢alismay1
miimkiin kilar ve iki-li¢ boyutlu liretime olanak saglamaktadir. Diger yandan yiiksek
cekme ve diisiik akma sergilemesi sebebiyle matriste ¢atlak olusumuna ve ¢oklu

emdirme gereksinimine neden olmaktadir[41].

2.3.7. Kimyasal buhar emdirme

Fiberlerin pelet haline getirilmesi ardindan araytizle kaplanip, seramik matrisin igerine
emdirilmesi iglemidir. Kimyasal buhar infiltrasyon (CVI) islemi bir g¢oktiirme
islemidir. Bu yontemde CVI malzemeleri 1sitilan peletin de i¢inde bulundugu firina
gonderilir. Gazlar pelete dogru giden fiberlerde tepkimeye girer. Fiber iizerindeki bu

etkilesim sonucunda kati bir matris malzemesi olusur[41].

2.3.8. DIMOX, lanxide siireci
Lanxide firmasinin gelistirdigi bir yontem olmasi nedeniyle Lanxide yontemi olarak

da anilan DIMOX yontemi eriyik haldeki metallerin oksitlendirilerek seramik yapilar
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elde etme esasina dayanmaktadir. Bu yontemde azot ve oksijen gibi oksidanlar; Zr, Ti,
Al gibi farkli metaller kullanilmaktadir. Tepkimeden sonra olugan nihai {iriin erimis
metal havuzunun yiizeyinde meydana gelir ve daha sonra dis tarafa dogru biiyiir. Bu

yontemle partikiil veya fiber takviyeli kompozitler tiretilebilmektedir[41, 46].

2.4, Seramik Matrisli Kompozitlerin Toklastirma Mekanizmalari

Kompozitlerin toklastirilmasi, ¢atlak egilmesi, ¢atlak kopriileme, catlak tutma, catlak
yonlendirme ve doniisiim toklasmasi gibi birgok sekilde yapilabilir. Bu yontemlerin
her birinin ayr1 ayr1 avantaj ve dezavantajlar1 bulunmaktadir. Ozellikle partikiil
takviyeli seramik takviyeli kompozitlerde yararlanilan tokluk artirma mekanizmalari

asagida kisaca 6zetlenmistir [22].

2.4.1. Catlak egilmesi

Catlak egilmesi, seramiklerde ¢atlagin baslamasi ve ilerlemesi sirasinda gézlenen bir
olay1 ifade etmektedir. Temel olarak olusan catlagin ilerledigi yonde ¢atlagi egilmeye
zorlayan farkli gerilme bolgeleri olusmasidir. Bu mekanizma sayesinde catlagin
yayilmasi yavaslamaktadir. Ciinkii c¢atlak ilerledik¢e catlagin ucunda gerilme
artmaktadir ve artan gerilme ylizeydeki parcalarin egilmesine ve c¢atlagin yoniiniin
degismesini saglar. Catlagin egilerek ilerlemesi, ¢atlagin ilk kisimlarinda bulunan
gerilmelerin azalmasina ve enerjinin daha homojen absorbe edilmesine neden olur.
Yani catlagin ilerlemesi i¢in daha fazla enerji gerekmektedir. Bu ¢alisan mekanizma

seramiklerin kirilma toklugunu arttirmaktadir.

Catlak egilmesi mekanizmasi genellikle seramik matrisli kompozitlerde, 6zellikle
seramik matrisli fiber takviyeli kompozitlerde gozlenir. Fiberler, ¢atlak ylizeylerine
yakin bolgelerde gerilmeleri yiiksek olan bolgeler olusturur. Bu yiiksek gerilmeler,
catlak boyunca malzeme pargalarinin biikiilmesine ve catlak yayillmasinin

yavaslamasina neden olur.

Catlak egilmesi, seramiklerin kirilma toklugunu artiran ¢atlak kopriileme (fiber
kopriileme) veya ¢atlak yonlendirmesi gibi diger mekanizmalarla birlikte ¢alisabilir.
Bu mekanizmalar, seramik malzemelerin dayanikliligin1 artirarak catlaklarin

yayilmasini durdurmak veya yavaslatmak igin birlikte etkilesime girebilir [22—-25].
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2.4.2. Catlak yonlendirmesi

Catlak yonlendirmesi mekanizmasi, catlaklarin diiz bir sekilde ilerlemesi yerine,
malzeme igerisinde belirli bir agiyla yonlendirildigi bir olaydir. Bu mekanizma,
catlaklarin enerjiyi daha dagilimli bir sekilde emmesini saglar ve malzeme
dayanikliligimmi artirir. Bu mekanizma, catlaklarin takviye malzemesi boyunca yon
degistirmesi ve ¢atlak u¢larinda enerji tikketmesiyle ¢atlagin yayilmasini yavaslatir. Bu
sayede, malzemenin kirilma toklugu artar. Genellikle seramik matrisli kompozitler ve
metal matrisli kompozitler gibi karmasik yapilar ve takviye malzemeleri iceren

malzemelerde gézlemlenir.
Catlak yonlendirmesi mekanizmasinin avantajlari sunlardir;

Catlak yonlendirmesi, catlaklarin enerjiyi daha yaygin bir sekilde emmesini saglar, bu
da malzeme dayanikliligini artirir. Catlagin sapmasi, daha fazla enerji gerektiren

dalgalanmali bir yolu takip etmesini saglar.

Takviye malzemelerine dogru sapma, ¢atlaklarin diiz bir hatta ilerlemesini engeller ve

yayilma hizini yavaglatir. Bu, malzemenin daha uzun siire kullanilabilmesini saglar.

Catlak yoOnlendirmesi, gerilim yogunlagsmasinin c¢atlak yiizeyinde azalmasina
yardimec1 olur. Bu da catlak uglarinda stres konsantrasyonunu azaltir ve catlak

yayilmasini kontrol altina alir.
Ancak, catlak yonlendirmesi mekanizmasinin bazi dezavantajlart da vardir:

Catlak yonlendirmesi, takviye malzemelerinin mevcudiyetine baghdir. Eger takviye
malzemeleri kirilirsa veya zarar goriirse, ¢atlak yonlendirmesi mekanizmasi etkinligini

kaybedebilir.

Catlak yonlendirmesi, takviye malzemeleri ile matris malzemeleri arasindaki
arayiizlerin zayif olmasi durumunda daha etkili olabilir. Eger arayiizler giiclii ise,

catlak yonlendirmesi mekanizmasi etkisiz hale gelebilir.

Catlaklar sadece belirli bir agida yonlendirilebilir ve catlaklar dogru yonlendirmenin

disinda yayilabilir. Bu, mekanizmanin tam kontroliinii sinirlayabilir.

Sonug olarak, ¢atlak yonlendirmesi mekanizmasi, ¢atlaklarin diiz bir sekilde ilerlemesi
yerine belirli bir agiyla yonlendirilmesini saglayarak malzeme dayanikliligini artirir.
Ancak, takviye malzemelerine ve araylizlerin Ozelliklerine bagimli olabilir ve

yonlendirme sinirlamalari da géz 6niinde bulundurulmalidir[47-50].
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2.4.3. Catlak kopriilleme

Catlak kopriileme mekanizmasi, seramik matrisli kompozit malzemelerin
dayanikliligini artirarak ¢esitli endiistrilerde kullanilan giiclii ve dayanikli kompozitler
elde edilmesini saglayan 6nemli bir mekanizmadir. Takviye malzemeleri ile seramik
matrisi arasindaki etkilesim sonucunda gerceklesir. Bu mekanizma, ¢atlaklarin takviye
malzemesi tarafindan kismen veya tamamen kapatilmasiyla catlaklarin iki tarafini
birlestirerek enerji emilimi saglayarak c¢alisir. Boylece c¢atlaklar takviye malzemesi
tarafindan desteklenir ve catlak yayilmasi durdurulur veya yavaslatilir. Boylece

yapinin kirilma toklugunun artirilmasini saglar[49, 50].
Catlak kopriileme mekanizmasi, cesitli sekillerde gerceklesebilir:

Elyaf takviyeli seramik matrisli kompozitlerde, ¢atlaklar elyaf takviyesi ile kopriilenir.
Elyaf takviyeleri, catlaklarin g¢evresinde dolanarak catlak uglarini birlestirir. Bu

kopriileme etkisi, ¢atlaklarin ilerlemesini durdurur veya yavaslatir.

Parcacik takviyeli kompozitlerde, ¢atlaklar takviye parcaciklari tarafindan kopriilenir.

Parcaciklar, ¢atlaklarin iki tarafini birlestirerek catlak yayilmasini engeller.

Levha takviyeli kompozitlerde, ¢atlaklar seramik matrisi ve takviye levha arasinda
yakalanir ve kopriilenir. Takviye levha, catlaklarin yayilmasini durdurarak kirilma

toklugunu artirir.

2.4.4. Catlak tutma

Catlak tutma mekanizmasi, ¢atlaklarin ilerlemesini durdurmak veya yavaslatmak icin
bir engel saglayan belirli bir yap1 veya 6ge kullanilmasidir. Bu mekanizma, ¢atlaklarin
ilerlemesini sinirlayan veya durduran faktorleri igeren bir¢ok farkli malzeme ve
uygulama alaninda gozlemlenebilir. Catlaklarin ilerlemesini engellemek icin takviye
malzemesinin yiizeyinde veya i¢inde catlaklar olusur. Bu ¢atlaklar, asil catlaklarin
yayilmasini durdurur veya yavaslatir. Bu da malzemenin kirilma toklugunu artirir[49,

50].
Catlak tutturma mekanizmasi, gesitli sekillerde gerceklesebilir:

Bir malzemeye eklenen pargaciklar, catlak ilerlemesini durduracak veya yavaglatacak
sekilde yerlestirilebilir. Catlak, parcaciklarin iizerine denk geldiginde takili kalir ve

daha fazla ilerleme i¢in ek enerji gerektirir.
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Catlak, malzeme ic¢inde sikismis veya kisitlanmis bir bolgeye denk geldiginde
ilerlemesi durabilir. Bu elastik sikisma, c¢atlak ylizeyinde gerilme konsantrasyonunu

azaltir ve catlak ilerlemesini sinirlar.

Catlak, malzeme arayiizleri veya farkli malzemeler arasinda meydana gelen
etkilesimler nedeniyle tutulabilir. Araylizler, ¢atlak uclarindaki gerilme dagilimim

degistirerek catlak ilerlemesini sinirlayabilir.
Catlak tutturma mekanizmasinin avantajlar1 sunlardir[47]:

Catlak tutturma mekanizmasi, ¢atlak ilerlemesini simirladigi veya durdurdugu icin
malzeme dayanikliligin1 artirir. Catlaklarin enerjiyi daha dagilimli bir sekilde

emmesine olanak tanir.

Catlak tutturma mekanizmasi, malzemenin yorulma stresine daha iyi dayanabilmesini

saglar. Catlaklarin ilerlemesini yavaslatarak veya durdurarak malzeme 6mriinii uzatir.

Catlak tutturma mekanizmasi, malzeme performansini artirabilir ve beklenmedik

arizalarin 6nlenmesine yardimci olabilir.
Ancak, catlak tutturma mekanizmasinin bazi dezavantajlar1 da vardir;

Catlak tutturma, catlak ilerlemesini durdurmak i¢in ek engeller kullanirken, bu
engellerin kirillgan olmas1 durumunda sorunlar ortaya ¢ikabilir. Kirillgan engeller, ani

ve tam bir kirilmaya yol agabilir.

Catlak tutturma mekanizmasi, ¢atlaklarin tamamen durdurulmasini saglamaz, sadece
ilerlemeyi yavaglatir veya smirlar. Bu nedenle, yliksek miktarda enerji iceren

catlaklarda tam bir durdurma saglamak zor olabilir.

Catlak tutturma mekanizmasi i¢in uygun bir malzeme bilesimi ve tasarim se¢imi
gereklidir. Bu, malzeme 0zelliklerinin ve yapisal diizenlemelerin dikkatlice

planlanmasini gerektirebilir.

Sonug¢ olarak, catlak tutturma mekanizmasi, c¢atlak ilerlemesini durdurmak veya
yavaslatmak i¢in bir engel saglayan bir yapt veya Ogenin kullanilmasidir. Bu
mekanizma, malzeme dayanikliligini artirir ve yorulma dayanikliligini iyilestirir.
Ancak, baglant1 kirllganligi ve etkinlik sinirlamalar1 gibi bazi dezavantajlar1 da dikkate

alinmalidir.
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2.4.5. Faz doniisiimii

Baz1 seramik matrisli kompozitler, stres altinda kristalografik bir faz doniigiimii
gecirir. Bu faz doniisiimii, ¢atlaklar etrafinda sikistirma gerilmeleri olusturarak ¢atlak
yayilmasmi durdurarak catlak direncini artirir ve kirilganhigi azaltir. Ozellikle
zirkonya temelli seramiklerde goriilen bir toklastirma mekanizmasidir. Bu
malzemeler, ylksek sertlikleri ve diisik kirilma toklugu nedeniyle kirilganlik
egilimindedir. Ancak, belirli bir sicaklikta yapisal bir donilisim gecirerek, catlaklara

kars1 direngli bir morfoloji olustururlar[50].

Bu mekanizmanin isleyisi su sekildedir: Catlak ilerlediginde, malzeme igerisinde
bulunan yiiksek sicaklikta doniisebilen bir faz, meydana gelir. Bu doniisiim, hacim
genislemesine ve catlak kenarlarmin birbirine yaklagsmasina neden olur. Boylece,
catlak uclar1 arasinda bir sikigma gergeklesir ve ¢atlaklarin ilerlemesi engellenir veya

yavaglatilir.
Doniistim toklagma mekanizmasinin avantajlart sunlardir:

Kirilma toklugunu artirir: Donilisiim sertlesmesi, ¢atlak direncini artirarak malzeme
kirilma toklugunu artirir. Catlaklar, doniisiim ile birlikte olusan sikisma ve gerilmeler

nedeniyle daha fazla enerji gerektirir ve ilerlemeleri zorlasir.

Yiiksek mukavemet saglar: DoOniisiim sertlesmesi, malzemenin mukavemetini
artirabilir. Catlak direncinin ylikselmesiyle birlikte, malzeme daha yiiksek mekanik

dayaniklilik saglar[47].
Ancak, doniisiim sertlesmesi mekanizmasinin bazi1 dezavantajlar1 da vardir:

Kontrol gerektiren islem: Donlisiim sertlesmesi, belirli sicaklik ve stres kosullarini
gerektirir. Bu nedenle, malzeme iiretimi ve isleme siireglerinin dikkatli kontrol

edilmesi gereklidir.

Yiiksek sicaklik gerektirebilir: Bazi doniisiim sertlesme mekanizmalari, yiiksek
sicakliklarda gergeklesir. Bu durum, malzeme isleme siirecini karmasiklastirabilir ve

enerji maliyetini artirabilir.

Sonug olarak, doniisiim sertlesmesi mekanizmasi, seramik malzemelerde kirilganligi
azaltmak ve kirilma toklugunu artirmak i¢in kullanilan bir yontemdir. Bu mekanizma,

catlaklarin ilerlemesini engelleyerek malzemenin mukavemetini ve dayanikliligin
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artirir. Ancak, islem kontrolii ve yliksek sicaklik gereklilikleri gibi baz1 zorluklar1 da
beraberinde getirir[49].

2.5. Aliimina-Zirkonya Kompozit Sistemi

Aliimina-zirkonya (Al203-ZrO2) kompozit sistemi, aliimina (Al203) ve zirkonya
(ZrO2) bilesenlerinin bir araya getirilmesiyle olusturulan bir malzeme sistemidir. Bu
kompozit sistemi, her iki bilesenin 6zelliklerini birlestirerek daha {istiin bir malzeme

performansi saglar[6, 51].

Aliimina, yiiksek sicaklik dayanimi, kimyasal inertlik, mekanik dayaniklilik ve asinma
direnci gibi 0zelliklere sahip seramik bir malzemedir. Diger yandan, zirkonya, yiiksek
sicaklik mekanik 6zellikleri, yiiksek tokluk, diisiik termal iletkenlik ve diisiik termal
genlesme katsayisi gibi Ozelliklere sahiptir. Bu nedenle, aliimina-zirkonya
kompozitleri hem yiiksek mukavemet hem de yiiksek tokluk gerektiren uygulamalarda
tercih edilen malzemelerdir[23].

Al203-ZrO2 kompozitlerinin &zellikleri, bilesenlerin oranina ve mikro yapiya
baghdir. Zirkonya igerigi arttikca malzemenin toklugu artar, ancak ayni1 zamanda
sinterleme zorlugu da artar. Al203-ZrO2 kompozitleri, sinterleme islemi sirasinda
zirkonya fazinin faz doniisiimii 6zelliginden faydalanir. Zirkonya, yiiksek sicaklikta
tetragonal fazdan monoklinik faza doniisebilir, bu da hacimde bir artisa yol acar ve
gerilmeleri emer. Bu sekilde, catlak olusumu ve ilerlemesi 6nlenerek malzeme toklugu

artirihir[12].

2.5.1. Aliimina-zirkonya kompozit sisteminin kullanim alanlari
Aliimina-zirkonya kompozit sistemi, ¢esitli endiistriyel uygulamalarda yaygin olarak

kullanilmaktadir. Bunlardan bazilari sunlardir[6]:

Zirkonya, diisiik termal iletkenligi sayesinde yiiksek sicaklik uygulamalarinda iyi bir
1s1 yalitimi saglar. Aliimina-zirkonya kompozitleri, bu nedenle yiiksek sicaklik

firmlarinda ve 1s1 yalitimli kaplamalarda kullanilabilir [6].

Aliimina-zirkonya kompozitleri, tibbi implantlar icin ideal bir se¢enek olabilir. Bu
malzemeler, yliksek mekanik dayanimi ve biyouyumlulugu sayesinde kemik

replasmani gibi uygulamalarda kullanilabilir [6].

17



Aliimina-zirkonya kompozitleri, yiiksek sertlikleri ve asinma direncleri nedeniyle
kesici aletlerin yapiminda kullanilir. Ozellikle seramik bigaklar, aliimina-zirkonya

kompozitlerinden {iretilebilir [6].

Aliimina-zirkonya kompozitleri, yiiksek dielektrik sabitleri ve diisiik dielektrik
kayiplar1 nedeniyle elektronik ve yariiletken uygulamalarda kullanilir. Bu malzemeler,
biitiinlesmis devrelerde yalitim tabakalar1 ve yliksek frekansli cihazlarda substratlar

olarak kullanilabilir [6].

Aliimina-zirkonya kompozit sistemi, aliimina ve zirkonya arasindaki sinerjik
etkilesimle miikkemmel mekanik 6zellikler sunar. Ancak, tasarim ve iiretim siirecleri
dikkate alindiginda, malzemenin istenen performansi elde etmek i¢in uygun oranlar ve

isleme yontemleri se¢ilmelidir [6].

2.5.2. Aliimina-zirkonya kompozitlerinin mikroyapisi ve ozellikleri
Aliimina-zirkonya kompozitlerinde, genellikle aliimina matris i¢inde dagilmis

zirkonya pargaciklari bulunur [23].

Zirkonya pargaciklari genellikle tetragonal kristal yapiya sahip olup, yliksek sicaklikta
monoklinik yapiya dontsebilir. Zirkonya pargaciklarimin varli§i, kompozitin

mukavemet, tokluk ve termal sok direncinde iyilesme saglar [23].

Aliimina ve zirkonya arasindaki farkli termal genlesme katsayilari, kompozitin termal

gerilmelere kars1 dayanikliligini artirir [23].
Aliimina-Zirkonya kompozitlerinin bazi 6zellikleri asagida agiklanmugtir:

Yiiksek sicaklik dayanimi: Aliimina-zirkonya kompozitlerinin yiiksek sicaklikta
mekanik ve kimyasal dayanimi vardir. Bu, endiistriyel firinlar, ytliksek sicaklik

reaktorleri ve egzoz sistemleri gibi uygulamalarda faydali olur [23].

Mekanik ozellikler: Zirkonya, aliiminaya gore daha yliksek tokluk ve catlak direnci
gosterir. Bu nedenle, aliimina-zirkonya kompozitleri, yiiksek mukavemet ve catlak

direnci gerektiren uygulamalarda kullanilir [23].

Dielektrik ozellikler: Aliimina-zirkonya kompozitleri, yiiksek dielektrik sabiti ve
diisiik dielektrik kaybi nedeniyle elektronik ve yari iletken cihazlarda yalitkan
malzeme olarak tercih edilir [23].
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Asmma direnci: Zirkonya, aliiminaya gore daha yiiksek sertlik ve asinma direncine
sahiptir. Bu 6zellik, kesici aletlerin ve asinma direnci gerektiren endiistriyel parcalarin

tiretiminde avantaj saglar [23].

2.5.3. Aliimina-zirkonya kompozitlerinin iiretim yontemleri
Aliimina-zirkonya kompozitleri, genellikle toz metalurjisi veya seramik isleme

yontemleriyle iiretilir [51].

Toz metalurjisi: Aliimina ve zirkonya tozlar1 karistirilir, preslenir ve ardindan
sinterleme iglemine tabi tutulur. Bu yontemle homojen bir mikroyap: elde etmek

miimkiindiir [51].

Seramik isleme: Zirkonya pargaciklari aliimina matrisine entegre edilir ve daha sonra
uygun bir isleme yontemi kullanilarak sekillendirilir. Bu yontem, istenen mikroyap1

ve Ozelliklere sahip kompleks sekillerin tiretilmesini saglar [51].

Aliimina-zirkonya kompozitleri, dzellestirilebilir 6zelliklere sahip olabilir. Ornegin,
allimina ve zirkonya orani, pargacik boyutu ve dagilimi gibi faktorler malzemenin

Ozelliklerini etkiler [51].
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3. TOZ METALURJISI

Toz metaliirjisi, tozlarin birbirine baglanarak ham malzemeden istenilen geometriyi
elde etme islemine denir. Uretim esnasinda, tozlar ham hallerindeki &zelliklerini
kaybederek kati hale gecerler. Kati hale gectikten sonra, elde edilen yapiy1
inceledigimizde farkl kristal bolgeler gozlemleriz. Bu kristal bolgelere de tane ismi

verilir[52].

Kat1 hale gecen parca icerindeki bosluklar1 asgari seviye getirmek amaciyla sinterleme
islemi yapilir. Sinterleme isleminde mekanik olarak sikistirilmis tozlarin daha sonra
sinterlenmesi sirasinda diflizyon yoluyla birlesmesi neticesinde nihai parga olusur.
Dokiim yonteminden farkli olarak, toz metaliirjisi yontemi hemen hemen her
malzemeye uygulanabilir. Toz metaliirjisi yonteminde kullanilan kaliplar birden fazla

kullanilabildigi i¢in tek bir kalip ile ¢ok fazla {iriin elde edilebilir[53].

Toz metaliirjisinde kritik parametrelerden biri de ylizey alanm1i hacim oraninin
yiiksekligidir. Tozlar yer ¢ekimi kuvvetinin etkisi altinda kalip boslugunu doldurur.
Tozlar yliksek basinca maruz kalmadan 6nce sikistirabilir haldedirler. Kalip igerisinde
belli bir basing altinda sikistirilirken plastik deformasyon sonunda katilar gibi
davranmaya baglarlar. Kullanilan malzemelerin sertliklerime gore liretim islemi i¢in

gerekli olan basing parametresi de dogru orantili sekilde degisir[53].

3.1. Toz Karakterizasyonu

Toz metaliirjisi iiretim yonteminde, kaliteli bir iirlin elde edebilmek i¢in tozlarin iyi
anlasilmasi gerekmektedir. Uretim parametreleri belirlenirken toz 6zelliklerinin
onceden belirlenmesi ve nihai {iriin performansini nasil etkileyecegi dnceden analiz
edilmesi Onemlidir. Bilinmesi gereken parametrelere; pargaciklarin boyutu,
topaklanmasi, ylizey alani, parcaciklari arasi siirtiinme, akis, icyapi, homojenlik ve

kirlilik 6rnek olarak verilebilir[52].



3.1.1. Toz numunesi alma
Toz partilerinin kabul agsamasinda toz numuneleri biitiin bir grubu temsil etmektedir.
Dolayisiyla analizi yapilacak numune dikkatli bir sekilde se¢ilmelidir. Numune alma

sirasinda grup icerisinden kiigiik olanlart segmek daha saglikli olacaktir[52].

3.1.2. Topaklar ve agregalar

Pargaciklarin ¢ogu cekim kuvveti sebebiyle birbirine yapisir. Dolayisiyla kiigiik
parcaciklar bu ¢ekim kuvveti sebebiyle birbirlerine yapisarak gercek boyutlarindan
daha biiyiik goziikebilir. Bu durumun Oniine ge¢cmek adina c¢ekim kuvvetlerini

engellemek i¢in pargaciklar bir s1v1 igerisinde dagitilir[53].

3.1.3. Dagilm

Tozun boyutsal ve diger 6zelliklerini saptayabilmek i¢in, kullanilan tozun dagitilmasi
gerekmektedir. Bu islem, tozun boyutu kiiciildiik¢e pratikte uygulamasi bir o kadar
zorlasan bir islemdir. Bunun sebebi ise, tozun boyutu kii¢iildiik¢ce dagitilmaya kars
gosterdigi direng kuvvetlerinin artmasidir. Bu gibi durumlarin 6niine gegmek adina toz
baslangigta kurutma islemine tabi tutulur. Ya da su, alkol gibi ¢doziciilerle

doyurulabilirler[53].

3.1.4. Parcacik boyut ol¢iimii

Toz metaliirjisinin en 6nemli parametrelerinden biri de parcacik boyut 6l¢iimiidiir. Bu
parametredeki degiskenler oOl¢iilen parcanin geometrik bigimine gore degisiklik
gosterebilir. Sonuglarin dogru bir sekilde anlamlandirilabilmesi i¢in degiskenlerin
dogru bir sekilde tanimlanmasi gerekir. Kiiresel bir parcacik icin ¢ap degiskeni tek
basina yeterli olurken, yassi sekilde olan bir pargacik i¢in genisligi de hesaba katilmasi
gerekir. Parcacigin geometrik bi¢imi karmasiklastikca orantili olarak hesaba katilan

parametrelerin sayisi da artar[53].

3.1.5. Eleme ve sedimentasyon

Eski bir yontem olan elek analizi, parcaciklarin boyut dagilimini saptama da kullanilir.
Sedimentasyon yontemi parcaciklarin ¢oktiiriilerek boyutsal analizlerini yapmamizi
saglan bir Ol¢ciim yontemidir. Sivi igerisinde ¢oktiiriilen parcaciklar yergekimi ve
stvinin kaldirma kuvveti farkiyla ivmelenirken ¢okme hizlarindan pargacik boyutlari

hesaplanir[53].
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3.1.6. Elektriksel alan algilamasi

Parcgaciklarin boyut analizinde kullanilan elektriksel alan algilamasi teknigi, akimda
olusan degisimlerin Olgiilerek parcaciklarin boyutlarini tespit etmemizi saglar.
Parcaciklar elektrik iletimi olan sividan gecerken boyutlarina gore elektrolit i¢indeki

akimi degistirir. Bu akim farkindan pargaciklarin boyu tespit edilir[53].

3.1.7. Isik engelleme

Isik engelleme teknigi, elektriksel alan algilamasi teknigiyle benzer metotlar icerin
pargacik boyut analizi tekniklerinden biridir. Pargacik bir akiskan i¢erisinden gecerken
151k kaynagindan c¢ikan 151tk demetlerini kendi boyutlariyla orantili bir sekilde
keserken, Ol¢iimde kullanilan fotosel bu kesintileri tespit ederek pargaciklarin

boyutlari tayin edilir[53].

3.1.8. Parcacik boyutu verileri
Yukaridaki boyutsal 6l¢clim yontemleriyle elde edilen; boyut artislari, elde edilen
boyutlardaki parcacik sayilari gibi verilerin yorumlanabilmesi i¢in istatistiksel

yontemler kullanilir. Boylelikle parcaciklarin ortalama boyutlari tespit edilir[52].

3.2. Sekillendirme Yogunlastirma Oncesi Toz Islemleri

3.2.1. Kanistirma ve harmanlama

Karigtirma, tozlarin baglayici katkilarla ve alasim elementi tozlar1 kullanarak
karistirilmasi iglemine denir. Harmanlama ise farkli 6l¢iilere sahip tozlarin ayni yapil
olan bir sekilde karisim olusturma islemidir. Bu islemlerden sonra karigimin

homojenligi; yogunluk, elektrik iletkenligi gibi yontemlerle 6lgiiliir[54].

3.2.2. Toz sekillendirme

Toz sekillendirmede, biiylik taneli tozlar igin basing esasli yogunlastirma
uygulanirken, kiiciik taneli tozlar icin ise sinterleme esasli yogunlastirma teknikleri
kullanilir. Toz sekillendirme esnasinda, taneler basing esnasinda birbirleri iizerinden
kaymaya baglarlar, basing arttikca taneler plastik deformasyona ugramaya baslarlar ve
taneler aras1 bosluk azalir. Plastik deformasyondan dolay: tanelerin sekil degistirmeye
direnci artar. Dolayisiyla sikistirma icin gerekli basing degerleri de orantili olarak
artar. Bu parametreler disinda tanelerin sertligi de sikistirma islemi i¢in énemli bir
parametredir. Kiiclik taneli yapilarin sikistirilmasi biiylik tanelilere gorece daha

zordur[54].
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Toz Isleme Tekmnolojileri isleme Teknolojileri
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Presleme Basimg ve SlCHklik Sinterleyerek Yogunlastirma
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Sinterleme

v v

Bitirme Islemleri Bitirme Islemleri Bitirme Islemleri

Sekil 3.1. Toz isleme yontemlerinin sematik goriintiisii.

3.3. Sinterleme

Sinterleme, bir malzemenin yogunlastirilmasi veya sekillendirilmesi i¢in kullanilan bir
tiretim yontemidir. Bu islem, genellikle metal tozlarinin veya seramik tozlarinin belirli
bir sicaklikta ve basing altinda 1sil islem gdérmesini igerir. Sinterleme islemi, toz
malzemelerin parcaciklarinin bir araya gelerek sikica baglanmasini ve bir biitiin
olusturmasini saglar. Bu, malzemenin dayanikliligin1 ve mekanik 6zelliklerini artirir.
Sinterleme ayrica kompleks sekillerin elde edilmesine olanak tanir, ¢linkii toz
malzeme, kaliplama veya benzeri yontemlerle sekillendirilemeyen ince detaylara sahip

olan bolgelere de niifuz edebilir[54-56].

Sinterleme, birka¢ adimdan olusan bir siirectir. 11k olarak, toz malzeme istenilen sekli
vermek i¢in 6nceden hazirlanir ve bir kaliba doldurulur. Sonra, malzeme bir firina veya
sinterleme firiina yerlestirilir. Firinda belirli bir sicaklik ve siire boyunca 1sitilir. Bu
1sitma islemi, toz partikiillerinin ylizeylerindeki kimyasal reaksiyonlar1 tetikler ve
partikiillerin birbirine sikica baglanmasini saglar. Son olarak, malzeme sogutulur ve
istenen son Ozelliklere sahip sinterlenmis bir parca elde edilir. Sinterleme, metal ve
seramik endiistrilerinde yaygin olarak kullanilan bir tiretim yontemidir. Bu yontemle,
yiiksek mukavemetli metal parcalar, porselen iirlinler, seramik bilesenler, 1siya

dayanikli malzemeler ve daha birgok iiriin iiretilebilir[54—56].
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4. LITERATUR TARAMASI

Singh ve arkadaslari, Cr,O3 katkili zirkonya ile toklastirilmis aliiminadan (ZTA)
seramik kesici uglar elde ederek, fazlart mekanik dayanimla iligkilendirmek i¢in kesici
ucun mekanik 6zelliklerini ve mikroyapisini incelemislerdir. Numuneler tek eksenli
olarak kesici ucglar seklinde preslenmis ardindan 1600’de sinterlenmistir. Ayni
bilesimden elde edilen kesici ug ile, AISI 4340 celigini tornalayip minimum takim
arizas1 ve maksimum takim Omrii i¢in gerekli optimizasyon parametrelerini bulmay1
hedeflemislerdir. Tornalama farkli 3 kesme hizinda yapilmis olup her parametre
varyans analizi kullanarak arastirilmis ve regreasyon analizi kullanarak
modellenmistir. Sertlik ve kirilma tokluklarin1 %0,6 Cr.Osz katkilit ZTA'da maksimum
olarak 17,40 GPa ve 7,20 MPa (m)"1/2 olarak bulmuslardir Minimum kesme kuvveti
icin karakteristik hiz, kesici u¢ i¢in 340-350 m/dak araliginda elde edilmistir.
Calismanin sonucunda iretilen kesici ucun orta ila yiikksek hizli islemede

kullanilabilecegini belirtmislerdir[57].

Azhar ve arkadaglari, Al203- ZrOz- Cr203 kompozitlerinin kesici uglarda kullanimi
icin asmmma ve slrtiinme oOzelliklerini incelemek amaciyla ¢alisma yapmuslardir.
Calismada kesici uclarin bilesimi %20 zirkonyum ilavesi ile farkli miktarlarda krom
oksit katilarak tretilmigtir. Karistirmadan sonra tozlar soguk izostatik presleme
yontemiyle 350 Mpa basing ile preslenmistir. Daha sonra 9 saat boyunca
sinterlenmistir. Sertlik, yogunluk, asinma ve siirtinme davranislarini incelemisler.
Uretilen seramik kompozitlere bakildiginda en yiiksek sertlik ve egilme
mukavemetinin ag. %0,6 Krom oksit igeren numunelerde elde etmislerdir. Krom oksit
miktar1 arttikca kompozitlerin yogunluklarinin diistiiglinii belirtmigler. Ayrica
sirtinme katsayis1 ayn1 numunelerde zirkonyali ve saf aliimina ile {retilmis

numunelere kiyasla daha diisiik oldugunu belirtmislerdir[58].

Ahmad ve arkadaslari, krom oksit ilaveli ZTA kompozitlerinin mekanik 6zelliklerini
incelemek amaciyla %1’ e kadar krom oksit ilavesi yaparak numuneler iiretmislerdir.

295 Mpa tek eksenli pres makinasi ile karigimlar: hazirlamiglar ve 1600 °C sicaklikta



4 saat sinterlemiglerdir. Yapilan testlerin sonucunda krom oksit ilavesinin ZTA nin

doniisim toklagmasini artirdigini belirtmiglerdir[59].

Kuntz ve Kriiger, ticari olarak kullanilan bir malzemeye esdeger zirkonya ile
toklastirilmig aliimina iireterek; farkli krom bilesimlerinde ve mikroyapisinda ZTA
mekanik ozelliklerin degisimini incelemislerdir. Mikroyap1 degisimini saptayabilmek
icin farkli sinterleme kosullar1 ve degisken bilesimler ile tiretimler gerceklestirilmistir.
Sinterleme kosullarinin degismesi ile malzeme sertliginin de degiskenlik gosterdigi
goriilirken kirilma toklugu tam tersi bir performans sergilemektedir. Yapilan
calismada maksimum %0,5 olan krom igeriginin yalnizca renk degisimine neden

oldugu, mekanik dzelliklere bir etkinin olmadigi goriilmiistiir[51].

Tadahisa, sicak presleme yontemi ile aliimina matrisini sertlestirmek i¢in zirkonya ile
toklastirilmis  aliimina iiretmistir. Cesitli bilesimlerdeki numuneler nitrojen
kullanilarak 2 saat boyunca 1500 °C’ de ve 20.7 MPa basing ile sicak preslenmistir.
Mikroyapt ve mekanik o6zellikleri SEM, ESCA, Vickers, XRD ve egilme sertligi
testleri ile saptanmistir. Yapiya katilan ZrO2’ nin tanelerinin biiylimesine ve ayni
zamanda Al203-Cr203 igin tam tersi bir etki yaparak tane biiylimesine engel oldugu
goriilmiistiir. Kompozite eklenen CrO» ile kirilma toklugu artmis ayni zamanda
zirkonyanin monoklinik fazinin da arttig1 gézlenmistir. Maksimum sertlik hacimce

%10 ZrOz ve agirlikga %10 CrOz bilesimlerinde elde edilmistir[60].

Ahmad ve arkadaslar tarafindan, TiO2- Cr2Ozilavesi ile ZTA’ nin fiziksel 6zelliklerin
degisimini gdsteren bir calisma gercgeklestirilmistir. Bilesimdeki Cr,O3 orani sabit
tutulmak iizere; TiO2 agirlikca %0-3,5 arasinda degistirilerek 6 farkli bilesime ait
numune hazirlanmis ardindan 1600 °C’ de 1 saat sinterlenmistir. Yapiya %?2’ye kadar
eklenen TiO2’ nin yogunlugu ve sertligi arttirdig1 gézlenmistir. %2’den daha yiiksek
TiOz ilavesi ile yogunluk ve es zamanli olarak da sertlik diismesine sebep oldugu

gorilmistiir[61]
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5. DENEYSEL CALISMA

Deneysel ¢alismada, aliimina, zirkonya, krom oksit tozlar1 uygun saflikta ve boyutta
temin edilmistir. Bilesim, sicaklik ve siire parametreleri belirlenerek deneylere
gecilmistir. Belirlenen karisim oranlari hesaplanarak tozlar hazirlama, karistirma,
presleme, sinterleme ve numune hazirlama gibi asamalardan gecirilmistir. Elde edilen
kompakt tozlar karakterizasyon amaciyla SEM, XRD analizleri ile mikroyap: ve faz
tespiti, sertlik testi, yogunluk testine tabi tutuldu. Deney siirecinin tamami c¢esitli
tniversite ve isyerinde gergeklestirildi. Sinterleme islemleri, Gebze Teknik
Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi laboratuvari, Sinterleme ve
karakterizasyon islemleri Sakarya Universitesi Metalurji ve Malzeme
Laboratuvarlarinda gergeklesmistir. Zimpara ve parlatma islemleri ise TR Mekatronik

Sistemler San. Tic. ve A.S.‘de gergeklestirildi.

5.1. Kullanilan Tozlar

Bu ¢alismada, METKON firmasindan temin edilen %99,92 saflikta aliimina tozlar
kullanilmistir. Krom oksit tozlarmin safligi ise %99 olarak bilinmektedir. Zirkonya
tozlar1 ise SEPR firmasindan %97 saflikta sahip olarak temin edilmistir. Tablo 5.1°de

kullanilan tozlarin detayli kimyasal bilesimleri verilmektedir.

Tablo 5.1. Deneylerde kullanilan tozlarin kimyasal bilesimleri.

Toz Kimyasal Bilesim, ag. (%)

Cinsi Al,03 Zr0» Cr,0; MgO TiO, Fe,0s

Al;03 99,92 - - - - -
2r0; - 97,76 - 0,4 0,07 0,03
Cr20s3 - - 99 - - -

Tozlarin kimyasal bilesimi EDS analizleri ile detayli olarak toz karakterizasyonu
boliimiinde verilmistir. Tozlarin tane boyutu ve sekli Jeol JSM-6335F marka taramali

elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir.



5.2. Toz Karisimlarimin Hazirlanmasi

Toz karisimlari hazirlanirken oncelikle karar verilen karisim denemeleri oranlari
belirlendi. Karakterizasyonlardan sonra saglikli karsilastirma yapabilmek igin Saf
alimina, Alliimina- Zirkonya, Aliimina-Krom ve Aliimina-Zirkonya-Krom oksit
numune tozlar1 hazirlan. Bu oranlara gore elde edilmesi istenen numunenin agirligina
oranlar ile karigimlar i¢in gerekli agirlik hesaplamalar1 yapilir. Agirliklart belirlenen
(Bkz. Tablo 5.2) tozlarin ayr1 ayr1 hassas terazide tartimlar1 yapilir ve kap igerisinde

birlestirilir.

Tablo 5.2. Seramik kompozit numuneler elde etmek igin kullanilan tozlarin karigim

oranlari.
Toz Saf Aliimina-Krom Aliimina- Aliimina-Zirkonya-
Cinsi  Allimina oksit (%) Zirkonya (%) Krom oksit (%)
(%)
Al>03 100 Denge 90 Denge
Z2rO; 10 10
Cr03 0.5-1-1.5 0.5-1-1.5

5.3. Tozlarin Karistirilmasi

Hassas terazide tartilan tozlar, igerisinde farkli caplarda zirkonyum ogiitiicli taslar
bulunan polimer esasli kaba konuldu. Plastik 6giitme kab1 MSE marka doner bilyali

degirmende 4 saat boyunca 200 devir/dakika hiz ile karistirildi.

5.4. Numunelerin Preslenmesi

Hazirlanan toz karisimlart hassas terazide Aliimina, Aliimina-Zirkonya, Aliimina-
Krom oksit-Zirkonya tozlart ayr1 ayri olacak sekilde 2,5 gr’lik numuneler iiretilecek
sekilde tartild1. Kalip boslugundan ¢ikarilirken basilan tozlarin dagilmamasi i¢in, kalip
onceden temizlenerek ¢inko sterat ile yaglandi. Sekil 5.1°de gosterildigi gibi,
yaglamadan sonra tartilan tozlar katkisiz sekilde 15 mm silindir bosluga sahip celik
presleme kalip bosluguna serbest sekilde doldurulur. Daha sonra kalip igerisindeki
tozlar 170 MPa basing altinda tek eksenli olarak hidrolik pres makinasinda sikistirilir.

Neticede 15mm ¢apinda, 4-5 mm yiiksekliginde kompakt tozlar elde edilir.
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—"Tekeksenii ba EHI

(2} (k) (c)

Sekil 5.1. Presleme isleminde kullanilan ¢elik kalibin sematik goriintiisii; a) kalip, b)
kalibin igerisi toz ile dolu sekilde alinan kesit goriintiisii, ¢) nithai numunenin
sekli.

5.5. Numunelerin Sinterlenmesi

Elde edilen kompakt toz kiitleleri hassas sekilde bir aliimina altlik {izerine yerlestirildi.
Deneyde kullanilan agik atmosferli elektrik direncli firin igerisine altlikla yerlestirilen
numuneler 1550 °C sicaklikta 2,4 ve 6 saat olmak {izere sinterlendi. Isitma ve sogutma

islemleri 5 °C/dakika hizda gergeklestirildi.

5.6. Metalografik Hazirlama

Sinterlemeden sonra numuneler 200, 600, 1200 mesh Struers marka elmas zimpara
kullanilarak her kademede bir 6nceki kademenin asinma izlerini kaybedecek sekilde
zimparalandi. Parlatma asamasinda 15 pm boyutundan 1 pm boyutlarina kadar

METKON marka elmas siispansiyon kullanarak numunelere parlatildi.

5.7. Numunelerin Karakterizasyonu

Uretilen kompozit ve kati ¢ozeltilerin mikroyapist ve mekanik &zelliklerini
degerlendirebilmek icin SEM, XRD, Yogunluk, Sertlik ve kirilma toklugu testleri
uygulandi.
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5.7.1. SEM analizi

Seramik malzemelerin mikroyapilarin1 incelerken tane simirlarin1 gorebilmek igin
termal daglama yapilmaktadir. Parlatilmis numuneler agik atmosferli elektrik direng
firminda Sinterleme sicakliginin 100 °C altindaki sicaklikta 1 saat termal olarak

daglandu.

Metalografik olarak hazirlanan numuneler Heraeus marka acik atmosferli firinda 1400
°C’ de 1 saat termal daglama yapildiktan sonra mikroyapilar1 Jeol JSM-6335F marka
SEM mikroskobu ile incelenmis ve EDS analizleri alinmistir. Ayrica SEM ile kirik

ylizeyleri ve sertlik izleri ile ¢atlak yolu degerlendirilmistir.

5.7.2. XRD analizi

Sinterlenmis numunelerde bulunan fazlar Rigaku marka x-isinlar1 (XRD) cihazi ile

10<26< 80 agilarinda Cu Kot (A=1,5418 °A) radyasyonu kullanilarak belirlenmistir.

5.7.3. Yogunluk analizi

Sinterlenmis numunelerin yogunluklar1 Archimedes Prensibi ile 6l¢iilmiistiir. Bunun
icin numunelerin 6nce havada kuru agirliklar1 sonra da saf su igerisindeki agirliklar
Ol¢iilmiistiir. Asagida verilen denklem 1 ile numunelerin yogunluklari, denklem 2 ile

de nispi yogunluklar1 belirlenmistir.

dp, = — Mk (5.1)

M= / dsy

db = bulk yogunluk (sinterlenmis numunenin yogunlugu), gr/cm?
Mk = numunenin kuru agirhigi, gr
Ms = numunenin saf su i¢indeki agirhig, gr
dsu = suyun yogunlugu, gr/cm?

%N.Y.= (db/dT) x 100 (5.2)
N.Y. = nispi yogunluk
dT = teorik yogunluk

Alumina-zirkonya kompozitlerin teorik yogunluklarini hesaplamak igin karigimlar

kuralindan yararlanilmigtir.
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5.7.4. Tane boyutu
Sinterlenmis numunelerin tane boyutlar1t SEM mikrograflar iizerinden ¢izgi kesim

metodu denklem 3 ile belirlenmistir. Degerler en az 20 6l¢iimiin ortalamasidir.

T, =156 x1/(M x N;) (5.3)
Ty = Tane boyutu
1 = Fotograf {izerindeki hesap uzunlugu
M = Resmin biiyiitme oran1
Ni = Bir ¢izgi iizerinde sayilan tane sayisi
5.7.5. Sertlik dlgiimleri ve kirllma toklugu
Numunelerin sertlik ve kirilma tokluklarini bulabilmek igin zimpara ve parlatma yiizey
iizerinde LEICA marka mikrosertlik 6l¢iim cihazinda Vickers elmas piramit ug
kullanilarak 15 saniye siire ile belirlenmistir. Hem sertlik 6lgtimii igin hem de kirilma
toklugu icin ise 2 kg yiik uygulanmigtir. Sertlik izleri ve ¢atlak boylar1 ayni cihazda

oOlglilmiis, kirllma tokluklari ise gatlak uzunluklarina bagli olarak Denklem 5.4 yardimi

ile hesaplanmustir.

Sekil 5.2. Sertlik izi ve ¢atlak goriintiisii.

Kic = 0,0752 X P/c™(3/2) (5.4)

Kic= Kirilma Toklugu

P=Uygulanan yiik(N)

c= ¢atlak uzunlugu(pum)
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6. BULGULAR VE TARTISMA

6.1. Toz Karakterizasyonu

SEM incelemelerinde aliimina, krom oksit, zirkonya baslangi¢ tozlarinin goriintiileri,
toz boyutlar1 ve sekillerini incelemek amaciyla analiz yapilmistir. Sekil 6.1°de aliimina
ve sekil 6.2’de krom oksit tozunun, sekil 6.3’te stabilize zirkonyum tozunun SEM
mikroyap1 goriintiisii verilmektedir. Aliimina ve krom oksit tozlart mikron alt1 toz
boyutuna sahip, aliimina toz boyutu krom oksit toz boyutuna kiyasla daha ince ve

homojendir.

Sekil 6.1°de verilen aliimina tozlarinin EDS analizinde %60,42 aliiminyum, %39,58
oksijen tespit edilmistir. Sekil 6.2°’de verilen SEM goériintiilerinden elde edilen
kimyasal analiz sonucuna gore krom miktar1 %67,23 iken, oksijen miktar1 %32,78

bulunmustur.

Sekil 6.3’e bakildiginda zirkonya tozu i¢in 3 mikron ile 30 mikron arasinda degisen
homojen olmayan boyut dagilimi1 goziikmektedir. Sekil 6.4’te ise zirkonya tozlarindan
EDS analizi bulunmaktadir. Zirkonya tozlari agirlikca %8 itriyum ile stabilize

edilmistir. Sekil 6.4’te verilen nokta analizleri ise bunu dogrulamaktadir.

Sekil 6.1. Aliimina tozunun farkl biiylitmelerdeki SEM goriintiileri.



SE
A o

s
1

Element 1550°C
1(ag. %) 2(ag.%) 3 (ag.%) 4 (ag. %)

O 17.473 20.536 17.014 24.022
Y 8.769 7.694 7.921 7.296
Zr 73.759 71.769 75.065 68.682

Sekil 6.4. Stabilize zirkonya tozlarmin EDS nokta analizi.
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Sekil 6.5’te deneylerde kullanilan aliimina tozlarina ait XRD grafigi verilmektedir.
Grafige bakildiginda yapmin tamamen alfa aliiminadan olustugu goriilmektedir.
Herhangi farkli bir faz veya empriite bulunmamaktadir. Sekil 6.6’da deneylerde
kullanilan baslangi¢ kromoksit tozlarmin XRD grafigi verilmektedir. Grafige
bakildiginda kromoksit tozlarinin tamamen tek bir kristal yapiya sahip oldugu
goriilmektedir. Kromoksit kristal kristal kafesi aliimina gibi korundum yapisina
sahiptir [62-64]. XRD analiziyle de bu dogrulanmistir. Analiz sonucunda tozlarin
tamamen krom oksit oldugu, herhangi bir safsizliga rastlanmamistir. Sekil 6.7’ye
bakildiginda baslangi¢ zirkonya tozlarinin XRD grafigi goriilmektedir. Bilindigi iizere
%3 mol itriyum ile stabilize edilen zirkonya neredeyse tamamen tetragonal kristal
yapiya sahip olmaktadir [65-67]. Grafikteki piklere bakildiginda kullanilan tozlarin

tamamen tetragonal faza sahip oldugu sdylenebilir. Analize gore zirkonya disinda

herhangi bir safsizliga rastlanmamagtir.
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Sekil 6.5. Aliimina baslangi¢ tozlarina ait XRD grafigi.
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Sekil 6.6. Baglangi¢ kromoksit tozlarina ait XRD grafigi.
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Sekil 6.7. Baslangic zirkonya tozlarina ait XRD grafigi.
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6.2. Yogunluk Analizi

Sinterlenmis numunelerin Archimedes prensibi ile Olgiilen nispi yogunluklarinin
sinterleme stiresi ve krom oksit katki miktarma bagl olarak degisimi tablo 6.1°de
verilmistir. Genel olarak sinterleme siiresi ile yogunluklarin arttig1 goriilmiistiir. Krom
oksit ve zirkonya ilavelerinin her iki grup numunelerinde de yogunlagsma davranisini
tyilestirdigi goriilmektedir. 2 saatte sinterlenen numunelere bakildiginda krom oksit
ilavesi ile saf aliiminanin yogunlugunun arttig1 soylenebilmektedir. Krom oksit ilavesi
ag. %0,5 olan numunelerde yogunluk artis1 daha net gozlenmektedir. Krom oksit
miktar arttik¢ca yogunluk degerleri bazi numunelerde degismezken, bazi numunelerde

azalmaktadir.

Sekil 6.8’de krom katkili aliimina ve aliimina-zirkonya kompozit numunelerin
sinterleme siiresine kars1 relatif yogunluk grafigi verilmektedir. Bu grafikte de acikca
goriilmektedir ki, sinterleme siiresinin 2 saatten 4 saate ¢ikmasi ile yogunluk degerleri
artmustir. Fakat Ozellikle saf aliiminanin aksine, aliimina kromoksit numunelerinde
sinterleme siiresinin 4 saatten 6 saate ¢ikmasi ile yogunluklarda azalma meydana
gelmektedir. Bu durumun krom oksitin agik atmosferde 1000°C’ nin iizerindeki
sicakliklarda oksijen ile reaksiyona girmesiyle alakali oldugu diisliniilmektedir. Bu
sicakliklarda krom oksit bilesiginin oksijen ile reaksiyona girmesiyle krom gaz fazina
gegmektedir. Krom oksitin termodinamik olarak gergeklesen reaksiyonu sinterleme
stiresine baglidir. Siire arttikca gerceklesen reaksiyon miktar ile yapidan uzaklagan
krom miktar1 artmaktadir. Aliimina zirkonya kompozitlerinin sinterleme siiresiyle

birlikte yogunluklarinin arttigi gériilmektedir [68—71].

A -+A0,5C -#-A1C #-A1,5C *AZ -+-A0,5CZ -#-A1CZ -e-A1,5CZ
100

99

98

97 +

96 r

%Relatif Yogunluk

95 r

94

1 2 3 4 5 6 7
Sinterleme Siresi,saat

Sekil 6.8. Krom katkili aliimina ve aliimina-zirkonya kompozit numunelerin relatif
yogunluk grafigi.
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Tablo 6.1. Krom oksit ilaveli aliimina ve aliimina-zirkonya kompozit numunelerin
relatif yogunluk tablosu.

Aliimina-Krom oksit

Numune 1550 °C
Siire 2 saat 4 saat 6 saat
Al203 96.23 97.09 97.13
Al203+%0,5Cr203 97.04 99.21 97.93
Al203+%1Cr203 97.48 99.01 98.07
Al203+%1,5Cr203 96.89 98.76 97.54

Aliimina-Zirkonya-Krom oksit

Numune 1550 °C
2 saat 4 saat 6 saat
Al203+%10Zr0O: 95,90 96,50 96.02
Al203+%10Zr02+%0,5Cr203 97.28 97.94 98.38
Al203+%10Zr02+%1Cr203 96.57 97.8 97.54
Al203+%10Zr02+%1,5Cr203 96.58 97.62 98.22

6.3. SEM-EDS Mikroyapi1 Karakterizasyonu

Sekil 6.9’da 1550 °C sicaklikta 2 saat sinterlenen sirasiyla ag. %0,5, 1 ve 1.5 krom
oksit ilaveli allimina numunelerin 1450 °C’de termal olarak daglanmis yiizeylerinden
alman SEM goériintiileri ve bu goriintiilerden alinan EDS nokta analizleri
verilmektedir. Sekil 6.10’da ise 1550 °C’de sirasiyla 2 ve 6 saat sinterlenen aliimina-
zirkonya-ag. %1 krom oksit ilaveli numunelerin SEM goriintiilerinden alinan EDS
nokta analizleri verilmektedir. SEM goriintiilerinde koyu gri bolgeler aliiminay1 temsil
ederken agik gri-beyaz bolgeler zirkonyum oksiti temsil etmektedir. Farkli biiytikliikte
alimina tanelerinden alinan noktalara bakildiginda krom ilavesinin katki yapilan
miktarlarda analiz edildigi goriilmektedir. Sekil 6.10’da beyaz boélgelerden alinan
nokta analiz sonucunda beyaz fazin tamamen zirkonyum, oksijen ve itriyumdan
olustugu goriilmektedir. Ayrica stabilize zirkonyanin %8 itriyum ilavesi ile stabilize
edildigi de analiz sonucunda gozlenmektedir. Nokta analizi sonuglar1 sekil 6.9°da
goriildiigl tizere, numunelerde saf aliiminyum, oksijen ve krom disinda herhangi bir

elemente rastlanmamustir.
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A§.% Ag.%
0 Al Cr 0 Al Cr
1 |31.98|67.65| 0.35 1| 32.98|66.05| 0.96 1| 32.46 | 66.45| 1.08

2 | 30.19 | 68.90 | 0.89 2 | 34.54 | 65.05 | 0.40 2 | 32.02 | 67.02 | 0.95
3 [31.44 | 67.92 | 0.63

Sekil 6.9. 1550 °C'de 2 saat sinterlenen krom oksit katkili numunelerin SEM
gortintiileri ve EDS nokta analizleri.

Sekil 6.11°de 4 saat sinterlenen ag. %0,5 krom katkil1 aliimina-zirkonya kompozitinin
elementel dagilim haritas1 verilmektedir. EDS nokta analizi ile elementel dagilim
haritasi stabilize zirkonyumun SEM goérintiilerinde beyaz bolge ile temsil edilen alan

oldugunu dogrulamaistir.

A§.% A§.%
NoT—¢ Al cr Y zr No =5 Al cr Y zr
1 |18.304| 4.652 6.507 | 70.537| | 1 | 34.432 | 64.784 | 0.784
2 [27.202|72.152 | 0.646 2 |36.169 | 63.563 | 0.268
3 |31.277|68.140| 0.583 3 | 35.322 | 64.478 | 0.200
4 |28.191|71.122| 0.686 4 |32.470|67.028 | 0.502
5 |30.050 | 68.903 | 1.047 5 | 15.106 8.582 | 76.312

Sekil 6.10. 1550 °C'de 2 ve 6 saat sinterlenen ag. %10 zirkonya ve %1krom oksit
katkilt numunelerin SEM goériintiileri ve EDS nokta analizleri.

Aliiminyum oksit ile krom oksit birbiri igerisinde %100 ¢oziiniirliik gésteren izomorf
denge diyagramina sahiptir. Sekil 6.11°’de Kromun aliimina matris igerisinde
¢oziinmiis oldugu goriilmektedir. Sekil 6.9 ve sekil 6.10°da bulunan nokta analizleri
de bunu desteklemektedir.
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Sekil 6.11. 1550 °C'de 4 saat sinterlenmis Al203-ag. %10ZrOz-ag. %0.5Cr203
numunesinin elementel dagilim haritasi.

1550 °C’de 2,4 ve 6 saat sinterlenen numunelerin SEM mikroyap: goriintiileri Sekil
6.12-Sekil 6.17°de verilmistir. Sekil 6.12° de krom oksit katkili aliimina numunelerin
goriintiilerine bakildiginda, krom oksit ilavesi ile sinterlenen numunelerin tane
boyutlarinda belirgin bir artis olmadig1 goriilse de ag. %1 krom oksit ilavesi ile tane
boyutunun kiigiildiigii goriilmektedir. Zirkonyum ile olusturulan kompozitlere
bakildiginda (sekil 6.13, sekil 6.15, sekil 6.17) tane boyutunun mikroyapida homojen
olarak dagilmadig1 goziikkmektedir. Zirkonyum tozlarinin baslangi¢c tane boyutunun
homojen olmamasi ve nispeten biiyliikk olmasi sebebiyle yapidaki zirkonyum
tanelerinin, etrafinda olusan aliimina-krom oksit tanelerinin biiyiimesine engel oldugu
disiiniilmektedir. Sekil 6.13e, sekil 6.13k ve sekil 6.13f goriintiileri bunu
desteklemektedir. Zirkonyum tanelerinin yapida az bulundugu bélgelerde o6zellikle
yiiksek sinterleme siiresi olan numunelerde anormal tane biiylimesi goriilmektedir
(sekil 6.13, sekil 6.15, sekil 6.17). Aliimina seramikler gibi baz1 sistemlerde sinterleme
sirasinda kiiciik taneler digerlerine gore cok daha hizli bliylime gosterebilmektedir. Bu
durum “anormal tane biiylimesi” olarak adlandirilir. Bu olay sistemin mekanik
Ozelliklerini olumsuz etkilemektedir. Sekil 6.14c ve sekil 6.16¢ goriintiilerine
bakildiginda anormal tane biiylimesi goriinmektedir. Anormal tane biiylimesi yapidaki
porozitelerin tane icerisine hapsolmasina da sebep olmaktadir. Bu yapilara krom oksit
ilave edilmesiyle anormal tane biiylimesinin azaldig1 ve bazi numunelerde tamamen

ortadan kalktig1 gortilmektedir.
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Sekil 6.12. 1550 °C sicaklikta 2 saat sinterlenen numunelerin SEM sekonder elektron
goriintiisi, (a, b, ¢) Saf Al, (d, e, f) Al203+%0,5Cr20s3, (g, h, 1) Al203+%1
Cr203, (j, k, 1) Al,03+%1,5Cr,03.
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Sekil 6.13. 1550 °C sicaklikta 2 saat sinterlenen numunelerin SEM sekonder elektron
gorlntiisii: (a, b, ¢) Al2Os+ ZrOy, (d, e, f) Al203+ZrO2+%0,5 Cr203, (g, h, 1)
Al203+ ZrO2+%1 Cr20s3, (j, k, 1) Al203+ ZrO2+%1,5 Cr20s.
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Sekil 6.14.1550 °C sicaklikta 4 saat sinterlenen numunelerin SEM sekonder elektron
goriintlisii:(a, b, ¢) Saf Al (d, e, ) Al203+%0,5 Cr20s3, (g, h, 1) Al.03+%1
Cr203, (j, k, 1) Al203+%1,5 Cr20a.
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Sekil 6.15. 1550 °C sicaklikta 4 saat sinterlenen numunelerin SEM sekonder elektron
goriintlisii: (a, b, ¢) Al203+ ZrO», (d, e, f) Al2O3+ ZrO2+%0,5 Cr20s3, (g, h,
1) Al203+ ZrO2+%1 Cr203, (j, K, 1) Al203+ ZrO2+%1,5 Cr20s.

Sekil 6.13c, sekil 6.15¢ ve sekil 6.17¢’ de goriildiigli tlizere aliimina zirkonya

kompozitlerinde anormal tane biiylimesi vardir. Sekil 6.17f ve sekil 6.17I

goriintiilerinde zirkonyum tane etrafinda anormal tane biiylimesinin azaldig1 net bir

sekilde gorilmektedir. Bunun yani1 sira neredeyse tiim aliimina-zirkonya

kompozitlerinde diisiik biiyiitmelerde daha net sekilde goriilmektedir ki krom oksit
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ilavesi anormal tane biiyiimesinin engellenmesine katki saglanmustir. Ozellikle saf
allimina goriintiilerine bakildiginda anormal tane biiyiimesinin sinterleme siiresinin

artisina bagli olarak artmaktadir.

1SkU ¥1,888  18nm

Sekil 6.16. 1550 °C sicaklikta 6 saat sinterlenen numunelerin SEM sekonder elektron
goriintiisii:(a, b, ¢) Saf Al (d, e, ) Al203+%0,5 Cr203, (g, h, 1) Al203+%1
Cr20s, (j, k, I) Al203+%1,5 Cr20s.
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Sekil 6.17. 1550 °C sicaklikta 6 saat sinterlenen numunelerin SEM sekonder elektron
goriintiisii: (a, b, ¢) AlbOs+ ZrOg, (d, e, f) Al.Oz+ ZrO2+%0,5 Cr.03, (g, h,
1) Al203+ ZrO2+%1 Cr20s3, (], k, 1) Al203+ ZrO2+%1,5 Cr20s.

Tablo 6.2’de tiim sinterlenen numunelerin tane boyutlar1 verilmektedir. Sinterleme
siiresinin artisi1 ile tane boyutlarinda 6nemli bir artig gériinmese de tiim numunelerde

yiikseldigi goriilmektedir.
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Tablo 6.2. Sinterlenmis numunelerin ¢izgi kesim metodu ile belirlenen tane boyutlart,

pum.
Numune 2 saat 4 saat 6 saat
alumina+krom oksit
Al O3 3,97 3,85 3,57
AL O3+0,5 Cr203 4,05 3,94 4,42
Al 03+1,0 Cr203 3,49 3,40 3,94
AL O3+1,5 Cr203 3,13 4,17 4,42
alumina+krom oksit+zirkonya
AL O3+10 ZrO: 2,67 2,45 3,01
AL O3+10 Zr0O2+1,0 Cr203 1,81 2,03 2,99
AL O3+10 ZrO>+1,5 Cr20s3 2,54 3,07 3,57
AL O3+10 Zr0,2+0,5 Cr203 3,13 3,07 3,50
5
4
>—
-
s 3
>
(@]
@ 2
()
c
=1
0
2 saat 4 saat 6 saat
=o= Al203 =o— Al203+0.5 Cr203
0= Al203+1.0 Cr203 —o— Al203+1.5 Cr203

Sekil 6.18. Krom katkil1 aliimina numunelerin tane boyutu grafigi.
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1
0
2 saat 4 saat 6 saat
—o— Al-Zr == Al|-Zr-0.5Cr203
Al-Zr-1 Cr203 —e— Al-Zr-1.5 Cr203

Sekil 6.19. Aliimina-Zirkonya kompozit numunelerin tane boyutu grafigi.

Sekil 6.18 ve 6.19°da sirasiyla krom katkili aliimina numuneler ve aliimina-zirkonya
kompozit numunelerin sinterleme siiresine karsi tane boyutu grafikleri verilmistir.
Grafiklere bakildiginda 2 saatte sinterlenen numunelerde krom ilavesinin tane
boyutunu az da olsa azalttig1 goriilmektedir. Neredeyse tiim numuneler i¢in sinterleme

stiresinin artmasi ile tane boyutunun da arttig1 sdylenebilir.

6.4. XRD faz analizi

Sekil 6.20-Sekil 6.22’de 1550 °C’de sirasiyla 2,4 ve 6 saat sinterlenmis krom oksit
katkil1 aliimina numunelerin XRD analizi verilmistir. Saf aliimina ve farkli oranlarda
krom oksit katkili sinterlenmis numunelerin  XRD analizi yapinin o-Al203
(Korundum)‘dan olustugunu gostermistir. Faz analizi literatiirle bulunan saf aliimina
numunelerin XRD sonuglari ile uyum igerisindedir. Krom oksit i¢eriginin artmasi ile
ozellikle (104) diizlemi ile gosterilen pike bakildiginda daha kiigiik 2 teta agisinda
oldugu goriilmektedir. Bu durum daha biiyiik krom iyonlarinin aliiminyum ile yer

degistirmesi neticesinde olustugu sdylenebilir [72].

Sekil 6.23-sekil 6.25° de 1550 °C’ de sirasiyla 2,4 ve 6 sinterlenmis krom oksit katkili
alimina zirkonya kompozit numunelerin XRD analizi verilmistir. Tiim numunelerde

goriilen fazlar a-Al203 (Korundum) ve tetragonal zirkonyadir. En alttaki faz analizi
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krom oksit katkis1 olmayan kompoziti gostermektedir. Zirkonyumu temsil eden
piklerine bakildiginda tetragonal fazda oldugu goriilmektedir. Krom oksit ilavesi
bulunan numunelerin fazlar1 krom ilavesiz olanlardan farkli pik sergilememektedir.
Krom oksit ilaveli aliimina ve aliimina kompozit numunelerin fazlar1 sinterleme

sonrasinda herhangi farkli yeni faz gézlenmemistir.
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= = =
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Sekil 6.20. 1550 °C’de 2 saat sinterlenen krom katkil1 alimina numunelerin XRD faz
analizi goriintiisii.
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Sekil 6.21. 1550 °C’de 4 saat sinterlenen krom katkili aliimina numunelerin XRD faz
analizi goriintiisii.
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Sekil 6.22. 1550 °C’de 6 saat sinterlenen krom katkil1 aliimina numunelerin XRD faz
analizi goriintiisii.
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Sekil 6.23. 1550 °C’de 2 saat sinterlenen krom katkili aliimina-zirkonya kompozit
numunelerin XRD faz analizi goriintiisii.
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Sekil 6.24. 1550 °C’de 4 saat sinterlenen krom katkili aliimina-zirkonya kompozit
numunelerin XRD faz analizi goriintiisii.
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Sekil 6.25. 1550 °C’de 6 saat sinterlenen krom katkili aliimina-zirkonya kompozit
numunelerin XRD faz analizi goriintiisii.

6.5. Sertlik ve Kirllma Toklugu Analizi

Sinterlenmis numunelerin sertlik degerleri tablo 6.3’te verilmistir. Saf aliiminanin
sertlik degeri diger numunelere gore diisiik gelmektedir. Saf altiminanin literatiirdeki
sertlik degerleri ile uyustugu goriilmektedir [73]. Aliiminaya krom oksit ilavesi ile
sinterlenen numunelerin sertlik degerleri 1-2 GPa artmistir, buna kati ¢dzelti
sertlestirmesi neden olmustur. Sertlik degerleri krom oksit miktarindaki artis ile dogru
orantili oldugu sdylenebilir. Ag. %1 ve ag. %]1,5 krom oksit ilaveli numunelerin sertlik
degerleri birbirine yakin olsada tiim sinterleme siireleri dikkate alindiginda en yiiksek

sertlik degerleri aliimina + ag. %1 krom oksit numunesinde elde edilmistir.

Aliiminaya zirkonyum ilavesi ile elde edilen kompozitlerin sertlik degerleri saf
aliminaya kiyasla olduk¢a diisiik gelmektedir. Elde edilen sertlik degerleri literatiirde
verilen Aliimina-zirkonya kompozit malzemelerin sertlik degerleri(13-15GPa) ile
uyum igerisindedir [73]. Aliimina-zirkonya kompozit numunelere krom oksit ilavesi
ile sertligin onemli Olc¢lide arttigr goriilmektedir. Saf aliiminaya kiyasla sertlik
degerleri yiliksek gelmektedir ve krom oksit katkili aliimina numunelerin sertlik

degerlerine oldukc¢a yakindir.

52



Tablo 6.3. Sinterlenen numunelerin sertlik degerleri.

Numune 2 saat 4 saat 6 saat

alumina+krom oksit

AL O3 17,1 17,0 16,9
ALO3+0,5 Cr203 18,6 18,5 18,7
ALOs;+1 Cr203 19,9 19,3 18,6
ALO3+1,5 Cr203 19,8 19,0 18,4
alumina+krom oksit+zirkonya
ALO3+10Zr0O; 13,9 14,8 16,0
ALO3+10 Zr02+0,5 Cr203 18,2 18,2 17,3
ALO3+10 Zr0O2+1,0 Cr203 18,9 18,5 17,8
ALO3+10 Zr0O2+1,5 Cr203 19,0 17,7 17,4

Sekil 6.26’e¢ bakildiginda sinterleme siiresine karsi sertlik grafigi sunulmustur.
Sinterleme siiresi arttik¢a sertlikte diislis gerceklesmektedir. Bu degerler tane boyutu
analizinde de paylasilan degerlerle uyum icerisindedir. Yapinin tane boyutu arttik¢a
sertliklerinin azaldig1 goriilmektedir. Tane boyutunun yani sira numunelerin
yogunlugun da sertlik degerlerinin diismesine etkisi oldugu bilinmektedir. Sinterleme
siiresinin 4 ile 6 saat arasinda az da olsa ger¢eklesen yogunluk distisii sertlik

degerlerini etkilemistir.
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Sekil 6.26. Sinterlenen numunelerin sertlik grafigi.

Tablo 6.4’te kromoksit katkili aliimina ve aliimina zirkonya kompozitlerin kirilma
toklugu degerlerini vermektedir. Sekil 6.27°de sinterlenen tiim numunelerin sinterleme
stiresine karsi kirilma toklugu degerlerini veren grafik bulunmaktadir. Sinterleme
stiresi ile kirilma toklugunun tiim numunelerde azaldigini sdylemek miimkiindiir. Bu
durum sertligin fazla yiikselmesi ile agiklanabilir. Kirilma toklugu ve sertlik arasinda
ters iliski bulunmaktadir. Grafik ve tabloya bakildiginda en yiiksek kirilma toklugu

degerini veren numuneler aliimina-zirkonya kompozitleri olmustur.

Sekil 6.28’de Ornek olarak alinan indentasyon sertlik izinin SEM goriintiisii
verilmistir. Catlak izine bakildiginda zirkonyum tanesinin ¢atlak yolunda oldugu
goriilmektedir. Bu goriintii zirkonyumlu numunelerin kirilma toklugu degerlerinin
yiiksek olmasinin nedenini agiklamaktadir. Catlagin ilerlemesine neden olan

gerilmenin zirkonyum tanesi tarafindan absorbe edilmesiyle tokluk artmaktadir [74].
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Tablo 6.4. Sinterlenen numunelerin kirilma toklugu degerleri.

Numune 2 saat 4 saat 6 saat

alumina+krom oksit

ALO3 3,90 3,68 3,23
AL O3+0,5 Cr203 4,00 3,12 2,87
ALO3+1,0 Cr203 3,71 3,50 3,19
ALO3+1,5 Cr203 3,40 3,09 2,95
alumina-+krom oksit+zirkonya
ALO3+10 ZrO; 4,43 4,95 3,83
ALO3+10 Zr0:+0,5 Cr203 3,21 2,89 3,11
ALO3+10 ZrOz+1 Cr203 4,91 3,19 3,08
ALO3+10 Zr0Ox+1,5 Cr203 3,52 3,04 2,77

A -4A0,5C ®-Al1C -¢-A1,5C »<AZ +A0,5CZ =A1CZ -#-Al1,5CZ

Kic, MPa.m/2
N

w
T

2 1 1 1 1 1
1 2 3 4 5 6
Sinterleme Siresi, saat

Sekil 6.27. Sinterlenen numunelerin kirilma toklugu grafigi.
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Sekil 6.28. 2kg yiik ile sertlik alinan Al203+10 ZrO2+0,5 Cr,03 numunesinin gatlak
SEM goriintiisii, a)S00X, b)1000X.
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7. SONUCLAR

Saf aliimina ve Aliimina-Krom oksit, Aliimina-Zirkonya ve Aliimina-Zirkonya-Krom

oksit oksit tozlar1 hidrolik preste tek eksenli sikistirilmis, 1550 °C sicaklikta 2, 4, ve 6

saat acik atmosferli diren¢ firminda sinterlenmistir. Uretilen numunelerin sertlik,

kirtlma toklugu, yogunluklari, tane boyutlar1 belirlenmis ve SEM-EDS analizleri ile

mikroyapilari incelenmistir. Yapilan ¢alismada elde edilen sonuglar;

Sinterleme sonrasi belirlenen relatif yogunluklar tiim numunelerde %96
tizeridir. Kromoksit ilavesi ile aliimina numunelerde %97°den %99’a, aliimina-
zirkonya numunelerde ise %96 dan %98,4’e kadar artis saglamistir.

Alumina esasli numunelerde tane boyutu 3,97-4,44 mikron, aliimina-zirkonya
esaslt numunelerde 1,81-3,57 mikron arasinda 6l¢iilmistiir. Kromoksit ilavesi
genel olarak tane boyutunda bir miktar artisa neden olmustur.

Alumina sinterleme sirasinda anormal tane biiylimesi gdsteren bir seramik
oksittir. Hem saf aliimina hem de aliimina-zirkonya numunelerde anormal tane
biiylimesi sinterleme siiresinin 4 saat olmasi ile goérilmiistir. Kromoksit
ilavesi alumina numunelerde anormal tane biiylimesini belirgin bir sekilde
engellemistir. Alumina zirkonya numunelerde ise ag. %0,5 ve %1 kromoksit
iceren numunelerde ¢ok daha belirgin anormal tane biiylimesi ag. %1,5
kromoksit ilaveli numunelerde ise daha kiiciik anormal biiylimiis taneler
mevcuttur.

Kromoksit ilavesi hem aliimina hem de aliimina zirkonya esasli numunelerde
sertlikte onemli artis saglamistir. Alumina esasli numunelerde sertlik degeri 17
GPa’dan 19,9 GPa’a, aliimina-zirkonya esasli numunelerde ise 14 GPa’dan 19
GPa’a yiikselmistir. Kromoksitin zirkonya igerisinde ¢oziiniirliigii yoktur,
allimina igerisinde %100 ¢oziiniirliik gésteren bir oksittir ve EDS analizleri de
bunu dogrulamistir. Sertlik artigin1 saglayan da kati ¢ozelti sertlestirmesidir.
Kirilma toklugu degerleri kromoksit ilavesi ile azalmistir. Ozellikle 4 ve 6 saat
sinterlenen ve anormal tane biiylimesi igeren allimina-zirkonya esash

numunelerde daha belirgindir.



XRD analizi aliimina ve kromoksit tozunun korundum yapisina sahip a-
alumina ve kromoks8it, zirkonya tozunun ise baskin olarak tetragonal ve daha
az olarak da monoklinik zirkonyadan olustugunu gostermistir. Sinterlenmis
alimina esasli numuneler a-aliimina, aliimina-zirkonya esasli numuneler ise

a-alumina ve tetragonal zirkonya fazindan olugsmaktadir.
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