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OZET

Anahtar kelimeler: Aliimina, SiC, Seramik Kompozit.

Bu calismada, SiC ilaveli aliimina seramik kompozit tiretimi ve bu seramik
kompozitlerin fiziksel ve mekaniksen 6zellikleri incelenmistir.

Deneysel ¢alismada aliimina ve SiC hammaddeleri kullanilmistir. Kullanilan aliimina
tozunun ortalama boyutu 0,4 pm, SiC’iin toz boyutu ise 20 um’dir.

Aliimina igerisine %5-10-15 oraninda SiC ilave edilip homojen karisim saglamak
amaci ile degirmende sulu Ogiitiilerek karigimlar hazirlanmistir. Bu karisimlarin
etlivde suyu uzaklastirilip kurutulduktan sonra toz halin getirilmistir. Toz halindeki
karisimlar %35 oraninda nemlendirilerek 500 pm boyutunda graniil hale getirilip bu
graniil halindeki karisgimlar kuru presde 100 MPa basing altinda sekillendirildi.
Sekillendirildikten sonra numuneler kurutularak nemi giderilmistir. Sekillendirilen
numuneler 1500-1550-1600-1650 °C sicakliklarda sinterlenmistir.

Uretilen numunelerin iizerinde pisme kiiciilmesi, su emme, gdzenek miktar1, bulk
yogunluk, relatif yogunluk, {ic nokta egme mukavemeti, sertlik, kirilma toklugu
deneyleri yapilmis ve degerler tespit edilmisti. XRD ve SEM ile mikroyapi
incelemeleri yapilmustir.

Yapilan bu fiziksel ve mekanik testler sonucunda iiretilen seramik kompozitlerin
ozellikleri verilmis ve tartisilmigtir.
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SiC ADDED ALUMINA CERAMIC COMPOSITES

SUMMARY

Key Words: Alumina, SiC, Sintering, Ceramic Composites

The aim of this study is to search the effect of SiC addition on physical and
mechanical properties, of alumina based ceramic composites.

During experiments powdered, Alcoa Alumina in 0,4 um (commercial pure) and SiC
in 20 um are used.

Powdered SiC is added to alumina at 5-10-15 wt. % ratios. To have a homogeneous
mixture, powder compositions are wet milled and then dried in an incubator. After
drying, homegeneous compositions are grounded under 500 pum and by 5 %
moisturizing, granulation occured. Granules are dry pressed under 100 MPa and
incubated. Dried bodies are sintered at 1500-1550-1600-1650 °C.

Composite bodies are tested against firing shrinkage, water absorption, porosity,
relative density, three point bending strength, hardness, fracture toughness, phase
(XRD) and microstructural analysis (SEM).

According to XRD results, it has seen that the addition of SiC to the alumina forms
mullit phase which occures as a result by the reaction of oxygen and SiC. And also
seen that SiC addition was not achieved mechanical properties of the ceramic bodies

properly.

By the help of physical and mechanical experiment results, the properties of ceramic
composites are given and discussed.
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BOLUM 1. GIRIS VE AMAC

Ikinci diinya savasindan sonra gelisen teknolojiler, yogunlugu diisiik, fiziksel ve
kimyasal ortamlarda dayanikli, yiiksek sicakliklarda da kullanilabilecek malzemelere
olan ihtiyact agiga ¢ikarmistir. Bu ihtiyaca bagl olarak, konvansiyonel metallerden
daha yiiksek sicakliklarda kullanilabilen sertlik ve asinma direnci avantajina sahip
seramik malzemeler 6nce ¢ikmustir [1]. ileri teknoloji {iriinii seramikler, 6zellikle 20.
ylzyilin sonlarina dogru gelistirilmistir. Geleneksel seramiklerden hammadde,
iiretim yontemleri ve mikro yapisal acilardan farkliliklar gosterirler. Cok ince

tozlardan iiretilen bu seramikler iistiin mekanik 6zelliklere sahiptirler [2].

Bir veya birden fazla bilesenden meydana gelen ve sinterleme olarak nitelendirilen
1s1l bir silirecten gegen seramik malzemeler ve bunlarin karakteristik 6zellikleri
hakkinda bilinenler; 1950’1 yillara kadar tugla, kiremit, sofra seramigi vb. gibi
konvensiyonel seramikler ve uygulamalar1 lizerinde gelisme kaydetmistir [1].
Aliimina seramikleri yaygin olarak 1950’li yillardan beri bilinmesine ragmen, Alcoa

firmas1 1910’Ilu yillarda aliiminay1 satisa sunmustur [3,4].

Aliimina seramiklerin kullanimi giderek 6nem kazanmaktadir. Seramik malzemelerin
iiretiminde genis kullanim alanina sahip aliimina tozlari; teknik seramikler ile cam,
geleneksel seramikler, buji ve elektronik devre althiklarinin iiretiminde ve
bioseramiklerde kullanilmaktadir. Teknik seramik grubu icerisinde en ¢ok {iretilip,
kullanim alan1 bulan seramikler “aliimina ve aliimina easali seramiklerdir. Diinyada
degisik firmalar iiretilen bir¢ok aliimina tozu bulunmakta ve bu tozlarin 6zellikleri ve
birbirinden farkliliklar gostermektedir [5]. Tekstil makinelerinde iplik klavuzu olarak
kullanilan aliimina seramikler, ¢elik, cam ve sirlanmis porselen ile asinma ve
erozyon direnci, dayanimi ve boyutsal dengesi, iplige verdigi zarar agisindan
kiyaslandigi zaman daha tstiin 6zellige sahiptir [3]. Degisik modifikasyonlarda

alliminalar olmasina ragmen, ticari kullanim alanina sahip olan a-Al,O5’tiir. Aliimina



seramikleri 0zelligi icerdikleri aliimina miktarinin artmasi ile iyilesir. En arzu edilen

kullanim % 90 ve daha ¢ok aliimina igerigidir [6].

feri teknoloji iriinii seramik malzeme olarak ¢ok kullanilan aliimina, uygulamalarda
ylizeyden tane kopmasi seklinde asmmma davranisi gosterir. Bu durum, farkh
onlerdeki kristallerin termal genlesmelerinde anizotopik ozellikler gostermesinden
kaynaklanmaktadir. Bu anizotopik o6zellikler tane siralar1 boyunca c¢atlak
olusumlarina neden olduklarindan, kaba taneli yapilarda daha etkilidirler. Biiyiik

taneli yapilarda mikro catlaklar tane iglerine dogru gelisme gostermektedirler [2].

Ulkemizde aliimina tozu iireten tek kurulus olan Etibank’a bagh Seydisehir
Aliiminyum isletmelerinde, cevredeki boksit kaynaklar1 kullanilmakta ve Bayer

Prosesi ile liretim yapilmaktadir [5].

Seramikler, i¢yapilarinin ve iiretim metotlarinin yeteri kadar gelismemis olmasindan
dolay1, 20. ylizyilin ikinci yarisina kadar, her alanda yaygin olarak kullanilamamastir.
Seramik kullaniminin yayginlagsmasi igin; fiziksel ve kimyasal oOzelliklerinin ve

iiretim tekniklerinin gelistirilmesi gerekiyordu [1].

Glinlimiize kadar biiylik bir gelisme kaydeden oksit (Al,O3, Y,03, ZrO,, MgO, Si0O,)
ve non-oksit ( SiC, B4C, Si3N4) seramik malzeme bilimi; son elli yilda sanayinin
bir¢ok alaninda uygulama bulmustur. Oksit ve non-oksit malzemelerden ve bunlarin
karisimindan meydana gelen ve ileri teknoloji seramikleri olarak isimlendirilen tistiin
performansa sahip bu malzemeler, 6zelliklerini yiiksek sicakliklarda da muhafaza
etmeleri nedeni ile mithendisler tarafindan tiim kullanim alanlarinda tercih edilmeye

baslanmistir [1].

Sayillan malzeme arasinda silisyum karbiir seramikleri ve kompozitleri; yliksek
sertlik ve asinma direnci, diisiik siirtinme katsayisi, yliksek 1si1l sok mukavemeti,
uygun 1s1l genlesme ve 1sil iletkenlik katsayis1 gibi iistiin 6zellikleri nedeni ile

arastirmalar ilgi odagi haline gelmistir [1].



Son yillarda malzemelerin kullanimi1 artirmak amacgh ile ilgili ¢alismalar hizli bir
sekilde artis gostermektedir. Malzemenin kullanim alanim1 artirma yollarindan bir
tanesi de kompozit malzeme iiretimidir. Seramik kompozitler genellikle savunma

sanayinde kullanilmaktadir.

Aliimina yiiksek sertligi, elastik modiilii ve asinma direnci, yiiksek korozyon direnci,
inertligi, biyolojik olarak doku dostu ve ucuz ve kolay elde edilebilir olmas1 gibi
bircok nedenden dolayi, en ¢ok kullanilan miihendislik seramik malzemelerinden
biridir. Ancak, aliimina orta derecede bir kirilma tokluguna sahiptir ve iyonik
karakteri nedeniyle, saf halde ¢ok hizli anormal tane biiyiimesine egilimlidir. Buna
ek olarak, aliiminanin egme mukavemeti diisiiktiir ve yavas catlak ilerlemesine
duyarhidir. Aliiminanin bu dezavantajlari; nano boyutta tozunun kullanilmasi,
allimina igerisinde ¢oziniirliigi diisiik olan nadir toprak element oksitlerinin ilavesi
veya ikinci bir faz takviyesi ile kompozit yapilarak azaltilabilmektedir [7]. Bu
amagla aliiminaya ZrO,, SiC, TiC, Y,0; ilavesi yapilarak mekanik o6zellikleri
arttirtlmaktadir  [8]. Ayrica aliiminaya sinterlenebilirligi  arttirmak, dusiik
sicakliklarda sivi faz olusumunu saglamak ve tane biiylimesini, engelleyerek
mekanik 6zellikleri iyilestirmek amaciyla MgO, Fe,O;, CaO, Li,O, Cr;0s, SiO,,
TiO; ilavesi de yapilmaktadir [8,9,10].

Bu calismada mikron boyutlarinda (ortalama 20 pm) SiC tozlar kullanilmis ve
ortalama 0,4 um boyutlarindaki aliiminaya %5-10-15 oranlarinda katilarak aliimina
esasli seramik kompozit iretmek lizere karigimlar hazirlanmistir. Béylece aliiminanin
tane biliylimesinin engellenmesi ve Ozelliklerinin iyilestirilmesi amaglanmistir.
Hazirlanan karigimlar, kuru presleme teknigi ile sekillendirildikten sonra 1500—
1550-1600-1650 °C sicaklarinda 2 saat sinterleme islemine tabi tutulmustur.
Sinterlenen numuneler {izerinde ¢esitli karakterizasyonlar yapilarak, SiC ilavesinin
ve sinterleme sicakliginin aliimina esaslh seramik kompozitlerin 6zelliklerine etkileri

incelenmistir.



BOLUM 2. SERAMIK VE KOMPOZIT MALZEMELER

2.1. Seramik Malzemeler

Seramik kelimesi, Yunanca, pisirilmis esya anlamma gelen ¢Keramos’’
kelimesinden gelmektedir [11]. Genel olarak tanimlandiginda, seramik kapsamina
metalik ve organik esasli olmayan tiim malzemeleri almak miimkiindiir [12].
Giinlimiizde en ¢ok gelisen teknolojiye ayak uydurmaya mecbur olan malzeme iiretip
kullanan sanayilerin gelistirdigi yeni alanlardan en onemlisi “Teknik Seramikler”
olusturmaktadir. Giiniimiizde ileri teknoloji malzemeleri, gelismis teknolojilerin
vazgecilmez tiyeleridir [13]. Eski caglardan bu giine gelen seramik iiretimi bugiin bir
endiistri olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Seramik {iretiminin en 6nemli 6zelligi diger
birgok endiistrinin temel taglarindan biri olmasidir. Ornegin; refrakterler, metalurji
endistrisi, agindiricilar, makine-takim ve otomobil endiistrisi, siliper iletken
seramikler, uzay araclar1 seramikleri, cam, insaat elektronik, uranyum oksit yakitlar,
biomalzemeler, niikleer giic santrallerinin en Onemli bilesenlerinden birisidir

[11,13,14].

Seramik malzemeler farkli bilesimde kristal ve cam yapili fazlar igermekte ve
genellikle porozite ihtiva etmektedir. Bu farkli yapi bilesenlerinin miktar1 ve
dagilimlar1 seramik malzemelerin Ozelliklerini 6nemli Olgiide etkilemektedir.
Ornegin; yapida mevcut fazlarin yerlesim diizenini degistirmek yalitkan olan bir
seramik malzemeyi iletken hale getirmekte veya bunun tersi olabilmektedir. Bu
nedenle seramik malzemelerin gelistirilmesi konusunda ana fikir mikro yap1 {izerine

yogunlagsmistir [11].

Seramik malzemelere ilginin artmasinin baslica nedenleri agagida belirtilmistir.

- Yiiksek sicakliklara dayaniklilik,



- Kimyasal kararliligin yiiksek olmasi,

- Cok sert olmalari,

- Metallerden hafif olmalar1 ( % 40 mertebesine varan ),

- Hammadde olarak bol miktarda bulunmasi ve genellikle metallere kiyasla ucuz
olmasidir,

- Pahal1 ve stratejik metalleri ihtiya¢ gdstermemesi,

- Erozyon ve asinmaya kars1 dayanikli olmalari,

- Oksitlenmeye kars1 direnglerinin yiiksek olmasi,

- Siirtiinme katsayisinin diisiik olmasi,

- Basma kuvvetinin yiiksek olmasi,

Biitiin bu iistiin 6zellikleri mukabil, seramik malzemelerin en onemli istenmeyen

ozelligi gevrek karakterde olmalaridir [11,13]

Seramik {iretiminin ge¢misi eski caglara dayanmasina ragmen, seramik
endiistrisindeki gelismeler tarih boyunca devam etmistir. Geleneksel seramikleri
iretiminde gerek miktar ve gerekse satis agisindan onemli bir hacim tutmakla
beraber son ¢eyrek asirda yeni seramikler gelistirilmistir ki bu seramiklerin 6nemi,
bir takim siiper dzelliklere sahip olmalarindandir. iste bu seramikler, giiniimiizde

“Ince seramikler’’ veya ’ileri teknoloji seramikleri’’ olarak taninmaktadir [11].

Ince toz halinde hazirlanan bu baslangic malzemesinin sekillendirilmesi i¢in uygun
katkilarla plastik hale getirilmesi asamasi gelir. Bu agsamada geleneksel killer i¢in su
kullanilirken, modern uygulamalarda yogunlastirma asamasinda ugucu polimer
baglayici katki olarak kullanilabilmektedir. Daha sonra uygulamada istenen son sekle
gore sekillendirme asamasi i¢in algt kalip (sivi karisimin gozenekli kalplara
dokiilmesi ve sivi katkinin kaliptan emilerek atilmasi), enjeksiyon kaliplama (istenen
forma gore kalip i¢gine malzemenin basing altinda sikistirilmasi), kuru presleme,
soguk izostatik presleme (CIP), sicak izostatik presleme (HIP) gibi tekniklerle
malzeme en son formunda ortaya cikartilir bu asamadan sonra malzemenin
plastikligi i¢in katilan maddelerin blinyeden tamamen atilarak, yogunlagtirilmasi igin

pisirilmesi veya sinterlenmesi siireci baglatilir [11].



Ergime sicaklig1 altinda malzemelerin pisirilmesi teknik terim olarak ‘> Sinterleme’’
olarak bilinir ve malzemenin yogunlagsmasi, toz parcaciklarinin birlesmesi,
gozeneklerin kapanmasi ve malzemenin biiziilerek ¢ekmesi bu siire¢ sirasinda olusur.
Bu agsama sonucu elde edilen malzeme kiigiik diizeltme, parlatma ve diger mekanik

islemlerden sonra dogrudan uygulamaya hazir hale gelir [11].

2.1.1. ileri teknoloji seramikleri

Yiizyilin en carpici gelismeleri sonucu ortaya ¢ikan ileri teknoloji ve buna bagl
olarak yepyeni uygulama alanlar1 arasinda “’ileri Teknoloji Seramiklerinin>’ ayr1 bir
yeri vardir. Bilgisayar teknolojisinin siiratli gelisiminde entegre devre paket
elektronik altliklarda kullanilan {istiin 1s1l 6zellikler sahip seramik malzemelerin

biiytik rolii olmustur [11].

Sekil 2.1. Cesitli endiistriyel uygulamalarda kullanilan ileri teknoloji tiriinleri [15]

Genelde yapisal amacgh yiliksek teknolojik seramikleri olarak oksit seramikler

grubunda aliiminyum oksit, zirkonyum oksit dikkat c¢ekerken oksit olmayan



seramikler grubunda silisyum nitriir, silisyum karbiir, bor karbir, bor nitriir, titanyum

diboriir gibi

istiin ~ 6zellikli

malzemeler bulunmaktadir.

Bu malzemeler

hafifliklerinin ve yiiksek sertliklerinin yan1 sira istiin 1s1l ve korozyon dayanimlari,

istiin ylizey Ozellikleri, baz1 elektriksel 6zellikleriyle degisik endiistriyel alanlarda

kullanilmaktadir. Tablo 2.1°de bazi yapisal amagh yiiksek teknolojik seramik

malzemelerin 6zellikleri belirtilmektedir [15].

Tablo 2.1. Bazi yiiksek teknoloji seramiklerin 6zellikleri [15]

Malzeme | Ergime | Yogunluk | Mukavemet | Elastik Sertlik Tokluk
Sic. Modiil
(°C) (g/cc) (MPa) (GPa) | (Kg/mm?) | (K.
Pencere
Cam 500 2,2 48 7,2 650 0,5
ALO;3 2050 3,96 250-300 36-40 1000-1600 4,5
7r0, 2700 5,6 113-130 17-25 1200 6-9
SiC 3000 3,2 310 40-44 2800 34
SizNy 1900 3,24 410 30,7 1300 5,0
WwC 2700 15,7 350-550 54-70 2000 5-8

Sekil 2.2. TUBITAK marmara arastirma merkezi laboratuarlarinda iiretilen cesitli ileri teknoloji

seramik trtinler [15]




Sekil 2.3. TUBITAK marmara arastirma merkezi’nde enjeksiyon kaliplama yontemi ile elde edilen

seramik malzemeler [15]

Ileri teknoloji seramikleri geleneksel seramiklerden baslica hammadde, {iretim
yontemleri ve mikro yap1 agisindan bariz farkliliklar gostermektedir. Geleneksel
seramikler, dogal hammaddelerden {iretilirken, ileri teknoloji seramiklerin
hammaddesi sentezleme yontemiyle yapay olarak hazirlanmaktadir. Bunun nedent,
yapay hammaddelerin istenmeyen maddelerden arindirilmis olarak ¢ok saf halde ve
istenilen fiziksel 6zelliklerde {iretilebilmeleridir. Yapay hammaddelerin iiretiminde
cogu kez ileri teknoloji yontemleri kullamilmaktadir. Ince seramikleri geleneksel
seramiklerden ayiran en 6nemli diger bir 6zellikte ileri teknoloji seramiklerinin pudra
halinde ¢ok ince tozlardan iiretilmeleridir. Oyle ki; giiniimiizde iiretilen ileri
teknoloji seramiklerde 1pm’nin altinda tozlar kullanilmakta ve bdylece tamamen
yogun seramikler iiretilmektedir. Dolayisiyla, ileri teknoloji seramiklerinin mekanik

ozellikleri geleneksel seramiklerden ¢ok tistiindiir [11,13].



Tablo 2.2. Oksit, karbiir, nitriir ve bortir esasli bazi ileri teknoloji seramiklerinin kullanim alanlar1 [11]

Tipi Atomsal Bag Ornekler Ozellikler
Oksitler | Iyonik ALO; Sert agindirici
Cr03 Siirttinme 6zellikleri iyi
Fe 05 Cok sert
MgO
LiAl,Si0¢
71O, (PSZ
Karbiirler | Az Iyonik ZrC Elastik modiil ytiksek
Yeralan Bilesikler | NbC
VvC
TiC
Kovalan wWC Yiiksek sicaklikta kararli kullanilir.
SiC Kesici takimlarda asindiricilarda
B4C kaliplarda.
Stirtinme kotii
Nitriirler | Kovalan BN Diistik yogunluk
TiN Yiiksek sicaklikta kararli
AIN Cok sert
Sialon Stirlinme direnci iy1
Si3Ny Kesici takimlarda, gaz
Tiirbinlerde, nozul ve potalarda
kullanilir.
Boriirler | Kovalan ZrB, Cok iyi ileten
LaBs Stirtinme 6zellikleri iyi

Elektron mikroskobunda

Filamen olarak kullanilir
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Ileri Teknoloji Seramikleri kabaca;
- Mithendislik Seramikleri,
- Yapisal Seramikler,

Olmak tizere iki grupta toplamak miimkiindiir

-Miihendislik seramikleri

Miihendislik seramikler terimi, elektronik, elektromekanik, optik, opto-elektronik
veya manyetik fonksiyonlar1 olan seramikleri igermektedir. Teknik seramiklerin
%60’dan fazlasi elektronik manyetik parcalarda %25-26, makine parcasi olarak,
%6-7’si biokimyasal amagh iretilmektedir. Son yillarda termal ve optik parcalar

iiretiminde gelismeler olmustur [11,13].

Miihendislik seramikler, tasarim ve proses yoOniinden cazip malzemelerdir.

Seramiklerdeki temel arastirmalarin 6nemli bir boliimii bu alandadir [11].

Znix Mny Fe;O4 (yumusak), a- Fe,Os (yumusak) ve SrO.6 Fe,Os (sert) seramikler
iizerine ¢ok sayida aragtirma yapilmistir. Saydam ve opak seramiklerde onemli
iiriinlerdir. Saydam aliimina, halen sodyum lambalarinda kullanilmaktadir. Diger
taraftan saydam Sialon, yiiksek sicaklik pencereleri i¢in en cazip malzemedir. Bu
sayede malzemelerin yliksek sicakliktaki durumlar ve yiiksek sicaklik proseslerini
dogrudan izlemek miimkiindiir. Bunlara ilave olarak, ¢esitli termistorler, varistorler
gaz sensorleri, elektrik resistans 1siticilar1 ve CdS-Cu,S ¢ifti gibi lineer olmayan yar1
iletkenler japonya’da gelistirilmis bulunmaktadir. 1981-1983 aras1 {iretilen

fonksiyonel seramiklerdeki artis sekil 2.4’de goriilmektedir [11].

ZnO varistorler, lineer olmayan akim voltaj (E-J) karakteristikleri ile ¢ok bilesenli
seramik malzemeler olup, gorevleri yiliksek gerilim hatlarinda ve elektronik
devrelerde ani voltaj yiikselmelerine karst koruma saglamaktadir. Bu amagla
devrelerde asirt voltaj koruyucusu olarak kullanilirlar. Pratikte asir1 voltajdan
korumak i¢in dizayn edilen cihazlar; diisiik maliyet ve yiiksek giivenilirlige

sahiptirler [22].
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Sekil 2.4. 1981-1983 yillarinda fonksiyonel seramik tiretimindeki durum [11]

-Yapisal seramikler

Yiiksek sicakliga dayanikli striiktiirel seramiklerin cesitli 1s1 motorlarinda ve enerji
santrallerinde kullamlmas1 &nemli 6lgiide enerji tasarrufu saglamaktadir. Ince
seramikler ayrica kesici takim olarak kullanildigindan hizli bir iiretim yapma imkani

dogmakta ve sorunsuz bir iiretim gerceklesebilmektedir [11].
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Seramik malzemelerin kirilma dayanimi ve asinma direnci gibi mikro yapisal
degiskenlerden etkilenen 6zellikleri ile sertlik, yogunluk, 1s1l dayanim, yiiksek elastik
modiil gibi kristal yap1 ve atomlar arasi baglanmadan etkilenen &zelliklerin 6nem
kazandig1r uygulamalarda kullanilan seramiklere ‘’Yapisal amagl ileri teknoloji
seramikleri’’ denilmektedir. Bu grupta 6zellikle Al,O3, ZrO,, SizsN4, SiC, B4C, cBN,
TiC, TiB,, TiN, AIN gibi tek tek veya ciftli, liclii veya daha fazla elemanlarin

kombinasyonu ile olusan kompozitler géze ¢arpmaktadir [16].

Tekstil makinalarinda kullanilan asinmaya dayanikli sentetik iplik kilavuzlari,
yiiksek hizli torna tezgahlarinda kullanilan kesici seramik takimlari, otomobillerde
hizli yiikleme saglayan turbo ytiikleyici, madencilik, ¢imento sektorii, hafif balistik
yelek ve zirhli ara¢ koruyucu kaplamalarda, ag-kapa mekanizmali musluk, yapisal
amagh ileri teknoloji seramikleri grubuna giren Orneklerden bazilarim
olusturmaktadir. Yapisal ileri teknoloji seramiklerini en Onemli cagdas
kullanilmalarina bir 6rnek olarak i¢ten yanmali motorlarda uygulamalari verebiliriz.
Zirkonya otomobillerdeki egzos gaz temizleme sistemlerinde kullanilan katalatik
oksijen sensoriinde ve ayrica demir-¢elik  endiistrisinde kullanilan oksijen
sensoriinde, yumugak metallerin soguk ¢ekme kaliplarinda, manyetik kayit banlarinin

kesilebilmesi i¢in manyetik olmayan kesici olarak kullanilmaktadir [11,16].

Karbon-karbon kompozitler ayni zamanda niikleer ve flizyon reaktorlerinde,
biomalzeme olarak, uzay teknolojisinde, ugak fren sistemleri gibi pek cok alanda
kullanilmaktadir. Bu kompoziti gelistirmek i¢in karbonlagtirma, grafitlestirme ve
kimyasal buhar ¢okelmesi (CVD) yontemi ile mikro yapinin gelistirilmesi iizerine

caligmalar yapilmaktadir [11].

2.2. Kompozit Malzemeler

Iki veya daha fazla sayidaki aym veya farkli gruptaki malzemelerin, en iyi
ozelliklerini bir araya toplamak ya da ortaya yeni bir 6zellik ¢ikarmak amaciyla, bu
malzemelerin makro seviyede birlestirilmesiyle olusan malzemelere “Kompozit
Malzeme” denir. Bagka bir deyisle birbirlerinin zayif yoniinii diizelterek iistiin

ozellikler elde etmek amaci ile bir araya getirilmis degisik tiir malzemelerden veya
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fazlardan olusan malzemeler olarak da adlandirilabilir [17]. Cam elyafli poliyester
levhalar, ¢elik donatili beton elemanlar, otomobil lastikleri ve seramik metal karigimi
olan sermentler bunlara &rnektir [18]. {leri plastik-polimer grubu matriks
malzemelerin ¢ogunlukla elyaf formunda sert, dayanimli malzemelerle takviye
edilmeleri veya pekistirmeleri ile kompozit malzemeler olusur. En tipik 6rnek, artik
giintimiizde geleneksellesmeye baslayan ve "fiberglas" olarak bilinen polyester esash
recinelerin cam elyaf ile takviyesiyle liretilen malzemelerdir. Ancak bugiin ileri
kompozitler grubunda daha istiin fiziksel, kimyasal ve mekanik Ozelliklere sahip
elyaflar kullanilmaktadir. Bu malzemeler yiiksek dayanim (¢ekme ve basma
dayanimi), yliksek elastik modiil ve yiiksek tokluga sahiptirler [19]. Kompozitler,
darbe enerjisini degisik hasar mekanizmalar1 iizerinden hizli bir bigimde absorplama
karakteristiklerinden dolayr da belli oranda yiiksek balistik dayanima sahip
olabilmektedir [20].

Bir malzemenin kompozit sayilabilmesi i¢in asagidaki sartlar1 saglamalidir [21].

1.Insan tarafindan iiretilmelidir.

2.Farkli bilesenlerle beraber kimyasal olarak birbirinden farkli en azindan iki
malzeme kombinasyonundan olugmalidir.

3.Kompozit malzemeyi olusturan ayr1 malzemeler tighoyutlu olarak birlesmelidirler.
4 Kompozit, kendisini meydana getiren bilesenlerin tek baslarina sahip

olamayacaklar1 6zellikleri gostermelidir.

Kompozitler ¢cok fazli malzeme sayilirlar. Yapilarinda siirekli bir ana faz ile onun
icinde dagilmis pekistirici bir donati fazi bulunur. Bu faz iki tiir bilesimle

saglanabilir:

- Mikroskobik
- Makroskobik

-Mikroskobik bilesim: Ornegin perlit celigi, ferrit ve sementitin mikroskobik
diizeyde homojen karigimlarindan olusur. Tek basma ferrit yumusak ve diisiik

mukavemetli olup sert ve gevrek sementit ile birlikte yanyana ince tabakalar halinde
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dizilmek suretiyle yiliksek mukavemetli ve yiiksek tokluga sahip perlit celigini

olustururlar [18].

-Makroskobik bilesim: Boyutlar1 0,1 mm' nin {izerinde gozle goriilebilirler. Sonradan

bir araya getirilerek iistiin 6zelliklerdeki kiitleleri olustururlar [18].

Kompozit malzemeler donatili veya pekistirilmis tiiriine gore ii¢ gruba ayrilir.

Sekil 2.5°de Kompozit malzemeleri donatili veya pekistirilmis tiirleri gériilmektedir.

0 PR
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(a)Taneli kompozitler (b) Lifli kompozitler (c)Tabakali kompozitler

Sekil 2.5. Kompozit malzemeleri donatili veya pekistirilmis tiirleri, (a)Taneli kompozitler (b) Lifli

kompozitler (c)Tabakali kompozitler [18]

Lifli ve tabakali kompozitlerin sagladigi 6zelliklerdeki artis, taneli kompozitlere gore
daha yiiksektir. Taneli kompozitler i¢in en énemli 6rnek betondur. Sert tanelilerin
siinek bir malzemeyle birlestirilip aglomera haline getirilen kompozitlere diger bir

ornek de asfalt betonudur [18].

Asfalt viskoz ve diisiik mukavemetlidir. Tas ise sert ve gevrektir, kiitle halinde fazla
sekil degistirmeden catlayarak kolayca kirilabilirler. Farkli boyutlardaki kirma tas ile
asfaltin birleserek hem siinek hem de yeter mukavemetli olan yol kaplamasi

malzemesini olustururlar [18].

Tungsten karbiir (WC) taneciklerinin CO metali ile yliksek sicaklikta basing altinda
sinterlenmesi sonucu elde edilen kompozit ¢ok sert olup yiiksek hizli kesme takimi
iretimine elverisglidir. Uygulamada bunlara SERMET denir. Uygulamada en 6nemli
kompozitler lifli olanlardir. Liflerin ¢aplar1 yaklasik 0,1mm civarinda olup tek basina

kullanilmazlar. Kalinliklar1  arttiginda  kusur olusma olasiligi  nedeniyle
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mukavemetleri ¢ok azalir. Bu lifler uygun bir malzemeyle istenen boyutta tagiyici
kiitlelere dontistiiriirler. Bu baglayict malzeme polyester ve epoksidir. Uygulamada
donati malzemesi olarak kullanilan liflerin ¢ogu kuvvetli kovalent baga sahiptir.
Ayni amagla kullanilan metal liflerin mukavemeti de soguk ¢ekme ile artirilmaktadir.
Lifler yonlenmis veya rasgele dagilmis olabilir. Yonlenmis lifler dogrultusunda
mukavemet dogal olarak yanal dogrultudan ¢ok daha biiyiik olur. Pekistirici liflerin
miktar1 artikga kompozitin mukavemeti de yiikselir.Yonlenmis liflerde bu oran

hacmen %80, rasgele yonlenmislerde ise %40-50 arasinda kalir [18].

Cam lifli polyesterlerin mukavemeti ve elastisite modiilii diigiiktiir. Ancak digerlerine
gore daha ucuz ve kolay uygulandigindan deniz tekneleri, oto, spor malzemeleri ve

yap1 elemanlar1 iiretiminde ¢ok yaygin olarak kullanilir [18].

Kompozit malzemelerin ii¢ ana eleman1 bulunmaktadir. Bunlar:

1. Matris Malzemeleri: Kompozit yapilarda matrisin li¢ temel fonksiyonu vardir.
Bunlar, elyaflar1 bir arada tutmak, yiikii elyaflara dagitmak ve elyaflar1 c¢evresel
etkilerden korumaktir. Ideal bir matris malzemesi baslangicta diisiik viskoziteli bir
yapida iken daha sonra elyaflar1 saglam ve uygun bir sekilde ¢evreleyebilecek kati

forma kolaylikla gecebilmelidir [17,18].

Kompozit yapilarda yiikii tasiyan elyaflarin fonksiyonlarimi yerine getirmeleri
acisindan matrisin mekanik &zelliklerinin rolii ¢ok biiyiiktiir. Ornegin matris
malzemesi olmaksizin bir elyaf demeti diisiintildiigiinde yiik bir yada birka¢ elyaf
tarafindan taginacaktir. Matrisin varligi ise yiikiin tiim elyaflara esit olarak dagiliminm
saglayacaktir. Kesme yiikii altindaki bir gerilmeye dayanim, elyaflarla matris
arasinda iyi bir yapisma ve matrisin yiiksek kesme mukavemeti ozelliklerini
gerektirir. Elyaf yonlenmelerine dik dogrultuda, matrisin mekanik 6zellikleri ve elyaf
ile matris arasindaki bag kuvvetleri, kompozit yapinin mukavemetini belirleyici
onemli hususlardir. Matris elyafa gore daha zayif ve daha esnektir. Bu ozellik

kompozit yapilarin tasariminda dikkat edilmesi gereken bir husustur [18].
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Matris malzemesi, termoset veya termoplastik polimer malzeme olarak siirekli fazi
olusturur. Termosetler grubunda agirlikli olarak polyesterler kullanilir. Bunun yam
sira vinil ester/bisfenol, epoksi recine ve fenolik recinelerin kullanimi1 da giderek
yayginlagsmaktadir. Termoplastik grubunda yaygin olarak poliamid ve polipropilen
kullanimin1 gérmekteyiz (bu oran yaklasik % 68.3), bunlarin yani sira hibrid formda
polietilen ve polibutilen tereftalat, polietereterketon ve polietersulfon kullanimi da

dikkat ¢gekmektedir [17].

Matrisin kesme mukavemeti ve matris ile elyaf aras1 bag kuvvetleri ¢ok yiiksek ise
elyaf yada matriste olugsacak bir catlagin yon degistirmeksizin ilerlemesi
miimkiindiir. Bu durumda kompozit gevrek bir malzeme gibi davrandigindan kopma
ylizeyi temiz ve parlak bir yap1 gosterir. Eger bag mukavemeti ¢ok diisiikse elyaflar
bosluktaki bir elyaf demeti gibi davranir ve kompozit zayiflar. Orta seviyede bir bag
mukavemetinde ise elyaf veya matristen baslayan enlemesine dogrultuda bir ¢atlak
elyaf/matris ara yiizeyine doniip elyaf dogrultusunda ilerleyebilir. Bu durumda

kompozit siinek malzemelerin kopmasi gibi lifli bir yiizey sergiler [18].

2. Takviye Elemani: Matris malzeme i¢inde yer alan takviye elemani kompozit
yapmin temel mukavemet elemanlaridir. Diisiik yogunluklarinin yani sira yiiksek
elastite modiiliine ve sertlige sahip olan elyaflar kimyasal korozyona da direnclidir.
Gilintimiizde kompozit yapilarda kullanilan en 6nemli takviye malzemeleri siirekli
elyaflardir. Bu elyaflar 6zellikle modern kompozitlerin olusturulmasinda dnemli bir
yer tutarlar. Aramid, karbon, grafit, boron, silisyum karbiir (SiC), aliimina, cam ve
polietilen malzemelerin kisa veya uzun siirekli elyaf formunda kullanildig1 ve matrisi

yaklasik % 60 hacim oraninda pekistirici islevi olan malzemelerdir [17,19].

3. Katkilar Maddeleri: Dolgular, kimyasallar ve diger katkilar matrise niteliklerine

gore Ozelliklerin gelistirilmesi amaciyla ilave edilirler [17,19].

2.2.1. Kompozit malzemelerin siniflandirilmasi

Yapilarinda ¢ok sayida farkli  malzeme  kullanilabilen  kompozitlerin

gruplandirilmasinda kesin smirlar ¢izmek miimkiin olmamakla birlikte, yapidaki
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malzemelerin formuna gore bir siniflama yapmak miimkiindiir. Bu siniflama sekli
asagida verilmektedir [17]. Kompozit malzemelrin siniflandirilmast asagida

siralandig1 gibi dort gesittir [17,18,23].

a. Elyafli kompozitler
b. Parcacikli kompozitler
c. Tabakali kompozitler

d. Karma kompozitler

Sekil 2.6’da kompozit malzeme ¢esitleri goriilmektedir.

<

(a) (b) (c) (d)

Sekil 2.6. Kompozit Malzeme Cesitleri (a) elyafli kompozitler, (b) Parcacikli kompozitler, (c)
Tabakali kompozitler, (d) Karma kompozitler [18]

a.Elyafli kompozitler: Bu kompozit tipi ince elyaflarin matris yapida yer almasiyla
meydana gelmistir. Elyaflarin  matris icindeki yerlesimi kompozit yapinin
mukavemetini etkileyen Onemli bir unsurdur. Uzun elyaflarin matris iginde
birbirlerine paralel sekilde yerlestirilmeleri ile elyaflar dogrultusunda yiiksek
mukavemet saglanirken, elyaflara dik dogrultuda oldukga diisiik mukavemet elde
edilir, iki boyutlu yerlestirilmis elyaf takviyelerle her iki yonde de esit mukavemet
saglanirken, matris yapisinda homojen dagilmis kisa elyaflarla ise izotrop bir yapi
olusturmak miimkiindiir. Elyaflarin mukavemeti kompozit yapmin mukavemeti
acisindan c¢ok oOnemlidir. Ayrica, elyaflarin uzunluk/cap orani arttikga matris
tarafindan elyaflara iletilen ylik miktar1 artmaktadir. Elyaf yapinin hatasiz olmas1 da

mukavemet acisindan ¢ok onemlidir [18,24].
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Elyaflarin mukavemeti kompozit yapinin mukavemeti agisindan ¢ok Onemlidir.
Ayrica, elyaflarin uzunluk/cap oranlar arttik¢a matris tarafindan elyaflara iletilen
ylk miktar1 artmaktadir. Elyaf yapinin hatasiz olmasi da mukavemet agisindan ¢ok
onemlidir [24]. Kompozit yapinin mukavemetinde 6nemli olan diger bir unsur ise
elyaf matris arasindaki bagin yapisidir. Matris yapida bosluklar s6z konusu ise
elyaflarla temas azalacaktir. Nem absorbsiyonu da elyaf ile matris arasindaki bagi

bozan olumsuz bir 6zelliktir [18].

b.Parcaciklt kompozitler: Bir matris malzeme icinde baska bir malzemenin
pargaciklar halinde bulunmasi ile elde edilirler. Izotrop yapilardir. Yapinn
mukavemeti pargaciklarin sertligine baghdir. En yaygin tip plastik matris i¢inde yer
alan metal parcaciklardir. Metal parcaciklar 1s1l ve elektriksel iletkenlik saglar. Metal
matris i¢inde seramik parcaciklar iceren yapilarin, sertlikleri ve yiiksek sicaklik
dayanimlan yiiksektir. Ugak motor pargalarinin iiretiminde tercih edilmektedirler

[18].

c.Tabakal1 kompozitler: Tabakali kompozit yapi, en eski ve en yaygin kullanim
alanina sahip olan tiptir. Farkli elyaf yonlenmelerine sahip tabakalarin bilesimi ile
cok yiiksek mukaveket degerleri elde edilir. Isiya ve neme dayanikli yapilardir.
Metallere gore hafif ve aym1 zamanda mukavemetli olmalar1 nedeniyle tercih edilen
malzemelerdir. Stirekli elyaf taviyeli tabakali kompozitler u¢ak yapilarinda, kanat ve
kuyruk grubunda yiizey kaplama malzemesi olarak ¢ok yaygin bir kullanima

sahiptirler [18].

Ayrica, ucak yapilarinda yaygin bir kullanim alani olan sandvig¢ yapilar da tabakali
kompozit malzeme 6rnegidirler. Sandvi¢ yapilar, ylik tasimayarak sadece izolasyon
ozelligine sahip olan diisik yogunluklu bir ¢ekirdek malzemenin alt ve {ist

ylizeylerine mukavemetli levhalarin yapistirilmasi ile elde edilirler [18].

a.Karma (Hibrid) kompozitler: Aym1 kompozit yapida iki yada daha fazla elyaf
cesidinin bulunmasi olasidir. Bu tip kompozitlere hibrid kompozitler denir. Bu alan
yeni tip kompozitlerin gelistirilmesine uygun bir alandir [18]. Ornegin, kevlar ucuz

ve tok bir elyafdir ancak basma mukavemeti diisiiktiir. Grafit ise diisiik tokluga
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sahip, pahali ancak iyi basma mukavemeti olan bir elyafdir. Bu iki elyafin kompozit
yapisinda hibrid kompozitin toklugu grafit kompozitden iyi,maliyeti diigiikk ve basma

mukavemetide kevlar elyafli kompozitden daha yiiksek olmaktadir [18].

2.2.2. Kompozit malzeme tiirleri

Kompoizt malzeme tiirleri sunlardir;
1. Polimer Kompozitler
2. Metal Kompozitler

3. Seramik Kompozitler

2.2.2.1. Polimer kompozitler

Liflerle pekistirilmis polimer kompozitler endiistride ¢ok genis kullanma alanina
sahiptir. Pekistirici olarak cam, karbon kevlar ve boron lifleri kullanilir. Tablo 1.3’de

pekistirici liflerin 6zellikleri verilmistir [18].

Tablo 2.3. Pekistirici liflerin 6zellikleri [18]

Ozgiil agirhk Cekme mukavemeti Elastisite modiilii
Malzeme (gr/ cm’) N/ mmz) N/ mmz)
Cam lifi 2,54 2410 70000
Karbon lifi 1,75 3100 220000
Kevlar lifi 1,46 3600 124000

Polimer kompozitlerde kullanilan en Onemli baglayici malzeme polyester ve
epoksidir. Pekistirici liflerin miktar1 arttikga kompozitin mukavemeti yiikselir.
Polimer kompozitlerin en 6nemli 6zellikleri yiiksek 6zgiil mukavemet (mukavemet/
ozgiil agirlik) ve ozgiil elastisite modiiliidiir. Dolayisiyla bu 6zelliklerden dolay:
diger malzemelere iistiin durumundadirlar. Ornegin yiiksek mukavemetli ¢eliklerde
0zgiil mukavemetin 110 Nm / gr olmasina karsin cam lifi — polyesterlerde 620 Nm/gr
dir. Diger taraftan karbon lifi epokside 700 Nm/gr ve kevlar epokside 886 Nm/gr dir.

Diger taraftan karbon liflerinin 6zgiil elastisite modiilii aliminyumunkinin 5 kati
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kadardir. Bu ustiinliiklerinden dolay1 polimer kompozitler ugak ve uzay endiistrisinde

aliminyum alasimlarina tercih edilir [18]. Tablo 1.4’de lifli kompozitlerin 6zellikleri

verilmigtir [18].

Tablo 2.4. Lifli Kompozitlerin Ozellikleri [18]

Ozgiil agirhik | Cekme mukavemet | Elastik mukavemet
Malzeme (gr/cm3) (N/mmz) (N/mmz)
Cam lifi — polyester 1,5-2,1 200 - 340 55000 — 130000
Karbon lifi — epoksi 1,5-1,8 1860 145000
Kevlar — epoksi 2,36 2240 76000
Boron lifi - epoksi 1,4 1240 176000

Karbon fiber PMK malzemelerin 6nemli 6zellikleri asagida siralanmigtir [21].

- Diisiik yogunluk (Aliiminyumdan % 40 diisiik)

- Yiiksek mukavemet (Yiiksek mukavemetli ¢elik kadar mukavemetli)

- Yiiksek elastik modiil (Ti dan daha yiiksek modiil ve daha diisiik yogunluk)

- Iyi yorulma direnci (Neredeyse limitsiz yorulma dmrii)

- lyi silirtinme direnci

- Diisiik siirtiinme, iyi asinma direnci (yaglama altinda ¢alisan gelige esit siirtlinme

katsay1st)

- Diisiik elektriksel direng

- Yiiksek elektro magnetiketkilesim

- Yiiksek termal iletkenlik

2.2.2.2. Metal kompozitler (Metal matrisli birlesik malzemeler MMC)

Metal matrisli kompozitler 1970°1i yillardan sonra yayginlasmistir [21]. Kompiziti

siirekli bir arada tutan ve bu biitiinliik i¢inde lifle birlikte malzemenin 6zelliklerini

belirleyen matris malzemesi olarak metaller, tasiyicilik agisindan, 6zellikle polimer

matris malzemesine kiyasla yiiksek dayamima sahiptirler. Uretimleri zor olup

maliyeti yiiksek olmasina karsin, metal matris malzemesi kompizitin toklugunu
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onemli Ol¢iide arttirmakta ve yiiksek sicaklik etkisindeki uygulamalara olanak
vermektedir. Metallerin matris malzemesi olarak kullanilmasi, yine metal olan bir¢ok

ince liflerin tiretimiyle baglamistir [24].

Kompizit iiretiminde metal matris malzemesi olarak, bakir aliminyum, titan, nikel,
giimiis gibi metaller basta gelmektedir. Matris malzemesi erimis halde, molekiiler
yapida, levha veya ince tabaka seklinde olabilmekte ve kullanilan {iretim
teknolojisine bagh olarak dokme, karistirma, presleme, elektroliz yoluyla kaplama,
haddeleme yontemleriyle liflerle birlestirilmektedir. Bu birlesmede kullanilacak
yiiksek dayanimli lif tel ve killarin zedelenmemesi, tahrip olmamasi saglanmalidir.
Metal matris i¢inde en kolay kullanilabilen elyaf bor ve borsic elyaftir. Bu kompozit
malzeme 300 °C sicakliga kadar oda sicakliginda 6zelligini korumaktadir. Burada

kompizitin tiretimi 450-500 °C sicaklikta, sicak presleme yontemiyle yapilir [24].

Bir metalik fazin bazi1 takviye malzemeleri ile eritme vakum emdirme, sicak
presleme ve diflizyon kaynagi gibi ileri teknikler uygulanarak MMC’ler elde
edilirler. MMC ler daha ¢ok uzay ve havacilik alanlarinda, mesela uzay teleskopu,
platform tasiyici pargalar, uzay haberlesme cihazlarinin reflektor ve destek parcalar

vs. yerlerde kullanilir [18].
2.2.2.3. Seramik kompozitler

Seramik malzemeler, yiiksek sicakliga ve zor cevre kosullarma karsi dayanikli
olduklarindan bir¢cok alanda tercih edilirler. Fakat bu malzemelerin yiik tasima
kapasitesi, liretim sirasinda olusan catlak tiiriinde kusurlarla veya kullanimi geregi
icerdigi slireksizliklerle onemli 6l¢iide azalir. Normal c¢alisma kosullar1 altinda bu
catlaklar biiyiiyerek Onemli hasarlara yol acarlar. Ornegin Aliimina seramik
malzemesi 1550 °C’ye kadar servis verebildigi halde, biinyesinde bulunan bir
catlagin ilerlemesi i¢in gerekli en biiyiik gerilme siddeti carpani degeri K,.=1-3
MPavVm’dir (Chawla, 1993). Metallere gore kusurlara ¢ok hassas olan seramiklerin
kirilma toklugunu iyilestirmek tizere ¢ok sayida caligmalar yapilmistir. Bunun igin
seramik matris, tek dogrultulu siirekli lifler, kisa lifler veya pargaciklar ile

kuvvetlendirilerek tokluk davranisi incelenmistir [25].
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Bu amagla yapisal ve fonksiyonel nitelikli yiiksek teknoloji seramikleri
kullanilmaktadir. Baslicalar1 Al,Os, SIC, Si3Ny4, B4C, CbN, TiC, TiB, TIN, AIN’dir
[12]. Bor karbiir, silikon karbiir, aliiminyum nitrat ve aliimina en yaygin kullanilan
seramik zirh malzemeleridir [26]. Bu bilesikler degisik yapilarda olup amaca gore
bir ya da bir ka¢1 beraber kullanilarak CMC’ler elde edilir. Sandvi¢ zirhlar, ¢esitli
askeri amagli parcalar imali ile uzay araglar1 bu {iriinlerin baslica kullanim yerleridir
[18]. Seramik kompozitlerdeki liflerin varlig1 ¢atlak acilmasi, lif-matris arayiizeyinin
kaymasi, styrilma gibi enerji sarfedilmesini saglayan olaylar1 da birlikte getirmekte

ve bilesenlerine gére kompozitin toklugunu artirmaktadir [25].

Genelde islenme, kesme ve diizeltmeleri hayli zor olduklar i¢in yiiksek teknolojik
seramiklerinin iiretimleri seramik tozlarin 6n sekillendirilmesinden baslayarak son
sekilli {liriiniin olusturulmasina kadar bir dizi siire¢le yapilabilmektedir. Seramik
malzemelerin igyapilart incelendiginde, atomlari birbirine tutan baglar1 dogalar
geregi bir hayli giliclii olmasina karsin, uygulanan bir gerilim altinda plastik
bozunumdan ziyade bosluk ve hatalarin olduklar1 yerde kolayca kirildiklar
bilinmektedir. Bu “kirilganlik” 6zelliklerinin iyilestirilmesi i¢in yogun bilimsel
aragtirmalar yapilmaktadir. Seramik bilim ve miihendisligi, hatasiz ve bosluksuz
yapilar ortaya ¢ikarabilecek liretim tekniklerinin gelistirilmesi tizerinde ¢calismaktadir

[15].

Seramik kompozitleri iki grupta diisiiniilebilir;

1.ikinci faz takviyeli seramik matriks; Bilhassa sitabilize zirkonyanin ilavesi

mekanik 0zelliklere artirmaktadir.

2.Fiber yada whiskers takviyeli seramik matriks [14].

Cagdas teknolojinin eristigi bu asamada, malzemede katman katman, bolge bolge

tasarlanarak kullanimda istenen 6zelliklere uygun malzemeler gelistirilmektedir [15].
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Yapisal uygulamalarda seramik malzemelerin monolotik ve kompozit formlari
kullanilmaktadir. Bu malzemeler kimyasal etkilere ve asimnmaya karsi yiliksek
dayanim gosterirler. Seramik proseslerde baslica amag yiiksek kirilma toklugu elde
etmek, mikro c¢atlaklar1 azaltmak, mekanik 06zellik degerlerinin dagilimim
azaltmaktir. Bircok oOzellik yiiksek mekanik o6zellik yiliksek mekanik ozelliklerin
gerektigi uygulamalarda malzemelerin giivenilirliliklerini direkt etkilemektedir.
Seramikler plastik deformasyon esnasinda diisiik kirilma tokluklarindan dolay1 ¢abuk
kirtlirlar. Ozellikle SiC matriksli kompozitlerden daha yiiksek termal genlesme
katsayisina sahip olmasi dikkat ¢ekmistir. Diigiik termal genlesme katsayist yorulma
omriinii azaltmaktadir. Ustiin 6zellikleri seramik matriksli kompozitlere pek cok

arastirmaya konu yapmustir [14].

Yiiksek teknolojik seramik ve kompozit malzemelerin iiretim agsamalar1 basit olarak

su sekilde siralanabilir [15].

1. Toz sentez ve hazirlama
2. Yas sekil verme
3. Pigirme (sinterleme)

4. Test, analiz ve kontrol

Ileri teknoloji seramik boyutlar1 son derece ince boyutlu olmak zorundadir. Bu
niteliginden otiirti bu konuda teknolojisiyle liderligi elinde bulunduran Japonlar bu
malzemelere “Ince Seramikler (Fain Seramikkussu)” demektedirler. Bu tozlar ne
kadar ince olursa, malzemenin igerisinde daha az hata olmasina sebep olurlar. Fakat
toz boyutunun ufalmasiyla ortaya c¢ikan teknolojik problemlerinde dikkatli
caligmalarla ¢oziilmesi gerekmektedir. Bunun yani sira tozlarin yiiksek saflikta
olmalar1 zorunludur [15]. Balistik darbeye dayanikli zirhlar konusunda optimum

performans icin en az % 80 saflikta seramik kullanilmas1 gerekmektedir [26].

Yiiksek teknoloji seramigi olacak sekilde hazirlanan tozlar daha sonra yas veya kuru

sekillendirme i¢in ¢esitli yontemlerle sikistirilirlar. Bu Yontemler sunlardir:

a. Soguk presleme
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b. Soguk izostatik presleme
c. Slip dokiim

d. Enjeksiyon kaliplama

e. Ekstriizyon presleme

f. Sol-Jel Teknikleri

Bu yontem ve tekniklerle seramik tozlar en siki bicimde paketlenerek
sekillendirilirler. Teker teker biitiin tozlarin arasinda higbir bosluk kalmayacak
Olciide sikistirilmasi, bu teknolojinin en 6nemli asamalarindandir. Yas sekil verilen
malzemeler daha sonra yiiksek sicakliklarda pisirilerek, sikistirilan  toz
pargaciklarinin birbirlerine “kaynastirilmasi” saglanir. Bu asamaya “sinterleme”
stiraci adi verilir. 1400 °C ve {istiindeki sicakliklarda bir ya da iki saat tutulan
malzemeler, orijinal boyutlarindan ¢ekerek biiziiliir ve yogunlastirilirlar. Bu siireg
icerisinde malzeme igerisinde kalan bosluklar bilinyeden atilarak tamamen teorik
yogunluga yakin son {iriin elde edilmis olur. Baz1 yiiksek teknolojik uygulamalarda
sekil verme ve sinterleme siirecleri “sicak presleme” ve “sicak izostatik presleme”
yontemleri olarak birlestirilerek ¢ok daha yogun malzemelerin {iretilmesi
saglanabilir. Uretilen malzemelerin i¢ yap1 yiizey ve mekanik o6zelliklerinin
muayenesi bir dizi deneyler sonucun da gerceklestirilir. Malzemeler daha sonra
uygulamalarda performans testine tabi tutularak verimlilikleri ve kullanim Omiirleri

tespit edilir [15].

Kompozit sistemlerin uygun maliyette prosesi i¢in regine transfer kaliplama (RTM)
ve vakum destekli recine kaliplama (VARTM) teknikleri, autoclave ve fiber
yerlestirme (automated fiber placement, AFP) gibi tekniklere gore, 6ne ¢ikmaktadir
[20]. Sekil 2.7 Kompozit hafif zirh dizayn1 gosterilmistir.
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Kompozit zirh dizayni

Seramik / Polimer
Araylzeyi

- - - _ArayUzey
Fiber / polimer kompozit -

Seramik Seramik

——Poliméer— )

Fiber / polimer kompozit

Kompozit zirh
Ara-kesiti

Sekil 2.7. Kompozit hafif zirh dizayni [20]

Sekil 2.8 de VARTM ve RTM proses adimlar1 sematik olarak gdsterilmistir. RTM
yontemi, yliksek fiber hacim oranli kompozitlerin kontrol edilebilir mikroyapi
ozellikleri ile daha kisa ¢evrim zamanlar1 ve kompleks sekillerde de iiretilebilmesi
icin avantajlar sunmaktadir. RTM yonteminde ¢ift yiizli bir kalip, VARTM
tekniginde ise tek yiizlii bir kalip ve vakum torbalama sistemi ile {iretim
gergeklestirilebilmektedir. Bu sistemlerde islem adimlarini; kalibin hazirlanmast,
dokuma bicimindeki elyaflar ya da preformun (6n sekilli fiber) kalip bosluguna
yerlestirilmesi, degisik seviyelerde segilebilen basing ya da vakumun yardimi ile
recinenin kalip bosluguna enjeksiyonu, re¢inenin polimerlesmesi ve iiretilen par¢anin
kaliptan ayrilmasi olusturur. Ayrica, dokuma bigiminde elyaflarin ayr1 ayri islenmesi
yerine TUretilecek parganin sekil ve boyutlarina sahip preformun direkt olarak
islemede uygulanmasi kompozitten daha yiiksek elyaf hacim oranlarin elde edilmesi,
prosesin kolaylastirilmasi, zaman ve maliyet gibi avantajlar sunmaktadir. Preform
konsolidasyonunda en son yenilik, termoplastik esasli tozlarin baglayic1 olarak
kullanilmasi, 1s1 ve basing uygulama sonucu preformlarin {iretimidir. Termo-
sekillenebilir 6zellikte elde edilen preformlarda, laminalar aras1 bolgede yer alan
termoplastik baglayici partikiilleri kompozitin mekanik, termal ve balistik dayanim

ozelliklerini optimize etme potansiyeli de gostermektedir [20].
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VARTM RTM

Preform

Kalibin Regine
hazirlanmasi enjeksiyonu

] q
.
Kompozit '

preform  _pe—— “C:I n

RECINE AKISI Parganin Regine
ayrilmasi polimerizasyonu

Regine dagitici tabaka

Vakum Ortisi - ayriy film

Sekil 2.8. VARTM ve RTM proses yontemi sematik gdsterimi [20]

VARTM ve RTM teknigi kullanilarak, tabakasiz ve ¢ok katmanli hibrid kompozit
sistemlerin proses edilebilirligi ¢calisilmistir. Bu kapsamda E-cam/polyester ve Al,O3
veya Al tabaka ilaveli ¢ok katmanli hibrid yapilar islenmistir. RTM ile kompozit

iiretim asamalar1 Sekil 2.9°da gdsterilmistir [20].

Enjeksiyon islemi par¢anin tamamen doldurulmasi ile durdurulmus ve reginenin oda
sicakliginda polimerlesmesi tamamlanmasindan sonra parga kaliptan ayirilmustir.
VARTM tekniginde ise, on sekillendirilmis preform ya da baglayict icermeyen orgii
elyaf katmanlarina vakum torbalama sistemi ile vakum basinci altinda recine
enjeksiyonu gerceklestirilmistir. Oda sicakliginda polimerlesmenin

tamamlanmasindan sonra parga elde edilmistir [20].
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Fabrik hazirlanmasi

Lk

|

Gok katmanh kompozit
{polimer kompozit/seramik)

Sekil 2.9. RTM Y ontemiyle Kompozit Panel Uretim Adimlar1 [20]

Seramik yiiksek saflikta aliimina, destek katmani ise sertlestirilmis zirh celigidir. Iki
tabaka birbirine film halinde yapistirict malzeme ile yapistirilmistir. Gelistirilen zirh

plakasinda kullanilan seramik Sekil 2.10°da goriilmektedir [26].

ALUMINA

Sekil 2.10. Zirh uygulamasinda kullanilan aliimina [26]
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2.2.3. Kompoizt malzemelerin sagladig1 avantajlar

Kompozit malzemelerin 6nem kazanmalar1 bunlarin diger malzemelere gore degisik
ozelliklere sahip olmasindan kaynaklanmaktadir [27]. Kompozit yapili malzemelerin

sagladig1 avantajlar agagida siralandigi gibidir[17,18,23,27].

1.Yiksek mukavemet: Kompozitler yiiksek mukavemet degerleri saglayan

malzemeler arasinda en etkin olanlardan birisidir.

2.Hafiflik: Kompozitler birim alan agirliginda hem takviyesiz plastiklere, hem de

metallere gore daha yliksek mukavemet degerleri sunmaktadir.

3.Tasarim esnekligi: Kompozitler bir tasarimcinin aklina gelebilecek her tiirli
karmasik, basit, genis, kiiclik, yapisal, estetik, dekoratif yada fonksiyonel amaclh

olarak tasarlanabilir.

4.Rijitlik ve boyut kararsizligi: Genlesme katsayilari nispeten diisiik olup sert,
saglam bir yap1 ve biiylik bir boyut kararlilifi gosterir. Cesitli mekanik, cevresel
baskilar altinda termoset kompozit iriinler sekillerini ve islevselliklerini

korumaktadirlar.

5.Yliksek dielektrik direnimi: Kompozitlerin géze ¢arpan elektrik yalitim 6zellikleri,

bir¢ok komponent’in iiretimi konusunda agik bir tercih nedenidir.

6.Korozyon dayanimi: Kompozitlerin antikorrozif 06zelligi, diger {iretim

malzemelerinden ustiin olan niteliklerinden biridir.

7.Kaliplama kolayligi: Kompozit iirlinler, celik tiiriindeki geleneksel malzemelerde
karsilasilan birgok parganin birlestirilmesi ve sonradan monte edilmesi islemini tek

parcada kaliplama olanagi ile ortadan kaldirmaktadir.

8.Ylizey uygulamalari: Kompozit iiriinlerde kullanilan polyester recine, 6zel pigment
katkilar1 ile renklendirilmek suretiyle, amaca uygun kendinden renkli olarakta

uretilebilir.
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9.Seffaflik 6zelligi: Kompozitler, cam kadar 151k gegirgen olabilir. Tam seffaf olmasi
nedeni ile 15181 yaymasi sayesinde, diffiize 15181n 6nem kazandigi seralarda ve gilines

kolektorii yapiminda 6nemli avantaj saglar.

10.Kalic1 renklendirme: Kaliplama esnasinda recineye ilave edilen pigmentler

sayesinde istenen renk verilebilir. Bu islem ek bir masraf ve is¢ilik gerektirmez.

11.Beton yiizeylere uygulama imkani: Beton ylizeylere, kompozitler miikemmel
yapisir. Ozellikle, betonun gdzenekli olmasi nedeniyle, kompoziti olusturan ana
malzemelerden polyester reginenin beton gdzeneklerinden sizmasi ve beton kiitle

icinde sertlesmesinden dolay1r miikemmel bir yapisma saglanir.

12.Ahsap yiizeylere uygulama imkani: Kompozitler ahsap yiizeylere yapisma
ozelligine sahiptir. Ancak ahsabin kuru olmasi ve stiren ihtiva eden polyester recine

ile 1yi bir sekilde emdirilmesi gerekir.

13.Demir yiizeylere uygulama imkani: Demir yiizeydeki pas ve yag kalintilari
temizlendikten sonra kompozitlerle kaplanabilir. Bu sayede demir ve ¢elik ylizeyler,

kompozitlerle kaplanarak korozyon etkilerinden korunmaktadir.

14.Yanmazlik ozelligi: Kompozitlerin alev dayanimi, kullanilan polyesterin
ozelligine baghdir. Alev dayanim o6zelliginin arandigi yerlerde “Alev dayanimli”

polyester kullanilmalidir.

15.Kompozitler sicakliktan etkilenmez: Kompozit {iriinler, termoset plastikler
grubundan polyester regineler ile yapildigi i¢cin yumusamaz ve sekil degistirmez. Is1

dayaniklilig1 kullanilan polyester reginenin cinsine baghdir.

16. Kompozitler igine farkli malzemeler gomiilebilir: Kompozitler i¢ine demir, ahsap,
halat, tel, mukavva, poliliretan sert koplik gibi malzemeler gomiilerek mekanik

ozellikleri farklilastirilabilir.

17.Tamir edilebilirlik 6zelligi: Tamir izlerinin gériinmemesi i¢in, onarim isleminin
bir kalip iizerinde yapilmasi, yada onarimdan sonra zimpara veya boya yapilmasi

gerekir.
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18.Kompozitler kesilip delinebilir: Kompozitler, tahta gibi kolayca kesilir, delinir,
zimparalanir. Bu amagla kullanilan aletlerin sert celik veya elmas uglu olmasi

halinde daha iyi sonu¢ alinmaktadir.

2.2.4. Kompozit malzemelerin dezavantajlari

Olustugu bir malzemenin kotli bir 6zelligi direk olarak kompozit malzemeyi de
olumsuz etkilemektedir.Ornegin matris yiiksek sicakliklarda alisamiyorsa dolayist ile
onun olusturdugu kompozite de bu olumsuzluktan etkilenir ve yiiksek sicakliklarda

calisamaz [27].

Kompozit malzemelerde su tiir dezavantajlar goriilmektedir [27].

1. Kompozit malzemelerdeki hava zerrecikleri, malzemenin yorulma 6zelliklerini

olumsuz yonde etkiler.

2. Kompozit malzemeler degisik dogrultularda degisik 6zellik gosterirler.

3. Ayn1 kompozit malzeme i¢in ¢ekme, basma, kesme tiirii operasyonlari liflerde

acilmaya neden oldugundan, bu tiir malzemelerde hassas imalattan s6z edilemez.

4. 1yi tanimlanmanms parametreler varsa, bundan dolay1 ham malzeme agisindan en

yuksek imalat verimliligine ulasilamaz.

2.2.5. Kompozit malzemelerin kullanimi

-Glinliik ve ticari hayatta kullanim: Bu amagla, yaygin sekilde cam elyafi, cam, kece
ve cam dokuma ile polyester recineden yapilan ¢esitli iiriinler kullanilmaktadir. Cam
elyaf oran1 % 30— 40 arasidir. Cay tepsisi, masa—sandalye, depo, kiivet, tekne, bot ve
otomotiv sanayi bu kompozitlerin uygulama ornekleridir. Ayrica formika, baskili
devre plakasi, elektrik¢i fiberleri, spor malzemeleri ve ara¢ sarji atlama siriklari,
kaynak takimi, tenis raketi, yaris kanolar1 degisik birlesik malzemelerden yapilan

tirtinlerdir [18].
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-T1ip: Suni kemik, biyo-aktif camlar, dolgu malzemesi dis kemik protezleri ve

baglant1 aksamlaridir [15].

-Ev aletleri: Masa, sandalye, televizyon kabinleri, dikis makinesi parcalari, sag
kurutma makinesi gibi ¢ok kullanilan ev aletlerinde kullanilmaktadir. Bu sekilde,
komple ve karmagik parca iiretimi, montaj kolayligi, elektriksel etkilerden korunum

ve hafiflik gibi avantajlar saglamaktadir [27].

-Elektrik ve elektronik sanayi: Kompozitler, elektronik, elektroteknik ve elektrik
sanayinde amaca uygun Ozellikleri ve tasidigi iistiin nitelikler nedeniyle (izolasyon
gibi) her tiirli malzemelerin yapiminda, liretim malzemesi olarak kullanilmaktadir

[27].

Otomotiv sanayi: Otomobilin agirhigim1 azaltmak; yakit tiiketiminde hatir1 sayilir
tasarruflara yol actigindan, otomobil iireticileri agirhigi azaltacak yeni malzeme
arayislarina girmis bulunuyorlar. Buna ilaveten petrol yakitlarina alternatif olarak
gelistirilmeye calisilan elektrikli arabalarin motorlar1 nispeten daha az giic
iirettiginden, arabanin agirhigi fevkalade ehemmiyet kazanir. Kompozit malzemeler,
katiligin 6zgiil agirliga oran1 bakimindan ¢elik ve aliiminyum ile karsilagtirildiginda,
bu deger birka¢ kat daha fazla olabilmektedir. Bu sebeple kompozit malzemeler
agirlik azaltmada en 6nemli adaylardandir [24]. Bu alanda kullanilan baslica iiriinler,
otomobil kaportast parcalari, i¢ donanimi, bazi motor pargalari, tamponlar ve
lastiklerdir [26]. Otomotiv sanayiinde su ana kadar termosetler, termoplastiklere
nazaran daha fazla kullanim alanm1 bulmustur. Otomobil gdvdelerinde termoset

kullanimi1 yaygin olmakla birlikte, termo plastiklere ragbet goriilmeye baslandi [24].

-Is makinalari: Is makinelarinin koruma kapaklar1 ve c¢alisma kabinlerinde
kullanilmaktadir. Bu sekilde iiretimde kullanilan parga sayis1 malzemelerinden de

tasarruf saglanmaktadir [27].

-Ingaat sektorii: Burada da kompozitler 6nemli kullanim alanina sahiptirler. Cephe

korumalari, soguk hava depolari, insaat kaliplari birer kompozit malzeme
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uygulamalaridir. izolasyon problemleri ¢dziilmekte ve bakim giderleri azalmaktadir

[27].

-Uzay ve havacilik sanayisinde: Havacilikta son yillarda yapilan temel bir atilim
metal malzeme yerine kompozit malzeme kullanimi konusudur. Ugak yapilarinda
kullanilan ileri kompozitler, elyaf takviyeli kompozitlerdir [24]. Planor gbvdesi, ugak
modelleri, ugak govde ve i¢ dekorasyonu, helikopter parcalari ve uzay araglarinda
basariyla kullanilmaktadir. Bu kompozit malzemelerde, yiiksek 6zgiil mukavemete
sahip malzeme iiretimi sayesinde olmaktadir. Havacilikta da bdyle malzemelere
biiyiik ihtiya¢ duyulmaktadir. Daha hafif malzemeyle atmosfer sartlarina dayanim ve
yiliksek mukavemet saglanmaktadir [27]. Amag daha az yakit harcamak, daha yiiksek
hiza ulasmak ve verimliligi saglamaktir. Bu kullannmda sadece maddi kazang
diisiiniilmeyip stratejik performanslarda dikkate alinmustir. Ozellikle titresim,
yorulma ve 1s1 dayanimmi gibi nitelikler uzay ve havacilik sanayinde birlesik

malzemelerin 6nde gelen avantajlaridir [18].

Birlesik malzemeler, degerli niteliklerden dolayr uzay ve havacilik araclarinda
gittikce daha fazla kullanilmaktadir. Bugiin bir av bombardiman ugaginda birlesik
malzeme kullanimi toplam ugak agirliginin yarisina ulagmis bulunmaktadir. Bu
sayede bor karbiir, silisyum karbiir, aliimina karbon, cam ve kevlar elyafi degisik

recinelerle degisik birlesik malzemeler yapiminda kullanilmaktadir [18].

-Silah, roket ve diger mithimmat sanayisinde: Birlesik malzemelerin silah iiretimi de
kullanim1 pek yaygin olmamakla beraber 3000 bara kadar dayanabilen 60 ve 81 mm
gibi kiiciik capli havanlar i¢in baz1 c¢alismalar olmustur. Bu silahlar hafifligi

nedeniyle piyadenin savas performansini artirici niteliktedir [18].

Roket iiretiminde birlesik malzemelerin rolii oldukga biiyiiktiir. Ornek olarak M72 de
motor langeri cam elyafi ve epoksiden, Apilasta ve diger tanksavar roketlerde govde
kismen kevlar ve epoksiden , M77 MLRS de liile (nozzle) karbon birlesik

malzemesinden yapilmaktadir [18].
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Miihimmat iiretiminde de birlesik malzemeler kismen kullanilmaktadir. M19 A/T
mayininda gévde ABS recine ve cam elyaf pargaciklarindan, bu mayina ait kiiciik ve
biiylik belleville yaylari cam doku ve fenolik regineden yapilmislardir. 155 mm’lik
ICM miihimmati1 govdelerinde cam elyafi epoksi sargi vardir. Migfer konusunda

kevlar ve degisik re¢ineler kullanilmaktadir [18].

Kursun gecirmez yeleklerde gilinlimiizde bitisli kevlardan, balistik testler i¢in zirh
levhalar1 cam ve fenolik recgineler imal edilmektedir ve tasarim alternatiflerinin

bulunmasiyla git gide artacak ve bir¢ok avantajlariyla insanligin hizmetine verilmis

olacaktir [18].

2.3. Seramik Hammaddelerin Ogiitiilmesi

Kuru ve yas olarak yapilabilen 6giitme, kirma gibi bir ebat kiiciiltme islemidir.
Islemin uygulandig1 parcanin kirmaya kiyasla daha kii¢iik oldugundan kullanilan
araclarin yapilar1 buna bagl olarak kiricilardan degisiktir. Ogiitiicii yiizeylerin
birbirine temasini ancak araya giren parcalar onler. Aksi halde bu yiizeyler temas
halindedir. Kiricilarda ise bu yiizeyler hi¢bir zaman temas etmezler. Yapidaki bu

aracin kirici veya ogiitiicli (degirmen) diye adlandirmasina yeterlidir [31].

Yapi 6zelliklerine bagl olarak dgiitiiciiler 4 ana tip altinda toplanabilir.

1. Aktarilan ortamla ¢alisan degirmenler
2. Sabit bir yoriinge lizerinde yuvarlanan merdaneler.

3. Donen diskler.
4. Sabit bir yiizey lizerine diisen tokmaklar.

Ogiitiicii ortam, bilye, cubuk, ¢akil veya cevherin i¢indeki iri parcalar olabilir. Bunlar
arasinda ortak yon ortami teskil eden parcalarin birbirinden serbest halde
bulunmalaridir. Uygun sekil ve yapida bir gévde icine konulan oOgiitlicii ortam
pargalar, bu govdenin ekseni etrafinda devri ile devamli aktarilmis olur. Ortam
parcalarinin sekillerine bagli olarak aralarinda bosluklar kalir. Bu ara bosluklara

cevher parcgalart girer. Aktarilan ortamla calisan degirmenler sadece aktarilan ortama
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veya bununla birlikte yap1 Ozelliklerinden olan gdvde ve tagma sekillerine gore

adlandirilabilir:

Ortam bilye ise bilyeli degirmen
Ortam cakil ise cakilli degirmen
Ortam gubuk ise cubuklu degirmen

Ortam iri cevher pargast ise otojen degirmen

Govde sekillerine gore:
- Silindir govdeli

- Silindiro-konik govdeli
- Konik govdeli
Taslama sekline gore:

- Diliz tagma

- Izgarali tagma

- Spiralli tagma

gibi adlar kullanilir. En uygun olan {igiinii birden belirtmek olur. Ornegin silindir
govdeli 1zgarali tagmali, bilyeli degirmen gibi. S6z konusu edilen yap1 6zelliklerine
giris, govde boyutlar1 (¢ap, boy) astar sekil ve tertipleri gibi olduk¢a degisken yapi
unsurlar1 katildikca degirmenlerin ¢ok degisik Orneklerinin ortaya c¢ikabilecegi
aciktir. Buradaki agiklamalar1 kolaylastirmak amaciyla esas yap1 unsurlarini belirten
bir 6rnek almak ve verilen 6rnege kiyasla degisiklikleri belirtmek uygun goriilmiistiir

[31].

-Ogiitmenin basarisii bir ¢cok faktor etkiler;

Mal degirmene belli agirlikta yiiklenmeli, su orami ile iyi hesaplanmalidir. Sulu
oglitmede degirmenin i¢inde, i¢ hacminin yaklasik 1/3 “ii kadar bosluk birakilmalidir.
Degirmene yaklagik o6giitillecek kuru madde agirligi kadar bilye koymak gerekir.
Bilya biiytikliigii secimi ¢ok 6nemlidir. Biiyiik-orta- kiiciik boy bilyalar1 yaklagik 1/3
oranlarinda alarak tamamlanmalidir. Degirmelerin biiylkliigline gore bilyelerin

yaklasik 7-5-3 cm olabilir [32].
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Degirmenlerin donme hizlarinin saptanmasi iyi 0giitmenin en Onemli noktasidir.
Eger degirmen yavas donerse, mal ve bilyeler i¢ ¢eper boyunca bir siire yol alirlar.
Ve sonra geri kayarlar. Bu sirada daha ¢ok yuvarlak tanecikler olusur. Bu 6giitmeye
"kaskat etkili 6giitme” denir ve degirmenin devir sayist n = 230/ND ile 260/ \D
arasinda tutulmakla elde edilebilen kaskat etkili 6giitme, en uygun ve ekonomik olan
oglitmedir. Daha hizli bir donmede, bilyeler merkez ka¢ kuvvet nedeniyle ceper
boyunca bir siire yiikselirler. Agirliklart nedeniyle tekrar asagiya diiserek ¢arparlar
bu sirada daha c¢ok koseli tanecikler olusur. Bu 6glitme “katarakt etkili 6gilitme”

olarak adlandirilir ve n = 300/VD oldugu zaman ortaya ¢ikar [32].

Bir ogiitmede sakincali olan yon degirmen ceperinin ve bilyelerinin ¢abuk
asinmasidir. Degirmen “kritik donme sayisi’na ulastigi zaman merkez ka¢ kuvvet
nedeniyle degirmen bilyeleri ve dgiitiilecek maddeler, 6glitme olmaksizin degirmen
geperine yapisirlar ve degirmen ile birlikte donerler. Bu olay da n =423 / VD oldugu
zaman ortaya ¢ikar. (sekil 2.11°de gosterilmistir.) Normal yas 6giitmede n, 250/ND
ile 280/\D degerleri arasinda hesaplanir.

n: degirmenin doniisii (devir/dk)
250: sabit deger
D: degirmen ig ¢ap1 (cm)

Sekil 2.11. (a) kaskat, (b) katarakt etkili 6giitme (c) kritik 6giitme sayis1 [32]
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Yas ogiitmede 50 mikron ve daha kiiciik tanecikli ¢amur elde edilebilir. Kuru
ogitmede elekli degirmenler kullanilir dista ince elek, icte kaba elekten olusan i¢ ice
iki ¢eper vardir. En icte ise ¢elik bilyalar1 6gtlitme bolgesi vardir. Yas degirmenlerin
aksine kontinii (stirekli) olarak calisirlar. Yandan beslenen degirmen dondiikge
ogiitiilen parcalar dgiitme duvarlarmin arasindan eleklere gecerler. Incelenler disari

cikar, kaba pargalar ise tekrar geri donerler [32].

2.4. Seramik Uriinlerin Sekillendirilmesi

Ileri teknoloji seramiklerinin sekillendirilmesinde, metal parcalarda oldugu gibi
degisik yontemlerden yararlanilir. Kullanilacak sekillendirme yonteminin se¢iminde,
iiretilecek parcanin boyutlari, miktar1 ve fiziksel 6zellikleri gz ontline alinir. Diger
taraftan, sekillendirme prosesine bagli olarak seramik tozlari, c¢esitli katki

maddelerinin hazirlanmasi ile hazirlanir.

Seramik parcalar cesitli sekilde big¢imlendirilebilmektedir. Bunlar; slip ve serit
dokiim, kuru ve sicak presleme, soguk ve sicak izostatik presleme, ekstriizyon ve

enjeksiyonla kaliplamadir [11].

Kusursuz bir iiriin i¢in tiniform olarak tozlarin hazirlanmasi gereklidir. Sekillendirme

prosesine bagli olarak tozlara bir takim katki maddeleri ilave edilir. Bunlar;

1.Baglayicilar, pismemis, yas haldeki iirline mukavemet kazandirmak amaci ile ilave
edilir.

2.Liibrikant (yaglayici) ilavesi. Presleme esnasinda tozlar arasindaki siirtiinmeyi
azaltir.

3.Sinterleme amaci ile ilave edilen katki maddeleri densifikasyonu arttirir.

4.Tozlara deflokulantlar plastisiteyi ve 1slatma &zelliklerin kontrol eden
malzemelerle termoplastiklerin ilavesi belirli sekillendirme yontemleri i¢in gerekli

kolaylig1 saglar [11].

Tablo 2.5’de cesitli sekillendirme islemleri i¢in gerekli hazirliklar1 gdstermektedir.

Baglayicilar, organik ve inorganik esasli olarak iki grupta toplanir. Organik
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baglayicilara 6rnek olarak bal mumu ve regineyi gosterebiliriz. Bu maddeler suda
coziinmedikleri icin 1slak proseslere uygun degildir. Erime veya enjeksiyonla
sekillendirmede kullanilir. islem sonunda organik baglayici yanar. Inorganik
baglayicilar ise nihayi islem sonunda yapida kalir ve seramigin bir bileseni haline

gelir [11].

Tablo 2.5. Cesitli sekillendirme iglemleri i¢in gerekli hazirliklar1 gostermektedir [11]

Presleme Slip dokiim Enjeksiyonla kaliplama
Baslayici ilavesi Camur hazirlama Termoplastik ilavesi
Yaglayici ilavesi Baglayici ilavesi Plastisite artirci ilaveler
Sinterlemeyi kolaylastiric1 | Deflokulan ilavesi Islatict ilavesi

ilaveler pH kontroli Yaglayici ilavesi
Yaglayici ilavesi Viskozite kontrolii Sinterlemeyi kolaylastirici

Kat1 mikatrinin kontrolii ilaveler
Havay1 emme Havay1 emme
Graniiller veya  paket

haline getirme

2.4.1. Sekillendirme yontemleri

Ileri teknoloji seramiklerinden, elektronik seramikler ile striiktiirel amach kullamilan
seramikleri geleneksel yontemler ile sekillendirilmesi miimkiin degildir. Bu
iirlinlerin sekillendirilmesinde serit dokiim, sicak izostatik presleme gibi modern

teknolojilerden yararlanilmaktadir [11].
2.4.1.1. Enjeksiyon kalipta sekillendirme
Bu yontem siirekli {iretim halinde kullanilir. Uretimin hizi yiiksek olup maliyeti

diisiiktiir. Bu prosesde toz boyutu mikronun altindadir ve ¢esitli termoplastik regine

plastisiteyi artirici katki maddeleri ilave edilir. Tablo 2.6’da ve sekil 2.12°de




enjeksiyon  sekillendirme

sistemi  sematik olarak  gdsterilmistir.

sekillendirmeye etki eden faktorlerde belirtilmistir [11].

Tablo 2.6. Enjeksiyon kalip da sekillendirmede isleme etki eden faktorler [11]
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Ayrica

Esas Degiskenler

Makineye Ait Degiskenler

Malzemenin sicakligi

Ergimis malzemenin sicaklig1
Enjeksiyon basici

Kalip sicakligi

Kalip geometrisi

Piston hizi

Akis hizi Piston hizi
Enjeksiyon basinci
Kalip geometrisi

Bosluk basinci Enjeksiyon basinci

Kalip geometrisi
Piston hiz1

Ergimis malzemenin sicaklig1

Sogutma hiz1

Ergimis malzemenin sicakligi

Kalip sicakligi

8

eraumlk Eaisum Besleme

Fmjeksrron Siliniirs

Lspher

Sekil 2.12. Enjeksiyon kalipta sekillendirme [34]



39

2.4.1.2. Ekstriizyon

Seramik tozlar1 yeterli plastisiteyi saglamak amaciyla % 25-30 mertebesinde organik
baglayici ile karigtirilir ve rutubet kontrol edilerek arzu edilen boyutlarda metallerde
oldugu gibi ekstriizyona tabi tutulur. Tiip, ¢ubuk, tugla, fayans gibi sabit kesite sahip

tiriinlerin imali i¢in uygundur [11].

Malzerme
Qrigi
Sikigtirma i'{.f.a‘k-l_l_m_h\" D D N ]‘,.:._"'r Motar ve
Odasl i_Odam SR R il _Jw"” Sanzumana
. : Giden Jaft

P, §———f o ———

el . 1

FTT B
kalp —~C |7 ] |“ — \\\{1
|":_| b ]
/ i ~ Motar |

o = .
' Satt — e
\ > },ﬁ@ﬁﬂ

[ ol ! l by i Ly
: ~ | AT
A J_J{:v-\ ] Lt
E.—.—-;Lj’ B ] Béilgenin Kesiti
N A0 WA
R L= ]
Bilgenin Kesiti Bilgenin Kesiti

Sekil 2.13. Ekstiirizyon sisteminin sematik olarak gosterilmesi [11]

2.4.1.3. Serit dokiim

Bugiinkii modern teknoloji, ince serit veya plaka halinde seramiklere gereksinim
duymaktadir. Bu {riinler icin genellikle serit dokiim (tape-casting) yontemi
uygulanmaktadir. Serit dokiim elektronik seramik endiistrisinin en Onemli

proseslerinden birisidir. Bu prosesle ilgili gelismeler 1970°den beri siirmektedir [11].

Serit dokiim yontemi, inorganik seramik malzemenin sivi igerisinde dagildig:
seramik ¢amurunun hazirlanmasiyla baslar. Burada sivi faz solvent igerisinde
seyretilmis halde organik baglayicilar ile plastisiteyi modifiye eden katki maddeleri
icermektedir. Hazirlanan camur, diiz bir ylizeye yayilir ve solventin biinyeden

ucurularak uzaklagmasi saglanir. Boylece, kurutulan malzeme inorganik seramigin



40

ve gegici plastik baglayici igerir. Kurutulan serit, ylizeyden siyrilabilir ve kagit veya

deri gibi ele alinabilir [11].

Doktor bicagi (doktor blade) ile iiretilen seritler cok katmali ¢ip kapasitorlerde ve
termistor, ferrit, piezoelektrikler gibi pasif elektronik komponentlerde genis 6lciide
kullanilmaktadir.  Kapasitorlerde seramik seritler 0,025 mm kalinliginda
olabilmektedir. Aliminyum oksit, berilyum oksit ve diger dielektrik malzemelerden
iiretilen 0,25-1,00 mm kalinligindaki seramik seritler, mikro elektronik devrelerde
taban olarak kullanilmaktadir bu seramik tabanlar 150x150 mm boyutlarinda

olabilmektedir [11].

{a} Doktor-Bigad Prosesi

Camur Diaktar - Ik hava
A% kaynadl

deposu .. .- higad

—i 3
Ay

{;i‘. - . ‘”'“"T@ ) e Makara
= b, L]
Lz Tagyicl Film destek

tmakaras kanstriksivan

(b} Kagt-Dikiim Prosesi

=

Duglkkilll o =5 o 4
kafit e YT Kurutucu
Carur

(¢} Haddeleme Prosesi

Soduk hava
Seramik tozu kaynad
Organik tagmic /
]
|y =i — .
J o e Pegdh
= Makara ™ =
Isitilmig Merdaneler
kargim

Sekil 2.14. Serit dokiimle sekillendirme islemi. (a), (b), (c) farkli boyutlara tekabul etmektedir [11]
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2.4.1.4. Kuru presleme

Bu yontemler seramik tozlari, uygun bir, baglayict ve yaglayici ile karigtirilarak,
metal bir kalip icerisinde tek eksenli yiik altinda kuru olarak sikistirilir. Bu yontemde
toz  boyutunun dagilimi Onem tasir. Yontem plaka gibi parcalar lretiminde,
uygundur. Geleneksel seramiklerden yer ve duvar kaplamalan ile refrakterlerin
biliyiik bir ¢ogunlugu, ileri teknoloji seramiklerinden elektronik seramikleri bu
yontemle Tretilir [11]. Kuru preslemede, presleme Oncesi tozlar %1-8 arasinda
sutbaglayici karisimi ile rutubetlendirerek preslenir. Basit ve kolayca uygulanabilir

bir yontemdir [34]. Sekil 2.15’de kuru presleme yontemi gosterilmistir [34].

r Ust piston
Kalip Gévdesi

|

Seramuk toz

I Alt p1ston

Sekil 2.15. Kuru preslemenin sematik gésterimi [34]
2.4.1.5. izostatik presleme

Izostatik presleme, bir toz kiitlesine veya 6n sekil verilmis bir pargaya biitiin
yonlerden esit sekilde basing uygulamasiyla gergeklestirilen bir sekil verme
yontemidir. Bu durum sekil 2.16’da makro ve mikro acidan gérmek miimkiindiir

[35].
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Sekil 2.16. (a) Makro ve (b) Mikro agidan izostatik presleme [35]

Bu yontemde tozlar, kuru preslemede oldugu gibi hazirlanir ve sivi gegirmeyen lastik
kaliba konur. Sistemin havasi bosaltilir. Kalib1 c¢evreleyen 400 MN m? kadar
sikistirilir. Bu sekilde yas (pismemis) yogunluk %50 mertebesine ulasir ve pisme ile

de bu deger teorik yogunluga ulasabilir. Basit geometrideki parcalar bilahare

atolyede nihai sekillendirmeye tabi tutulur [11].
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Sekil 2.17. Izostatik presin semasi [11]
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Izostatik presleme ile elde edilen malzemelerin 6zellikleri:
1. Presleme zamant

2. Uygulanan basing

3. Islem sicaklig

4. Kullanilan tozun boyutu ve boyut dagilimu ile

5. 1lk paketleme yogunlugu tarafindan kontrol edilir [35].

2.4.1.6. Sicakta presleme

Sicak izostatik presleme (HIP), yiiksek sicakliklarda bir toz kiitleye veya on sekil
verilmig bir pargaya yiliksek izostatik basinglar uygulamak suretiyle gerceklestirilen
bir malzeme hazirlama (sekil verme) yontemidir. Bu islem sonucunda genellikle tam

yogunluga ulagmis iirlinler elde edilebilir [35].

HIP isleminin ilk uygulamasi 1956 yilinda Batelle’s Columbus laboratuarlarinda
(ABD) gergeklestirildi. Bu uygulama niikleer yakit elementlerinin kaplanmasi ile
ilgiliydi. HIP ile tozlarin sikistirilmasi, niikleer malzemelerin iiretiminin bir
sonucuydu. Ayrica ilk zamanlarda yapilan g¢aligmalarin sonucu metalik matris
dispersiyon yakitlar1 sermetler ve seramik malzemelerle yapilmis ve bu malzemelerin
sinterlenmeleri i¢in gerekli sicakliklardan daha diisiik sicakliklarda tam

densifikasyonun meydana geldigi bulunmustur [35].

Seramik Tiriinlerindeki densifikasyonu artirmak i¢in genellikle sicak preslemeye
basvurulur. Sinterleme, yiiksek sicaklik ve uzun bir siirede yapilsa bile nihai
malzemede, densifikasyon ancak % 80-90 mertebesinde gerceklesmektedir.
Sinterlemede densifikasyon difiizyon prosesine dayandigindan tam bir densifikasyon
ancak difiizyonun hizli oldugu erime noktasina yakin yiiksek sicakliklarda
gerceklesebilir. Ancak, bu uygulamada bir takim gii¢liikler vardir 6rnegin, refrakter
ve seramik malzemelerin ergime noktalar1 ¢ok yiiksek oldugundan, ¢ok yiiksek
sicakliklarda sinterleme hem teknik agidan hem de ekonomik agidan miimkiin
degildir. Diger taraftan, siiper alagimlar i¢inde yiiksek sicakliklarda sinterleme, tane
biliyiimesi ve mevcut fazlarin kararliligi agisindan pratik olarak miimkiin degildir.

Benzer sekilde, siiper iletken seramiklerin iiretiminde de faz doniistimii nedeniyle
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yiiksek sicakliklarda sinterleme yapmak miimkiin degildir. Biitiin bu giicliikler,

sinterlemenin tam bir densifikasyon i¢in yeterli olmadigini géstermektedir [11].

Sicakta presleme iki sekilde uygulanabilir. Bunlardan birincisi kuru preslemeye
benzerdir. Ancak, presleme firin icerisinde yapilir bu yontemde tozlar tek yonde
sikistirilir. Diger yontem isi sicak izostatik presleme (HIP) olup 6nemi giin gectikce
artmaktadir. Klasik yontemlerle poroziteyi ortadan kaldirabilmek igin gereginden
yuksek sicaklik ve basing altinda uzun siire malzemeyi tutmak gerekmektedir. Oysa
islemin daha diislik sicakliklarda ve kisa siirede tamamlanmasi, hem mikro yapinin

ince kalmasi agisindan hem de enerji tasarrufu agisindan 6nem tasimaktadir [11].

HIP prosesi, jeolojide yiiksek basing ve sicaklik altinda kaya ve elmasin olusumuna
benzer bir bicimde tozlarin sikistirilarak yogun bir malzeme olmasini saglar HIP
prosesinda densifikasyon, biiyiik Ol¢lide atomlarin yaymmas: ile degil, toz
malzemenin hareketi ile gerceklesir. Bunun sonucu olarak, diisiik sicakliklarda ve

daha kisa siirede densifikasyon gerceklesebilmektedir [11].

Tozlarin, HIP’le sikigtirllmasi esnasinda davranigi karmasik olup, baslica tozlarin
yeni bir diizene girmesini, plastik deformasyona ve silirlinme gibi olaylarn

igcermektedir [11].

Glinlimiizde HIP prosesi, takim ¢eliklerinin, niikleer yakitin, titanyum alagimlarinin,
refrakter malzemelerin, seramik kompozitlerin ve siliper alagimlarin iiretiminde

kullanilmaktadir [11].

HIP kinetigine etki eden parametreler sicaklik, basing, toz boyutu ve malzemenin
mekanik davranigidir. HIP prosesi sonucunda meydana gelen densifikasyon, belirli

boyuttaki toz ve sicaklik i¢in HIP basincina bagli olarak degismektedir [11].
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Sekil 2.18. Sicak presin semasi [11]

2.4.1.7. Slip dékiim

Slip dokiim, presleme ile elde edilmesi giic olan sekilde malzemelerin liretiminde
kullanilan ¢ok eski bir yontem olmakla birlikte, bugiin ileri seramiklerin tiretiminde

de kullanilmaktadir [30].

Hazirlanan ¢amur al¢i kaliplara dokiiliir. Camurdaki su, gdzenekli al¢i kalip
tarafindan emilir. Seramik tozlarin bir sivi (genellikle su) ile olusturduklari
stispansiyonun, kaliplara (genellikle al¢1) dokiimii seklinde tarif edilebilir. Bu yontem
basit ve pahali aletler gerektirmedigi icin her boyut ve sekilde parga iiretimi i¢in
elveriglidir. Ancak pisme esnasinda ¢ekme miktar1 yliksek oldugundan, nihai {iriiniin
boyut tahmininde giigliikk yaratir. Ayrica, birka¢ kademe gerektiren yavas bir
prosesdir. Bu nedenle, yoOntem prototif ¢aligmalarda ve kisa siireli lretim
donemlerinde kullanilir. Ornegin seramik potalar, bilyalar, seramik saglik geregleri

ve sanat eserleri [11,30].
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Sekil 2.19. Slip dokiim ile parga tiretilmesi [11,34]

-Toz hazirlama:

Uretilecek malzemenin 6zelliklerine gore tozlarin hazirlanmasi énem arz eder. Ince
taneli tozlarla (-45 mikrometre) c¢alisilmalidir. Genellikle 1-10 mikrometre
boyutundaki tozlar ideal olup, %5-10 kadart 1 mikrometrenin altinda, %5’1 de 100
mikrometrenin iistiinde olabilir. Tozlarin istenilen tane boyutuna inceltilmesi
esnasinda demir bilyali veya astarli Ogiitiicii kullanilmis ise, malzeme manyetik

ayiricidan gegirilerek gelebilecek demir oksit tozlarindan aritilmalidir [30].
-Slip hazirlama:
Onceden hazirlanmis veya hazir haldeki seramik tozlarinmn, ortam sivist ve katki

maddeleri ile birlikte karigtirtlmasi ile slip hazirlanir. Slipe ilave edilen katki

maddeleri deflokulantlar ve baglayicilardir. Deflokulant ilavesi slipin kararli olmasi
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ve yliksek slip yogunlugu i¢in gereklidir. Baglayicilar slipte iki onemli gérevi yerine
getirir. Birincisi dokiimii yapilan par¢canin ham dayanimini artirarak elle tutulmasini

saglar. Ikinci olarak slipte mevcut iri tanelerin ¢dkmesini 6nler [30].

Iyi bir slip icin genel bir recete vermek miimkiin degildir. Hammadde ve
karigtiricilarin cinslerine gore her isletme kendi olanaklarma goére optimum dokiim
kosullarin1 saptar. En Onemli faktér hammaddelerin ¢ok iyi disperse edilmis
olmasidir. Bu da kati madde-su orani, kati maddenin tane boyut dagilimi ortamin

pH’11ile yakindan ilgilidir. Disperse edilmemis bir slip su 6zellikleri gosterir:

1.Slipte tiksotropik yap1 ¢cok ¢abuk olusur ve kalibin i¢ini iyi bir sekilde doldurmaz.
2.Dokiim sonras1 malzeme yiizeyi diizgiin olur.
3.Su orami yiiksek oldugundan kuruma sirasinda kii¢iilme biiyiikk olup bu da

catlamalara neden olur.

Dokiim slipi hazirlanirken suyun sicakliginda karistirma hizina kadar pek c¢ok
degiskenin sabit tutulmasi, tekrarlanabilir sonuglarin elde edilmesi igin sarttir.
Dokiimiin kalite kontrol testleri rutin olarak yapilirsa her seferinde ayni kalitede
dokiim yapilabilir. Ayni1 yogunluk ve vizkoziteye sahip iki slip farkli dokiim

ozelliklerine sahip olabilir. Bu slipin tiksotrop 6zelliginden ileri gelir [30].

Iyi bir dékiim slipinde asagidaki 6zellikler istenir [30].

1.Kalip iyi doldurulabilir olmali

2.Slipdeki bazi taneler dibe ¢okmemeli

3.Dokiimm hizi kontrolii giiglestirecek kadar hizli olamamali

4.Malzemenin kuru kiigiilmesi, al¢1 kaliptan ¢ikaracak bir miktarda olmali, ancak bu
kalip icinde ¢atlamalara sebep olacak bicimde biiyiik olmamali

5.Dokiim sonras1 malzeme yeterince ham dayanima sahip olmali

6.Slipte hava kabarciklar1 bulundurmamali

7.Miimkiin oldugunca az su igermeli
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-Kalip hazirlama:

Slip dokiimii i¢in kalibin belli bir gozeneklilikte olmasi gerekir ki slipin i¢indeki
suyu kapiler hareketle ¢ekebilsin. Ayn1 zamanda kalip malzemesinin ucuz olmasi
gerekmektedir. Bu sartlar1 en iyi tasiyan kalip malzemesi algidir. Algt kalip
hazirlamak i¢in al¢1 tozu suyla karigtirilip 6nceden hazirlanmis model kaliba dokiliir.
Ve alginin sertlesmesi i¢in bir siire beklenir. Eger karigik sekilde bir parcanin

dokiimii i¢in kullanilacaksa, al¢1 kalip birkag pargali yapilir[30].

Algi1 tozu kismen dehidrate edilmis alg1 tasidir.

CaS041/2 H,O + 3/2 H,O — CaS042H,0 (2.1)

Alg1 tozuna su ilave edildiginde alg1 tagini olusturur. Normal slip dokiim i¢in al¢inin
%70-80’1 agirliginda su ilavesi ile al¢1 kalip hazirlanir. Fazla su hidrasyon sirasinda
bliyiiyen alg1 kristallerini  birbirinden wuzak tutarak kalibin mukavemetini

diisiirdiigiinden optimum su- al¢1 oranin hazirlanmasi zorunludur [30].

-Dokiim:

Slip dokiimii, kaliba doldurulan slipin istenilen et kalinligina ulastiktan sonra geriye
bosaltilmasi kat1 malzeme elde edilinceye kadar slipin kaliba ilavesi ve daha sonra

istenilen par¢a katilastiginda kaliptan ¢ikarilmasi seklinde yapilir [30].

2.5. Seramik Uriinlerinin Kurutulmas: ve Pisirilmesi

Bu boliimde, 6zellikle sinterleme igleminin temel karakteristikleri ele alinarak, konu

teorik ve pratik yaklasimla iglenmistir [11].

Sinterleme ileri teknoloji seramiklerinin iiretiminde en 6nemli agamalardan birisini
teskil etmektedir. Sinterleme sonunda ulagilan mikroyapi, malzemenin nihai
ozelliklerine dogrudan etki edeceginden bu isleme etki eden tiim parametrelerin ¢ok

iyi bilinmesi gerekmektedir [11].
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Ileri teknoloji seramiklerinin sinterlenmesinde halen birgok teknolojik sorun
mevcuttur. Bunlarin basinda, sinterleme sicakliginin yiiksek olmasi gerekmektedir ki,
bu sorun iiretilen malzemenin pahaliya mal olmasina neden olmaktadir. Diger
problemler ise; porozite, tane biiylimesi ve islem esnasinda yer alan faz
doniisiimleridir bu sorunlar ise iiretilen malzemenin istenilen 0&zelliklere
ulagmamasina neden olmaktadir. Dolayisiyla, belirli bir seramik sistemin
sinterlenmesinde basta olan mekanizma ve kinetigi Oncelikle tespit edilmeli ayrica
proses mikro yap1 karakterizasyonu ile yakindan izlenmelidir. Seramiklerin
sinterlenmesi esas olarak, yayinma kontrollii bir islem oldugundan, gerek bilimsel ve
gerekse uygulamali arastirmalarda, iyonik ve kovalent bagli sistemlerde yer alan

yayinma olayinin ¢ok iyi kavranilmasi gerekmektedir [11].

2.5.1. Kurutma islemi

Seramik pargalarin, sekillendirme islemini kolaylastirmak i¢in seramik hamuruna bir
miktar su ilave edilmektedir. Sekillendirilmis parcalar yiiksek sicaklikta yapilacak

pisme isleminden 6nce muhakkak kurutularak yapida mevcut olan bu su atilmalidir

[11].

Bagslangictaki kurutma hizi, seramik parcanin ihtiva ettigi su miktarina bagl degildir.

Kuruma hiz, ylizeyden uzaklasan su miktari ile ifade edilir. Baslica;

- Sicakliga
- Ortamdaki rutubet miktarina
- Kuruyan yiizeyde yer alan hava sirkiilasyon hizina baglidir. Bu nedenle kurutma

hiz1

1.Ortamin rutubetine
2.S1cakligt

3.Havanin sirkiilasyon hizin1 kontrol ederek saglanir.
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Sekil 2.20°da seramik pargalarda kuruma hiz1 ve buna bagli olarak pargada yer alan
biiziilmenin, par¢anin ihtiva ettigi rutubet miktar1 ile degisimi, goriilmektedir.
Seramik tozlarini birbirine temas ettigi kritik su miktarinda, kuruma hiz1 azalmakta

ve bu esnada biiziilme meydana gelmemektedir.
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Sekil 2.20. Sekillendirilmis yas seramik parg¢ada, kuruma hizi ve biiziilme miktarint malzemedeki

nem miktari ile degisimi [11]
Seramik pargalarin kurumasi esnasinda biiziilmeyi kontrol etmek i¢in;

1.Sekillendirme esnasinda, seramik camurundaki rutubet miktari, (kuru olarak presle

sekillendirilmis parcalarda biizlilme yer almaz)

2.Toz boyutu kontrol edilmelidir. Iri tozlar siiphesiz daha az su tutar.

2.5.1.1. Kurutma yontemleri

Sekillendirilmis seramik malzemeyi kurutmanin en basit yolu acik havada bir
sundurma altinda malzemeyi bekletmektir. Kurutma kademesinin kontrollii olarak
yapilmasi gerekiyorsa bu islem, sicaklik ve rutubetin kontrol edildigi 6zel odalarda

gergeklestirilir. Ayrica, sicaklik profilinin saglandig1 hareketli bant sistemi ile calisan
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firinlarda da kurutma yapilmaktadir. Diger taraftan, ince parcalarin hizli bir sekilde

kurumasina imkan veren infrared kurutma teknigi de mevcuttur [11].

2.5.2. Seramiklerin pisirilmesi

Kurutulan seramik malzemeler, 700-2000°C gibi yiiksek sicakliklarda pisirilir.
Seramiklerin pisirilmesinde amag, densifikasyonu gerceklestirerek saglamlagsmalarini

saglamaktir. Pisirme islemi esnasinda biiziilme miktar1 % 1-40 mertebesinde degisir

[11].

Seramiklerin yiiksek sicaklikta pisirilmesi esnasinda, yapida bir takim reaksiyonlar
degisiklikler yer alir. Bunlar kati-hal, buhar fazi, kati-sivi reaksiyonlari, faz
doniisiimleri, baz1 bilesiklerin pargalanmasi ve yeni fazlarin olusmasidir. Ayrica

porlarin boyutu ve sekli degisebilir ve tane biiylimesi meydana gelebilir [11].

2.5.2.1. Pisme esnasinda yer alan kati-hal reaksiyonlari

Pigme esnasinda yapida yer alan iki farkli kati1 bilesen yiiksek sicaklikta, yaymma
kosullarinin meydana gelmesi sonucu birbiri ile reaksiyona girerek sekil 2.21°de
goriildiigi gibi yeni bir {iriine doniigiir. Farkli seramik tozlarmin yer aldigi bir
karisimda bu durum yiizey diflizyonu nedeniyle sekil 2.22°de gosterildigi gibi

seramik tozlarinin etrafinda bir reaksiyon iirlinii tabakasi olusur [11].

MgOQ h] !

MgQ , - |
» | mqm?m:\j_ﬁf — MgAI 04' J

A|203 . -.I |

Sekil 2.21. Pigme esnasinda kati-hal reaksiyonu sonucu MgAl,O, yeni iiriinii olusumu [11]
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Sekil 2.22. Pigsme esnasinda, kati-hal reaksiyon sonucu seramik tozlarinin yilizeyinde reaksiyon

tabakasinin meydana gelmesi [11]

2.5.3. Sinterleme

Seramik tozlari, sekillendirme esnasinda sikigsarak malzemedeki porozite miktart bir
miktar azalir. Kurutma ile de tozlar tamamen birbiri ile temas haline gelir. Ancak,
malzeme heniiz kompak hale gelmemistir. Tozlar arsinda bosluklar mevcuttur.
Seramik malzemenin cinsine, tane boyutuna ve sekillendirme prosesine bagli olarak
% 25-60 mertebesinde porozite icerir. Mukavemet, saydamlik 1s1 iletkenligi gibi
ozellikler i¢in yapida mevcut porozitenin elemine edilmesi gerekir [11]. Sinterleme,
preslenmis malzemelere uygulanan bir 1s1l bir operasyon olarak tanimlanabilecegi
gibi, presleme esnasinda sekillendirilen parcaya uygulanan bir islem olarak da
tanimlanabilir [1]. Pigsme esnasinda, difiizyon hizlandigindan birbiri ile temas halinde
olan tozlar arasinda 6zellikle yiizeyde yer alan karmagsikli atom difiizyonu, basing ve
1sinin tesiri sonucu tozlar birbirine aralarinda boyun olusturarak kenetlenir [1,11].
Boylece porozite miktar1 azalir ve densifikasyon saglanir. Bu esnada porlar1 sekilleri
de kiirelesir. Ideal bir sinterlesme sonunda porozite tamamen ortadan kalkar ve
malzeme kompak bir kitle haline gelir. Sekil 2.23’de sinterlesme esnasinda, tozlarin
birbirine kenetlenmesi ve porozite miktar1 ile por morfolojisini degisimi

gorlilmektedir [11].
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Sekil 2.23. Sinterleme esnasinda, tozlarin birbirine kenetlenmesi ve porozite miktar1 ile por

morfolojisinin degigimi [11]

Sekil 2.24 ‘de aliimina tozlarinin iki farkli boyutta dagilimi i¢in her sicaklikta 4
saatten sonra elde edilen pisirme yogunlugunu gosterir. ilk olarak diisiik yogunluklu
ince tozlar diisiik sicaklikta yliksek yogunlukta sinterlenir. Ciinkii yiiksek ozellikte
ylizey alanina sahiptir. Bu ¢ok basit formda, sinterleme i¢in hareket ettiren kuvvet,
diisiik enerjili kati-kat1 interfaz ve kati-hava interfazinin olusmasi ile toz bilesiklerin
ylizey enerjisinin diigmesinden kaynaklanir. Hesaplanan serbest enerjideki azalma 1

nanometre pargacikli tane igin 1 cal/gm civarindadir [36].
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Sekil 2.24. Iki boyutta aliimina tozlarinmn (1,3 ve 1,8 um) densifikasyonu, sinterlemenin baslangig,

aramamiil ve sonug safhalari. Sinterleme 7 °C/dak sabit sicaklik orani altinda yapilmaktadir [36].

Sekil 2.24°de baslangig, aramamiil ve sonug sinterleme sathalari not edilmistir.

Sinterlemenin degisik safhalar1 asagidaki gibi tanimlanir [36].

1.Baslangi¢ safhasi;

- Pargacik ylizeyi piiriizsiiz ve yuvarlak gézenek
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- Tane sinir yapisi

- Boyun olusumu ve biiylimesi

- Difizyonla ayrilmis maddenin homojenisasyonu
- Acik gozenekler

- Kiictik gozenek diististi < %12

2.Ara mamiil fazi;

- Tane sinirin kesismesi

- Agik gozeneklerin biiziismesi
- Gozenekligin bayag: diismesi

- Yavas tane biiyiimesi (differansiyal gdzenek biiziilmesi ve heterojen madde iginde

tane biiylimesi)

3.Sonug fazi;

- Kapal1 gozenekler-yogunluk >%92

- Kapali gozenekler tane sinirini keser

- Gozenekler sinirli boyuta biiziisiir yada kaybolur

- Taneciklerden daha biiyiik olan gézenekler ¢ok yavasga biiziistir.

Sinterleme mekanizmasi, tamamen malzemenin tasimina dayanir ve baslica,
atomlarin yayinmasi (yilizey ve hacimsel) ile vizkoz akis1 kapsar. Malzemenin
tasimin1  kolaylastirmak icin islem ancak yiiksek sicaklikta gergeklestirilir
sinterlesmeyi saglayan itici gii¢, serbest yiizey enerjisindeki, azalmadir. Sinterleme
ile densifikasyonun saglanmasi degisik sekilde yapilabilir. Bunlar tablo 2.7’de

Ozetlenmistir [11].
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Tablo 2.7. Sinterleme mekanizmalar [11]

Sinterleme Tipi Tasimim Mekanizmasi Itici Enerji
Buhar Fazi Buharlasma / Buhar basincindaki fark
Siibliimasyon

Kati-Hal Yaymma Serbest enerji deki fark
(Ap)

Siv1 Faz Viskoz akis, yayinma Yiizey gerilme si
kapiler basing

Reaktif S1vi Viskoz akis, yayinma Yiizey gerilmesi kapiler
basing

Sinterlenen malzemenin &zelliklerinde bircok degisme olur. Seramiklerde

mukavemet, termal iletkenlik, yogunluk, saydamlik ve yar1 saydamlik artar [5].

2.5.3.1. Kati-hal sinterlemesi

Kati-hal de sinterleme, yayimnma ile malzeme tasinimini igerir. Bu proses i¢in gerekli
itici gili¢, boyun bdlgesi ile tozun yiizeyi arasinda meydana gelen serbest enerji veya
kimyasal potansiyel farkidir. Sekil 2.25°de kati-hal sinterlemesinde malzemenin
taginimi sematik olarak goriilmektedir. (Atomlarin yaymmasi ile atom bosluklarini
yayinmasi zit yondedir.) boyun bolgesi, atom  bosluklari i¢in kaynak ve tozlarin

ylizeyleri de go¢ bolgesidir [11].
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Sekil 2.25. Sinterleme esnasinda, kati-hal malzeme tagimnimi sonucu, boyun tesekkiilii ile tozlarin

kenetlenmesi [11]

-Sinterleme hizi

Sinterleme hiz1 sekil 2.26’de goriildiigii gibi sinterleme siiresi ile azalir. Bu nedenle

stire sinterlemeyi kontrol eden ¢ok dnemli bir parametre degildir. Sinterleme hiz1:

.q
AV 3AL 20422 D" | 65 25

|
-

- = - (2.2)
Vo Ly 2kT

ile verilir. Burada; vy, yiizey enerjisi, a’, yayman boslugun atomik hacmini, D', self-

difiizyon katsayisini, r, toz yaricapini ve t, sinterleme siiresini gostermektedir [11].
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Sekil 2.26. Sinterleme hizinin sinterleme siiresi ile degigimi [11]

Sinterlemeyi kontrol eden faktorler;

1.S1caklik (sicaklik arttikca sinterleme hizlanir),

2.Toz boyutu (ince tozlar sinterleme siiresini kisaltir veya daha diisiik sicaklikta

sinterleme imkan1 yaratir),

3.Tozlarin sikistirilmasindaki homojenlik,

4.Toz boyutu dagilimidir (Tek-boyutlu tozlar, siki bigimde istif edilmedigiden tercih
edilmez) [11].

2.5.3.2. Buhar faz sinterlenmesi

Buhar fazi sinterlenmesi sadece birkag¢ sistemde Onem tasir. Bu prosesi iten giic,
ylzey egriligi nedeniyle buhar basincinda meydana gelen farktir. Tozlarin yiizeyi,
pozitif egrilik yaricapina sahip olup buhar basinci yiiksektir. Diger taraftan, iki tozun

birbirine temas ettigi boyun boélgesinde egrilik c¢apr negatif olup, buhar basinci
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diisiiktiir. Sekil 2.27°de buharlagsma ve ¢okelme ile meydana gelen sinterlemenin ilk
kademeleri goriilmektedir. Bu proses de, porlarin morfolojisi degisebilir. Fakat

densifikasyon gerceklesmez [11].

Malzeme
transtert

Sekil 2.27. Buharlagsma-kondensasyonla sinterlemede ilk asamalar [11]
2.5.3.3. Siv1 faz sinterlemesi

Yiiksek ve diisiik ergime sicakligma sahip farkli tozlarin sinterlemeleri sirasinda
olusan sivi faz sinterlemesi diisiik ergime sicaklifina sahip toz partikiillerinin
ergiyerek kati tanelerin etrafin1 sarmasi ve kaynasmasi bu sivi koprii yardimi ile
saglanmasi prensibine dayanir. Sivi faz sinterlemesi iizerine gergeklestirilen ¢ok
sayidaki aragtirmalar sonucu bu siirecin {i¢c asamada olustugu kabul edilmistir. Bu

asamalar sirasiyla:

1.S1v1 akistyla yeniden diizenlenme asamasi
2.Cozlinme, yeniden ¢okelme asamasi

3.Kat1 hal sinterlenmesi asamasidir [37].

Bu prosesde sinterleme sicakliginda, fazlardan biri viskoz haldedir. Bu durum
ozellikle ergime noktalar1 birbirinden c¢ok farkli malzemelerin sinterlenmesinde
goriiliir. Siv1 faz, kat1 haldeki tozlar islatir ve tozlar arasindaki ince kanallarda 1000
psi (0,7 kg/mm?) varan yiiksek kapiler basing meydana gelir. ince tozlarda, kapiler

basing miktar1 daha fazla olup sinterleme kolaylasir [11].
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Siv1 faz sinterlemesi, silikat sistemlerde genis Olgiide uygulanir. Sistemde yer alan
stvi fazin miktar ile ilgili faz diyagraminda tahmin edilir. Sekil 2.28’de sivi-faz

sinterlemesinin uygulanabilecegi iki faz diyagrami verilmistir [11].

(a) L+a S1V1 Ir b) S1v1 /“
L+4 |
\ FFABL L n 2| L+a |
= = Ny i
= L+ AB S |\r\/ L+ AB |
S = | 7 | AB+B
v =2 1
kﬁB+B AB+B ‘ AB+EB
A~ aB B A ~ AB B
Bilegun Bilesim

Sekil 2.28. Sivi- faz sinterlemesi uygulanabilir ikili sistemler [11]

Swvi-faz sinterlemesinde, preslenen toz karisimi sivi fazin olusturdugu sicaklikta
sinterlenir. Sivi fazin olugmasi ile ani bir biiziilme meydana gelir. Bu esnada, kati
partikiiller siv1 faz igerisinde yeni bir diizene girer. Sivi-faz sinterlenmesinde sivi
fazin miktar1 minumun tutulur ve miktart hi¢bir zaman % 20’yi ge¢cmez. Siv1 fazin
1slatma agis1 sinterlemeye etki eden 6nemli bir parametre olup, bu porosesde 1slatma
acisinin mimkiin oldugu kadar kiiciik olmasi gerekir. Sivi-faz sinterlemesinde,
seramik tozlarmin diisiik sicaklikta ve kisa siirede sinterlenmesi miimkiindiir. Buna
mukabil, sivi faz sinterlenmesi ile Ttretilmis malzemeler yiiksek sicakliklarda
kullanilmaya elverigli degildir. Dolayisiyla refrakter 6zellik aranmayan, Grnegin

elektronik seramiklerin {iretimi i¢in uygun bir yontemdir [11].

S1v1 faz sinterleme olusumu sekil 2.29°de verilmistir [37].

%’ siv1 faz

tane

Sekil 2.29. Sivi faz sinterlemesi [37]
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2.5.3.4. Reaktif-s1v1 sinterlenmesi

Siv1 faz sinterlenmesine benzerdir. Fakat, sivi ya bilesimini degistirir veya ayrisarak
kaybolur. Bu proses, sinterleme sicakliginda, kat1 fazin siv1 igerisinde sinirli miktarda
¢oziinebildigi sistemlere uygulanabilir. Ornegin, cermetler, baglannus Kkarbiirler,

(MgO + % 2 kaolen) Al,O; + alkali toprak silikatlart [11].

Bu proseste, sivi fazdaki negatif egrilik yaricapi, kat1 tozlara kiyasla negatif basing
yaratir ve tozlar1 bir arada tutar (Sekil 2.30). Bu arada & bolgesinde olusan basma
kuvvetleri sivi igerisinde katinin ¢oziiniirliliigiini arttirir. Boylece tozlar arasindaki

malzeme ¢oziinerek birbirine kenetlenir [11].

Sekil 2.30. Tozlar arasinda bulunan sivi damlasi, temas bolgesinde basma kuvvetlerine neden olarak

tozlar bir arada tutar [11]

2.5.3.5. Sinterleme problemleri

Teknolojide, sinterleme esnasinda bazi problemlerle karsilasilir. Bunlar ¢okme, asiri
yanma, baglayicilarin yanmasi, ayrisma reaksiyonlar1 ve polimorfik doniisiimlerin
yer almasidir [11]. Pisme sirasinda ortaya ¢ikan hatalarin bir kismi {iretimin diger
basamaklarinda aramak yerinde olur. Ornegin ¢amur hazirlama, sekillendirme ve
kurutmada yapilan ve heniiz ortaya c¢ikmayan hatalar, pisirme sirasinda ortaya
cikarlar. Bunun disinda, biiyiik 6l¢iide hatali pisirme nedeni ile de cesitli pisirme
hatalar1 olusur [32]. Sinterleme sirasinda ¢okme genellikle malzemenin yetersiz
desteklenmesinden kaynaklanir bu probleme care olarak firin iginde bir takim

tedbirler alinabilir ve malzemenin pisme esnasinda firindaki konumu degistirilir.
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Cokmeye ayn1 zamanda yas malzemenin yogunlugunun yer yer degisik olmasina
neden olur bu durumda heterojenligin daha onceki kademelerde ortamdan kalkmasi
saglanmalidir. Asir1 pisme, tane biiyiimesine, firindaki konstriikksiyon veya diger
iirlinlerle reaksiyona girmeyen, sisme veya ¢okmeye neden olur asir1 pisme, ayni
zaman da enerji sarfiyatina sebebiyet verir [11]. Mallarin istendiginden daha fazla
pismesi ve erimesi, firin sicaklifinin gerektiginden yiiksek olmasi sonucunda ortaya
cikar. Yakitin verdigi sicakligin, firin icinde iyi bir dagilim gostermeyerek, bazi
yerlerde fazla yakitin kullanilmasi, o bolgedeki iiriinlerin erimesine neden olur.
Firinda bazi mallarin az pismesi, firinin az 1sitilmig bolgelerinde goriiliir. Bu tirlinler
saglamliktan ve direngten yoksun olup, vuruldugu zaman ¢inlama yerine kof bir ses
¢ikartir. Uriinlerin firm iginde yerlestirme sekilleri de pisirmenin az veya g¢ok
olmasina etkili olur. Genellikle 1s1 kayiplarinin fazla oldugu, kap1 ve duvar yakinlar
ile sicakligin erisemedigi firinin alt ve {ist, i¢ bolgelerinde, sicaklik kayiplart biiyiik

oldugundan, buralarda pigmesi gereken lriinlerin az piser [32].

Soguk iiriinlerin firinda, i¢inde yiiksek oranda su buhari bulunan gazlar ile veya
diisiik sicaklik da rutubetli hava ile 1sitilmasi ¢atlamalara yol acar. Uriinlerin iist
yilizeylerinde yogunlagmis olan su buhar tabakasi, {riinlerin yiizeyinde bir
yumusamaya yol agar. Bu sirada iirlinlin 1sitilmasi sonucu suyun aniden ugmasi
nedeniyle c¢atlaklar ortaya c¢ikar. Bu tiir catlaklar sadece triinlerin {ist diizeylerinde
ortaya ¢ikar derinlere inen catlaklarin nedenini ise {iriinlerin iyice kurumadan firina

girmesinde aramak gerekir [32].

Firmlarin 1sitilmasinda kullanilan kiikiirtlii yakitlardan firinin iginde SO, ve SO;
iceren yanma gazlari1 olusur. Bu gazlar iiriin rutubetinden kaynaklanan su buhari ile
birleserek siilfirik aside doniisiirler. Bu asit ise, ¢amurda bulunabilen kalkin,
kalsiyum stilfata doniistiiriir. Buda iiriiniin yilizeyinde beyaz lekelere yol agar. Bunlari
onlemek i¢in, c¢ikis gazlarmi yogunlasma sicakliginin altina diistirmemek ve
iriiblerin firina kuru olarak sokmak gerekir. Ayni zamanda, firina giren {riinleri,

cikma gazlar ile degil, kuru sicak hava ile kurutmak da gerekir [32].
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Diger bir pigirme hatasi da, firin sicakliginin ¢ok cabuk yiikselmesi sonucu ortaya
cikan pisme catlaklaridir. Bu olay daha ¢ok, kimyasal suyun uctugu 400-600 °C
arasinda olur. Pigen mallarin ¢ok ¢abuk sogumasinda gatlaklara yol agar. Bunlara
soguma catlagi adi1 da verilir. Sinterlesmemis mallarda soguma hiz1 10-25 °C/saat’in
ve sinterlesmis mallarda 7-15 °C/saat’in lizerinde ise soguma catlaklar1 olusur.
Ozellikle bol kuvash ¢amurlarda 870 ve 575°C’lerde ve 6zellikle 230°C°de cabuk
sogutma sonucu soguma ¢atlaklari olusur. Soguma ¢atlag: diger ¢atlaklardan, sert ve
keskin kenarli olusu ile ayrilir [32]. Ayrisma reaksiyonlari, tuzlarin, nitratlarin ve
hidratlarin kullanilmas1 halinde meydana gelir. Karbonatlarin ayrismasi 1000°C ve
siilfatlarin ~ ayrismast  1200°C  gerceklestiginden bu  sicakliklarin  altindaki
sinterlemelerde sorun yaratmaz polimorfik doniisiimler, 6zellikle soguma esnasinda
problem yaratir. Zirkonya bu konuda tipik bir 6rnektir. Zirkonyada bu problemi
ortadan kaldirabilmek icin MgO, CaO, Y,Os3 gibi maddelerle yapinin stabilize
edilebilmesi gerekir [11]. Pisme sonucu goriilen sismeler diger bir pisirme hatasidir.
Bunun nedeni, sicakligin ani yiikselmesi sonucu malin yiizeyinin sinterlesmesi ve
arada kalan gaz tabakasinin genisleyerek, sisip disar1 baski yapmasidir. Gazin
olusumunun nedenleri c¢esitlidir. Killerin i¢indeki, dogadan gelen maddelerin
yanmasi sonucu olusan gaz basinci su buharinin da yardimer aracilig ile, sinterlesen

mallarda sismeye neden olur [32].

Sigsmenin kaynaklandig1r diger bir neden ise, demir bilesikli (Fe,Os, FeS,)

hammaddelerin CO’li yanma gazlarinin etkisi ile reaksiyon gostermesidir.

400 °C Fe bilesikleri

2CO > CO,+C (2.3)

CO, 400 °C Fe bilesiklerinin katalizatorliigii altinda CO, ve C’a ayristirir. Bagka bir
anlatimla, demirli malzeme yaklasik 400 °C’de CO ile birlesirse biinyesinde C
hapseder. Yiiksek sicakliklarda, oksijen oranina gore, bu C yine CO ve CO; olarak
yanar. Olusan bu gaz ise sisme nedenidir. Bu hatay1 6nlemek i¢in, demirli maddeleri

bol hava ile yakmak gereklidir [32].
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Sir hatas1 olarak goriilen kabarciklar veya igne delikleri ¢cogu zaman pisirme hatasi
olarak da ¢amurdan gelebilir. Ornegin, demirli camurlarda silisle olusan * fayalit”

gaz ise gamurun sir tabakasini delerek ¢ikar [32].

Fe,O3 + 810, — 2Fe0.S10; + 1/20; (2.4)

Sinterleme esnasinda tane biiylimesi yer alabilir. Bunu 6nlemek i¢in genellikle bazi

katki maddeleri ¢ok az mikterda ( daima % 1’in altinda) karisima ilave edilir [11].

Oksitlerin sinterlenmesinde yayinmayi kontrol eden bilesen oksijen iyonunun
difiizyonudur. Sinterleme esnasinda yer alan farkli diflizyon hizlari, stokiometrenin
bozulmasina ve tane igerisine bosluk olusumuna sebebiyet verir, olusan bu bosluklari

ortadan kaldirmak miimkiin degildir [11].



BOLUM 3. ALUMINA VE SILISYUM KARBUR

3.1. Aliimina

3.1.1. Diinyada ve Tiirkiye’de aliimina iiretimi

Aliiminyumun elde edildigi “Boksit” cevherinin Tiirkiye yeralti zenginlikleri i¢cinde
oldugu 1938 yilindan 6nce bilinmiyordu. MTA nin 1935 yilinda kurulusundan sonra,
1938 yilinda Antalya Akseki bolgesinden alinan numuneler incelenmistir. 1962-1965
yillart arasinda yapilan ayrintili jeolojik sondaj, galeri, kuyu ve yarma caligmalari,
Konya Seydisehir boksitlerinin bohmitik tip ve yeterli rezerv de oldugunu gostermis
ve bolgede birincil aliiminyum {iretim tesisinin kurulmasinin ekonomik olacagi

anlasilmistir. Tiirkiye’de 60 milyon ton boksit bulundugu tespit edilmistir [28].

Altimen kelimesi Romalilarin kan durdurucu veya biiziicii maddelere verdigi isim
olup, 1786 yilinda De Mervea, aliminyum oksite “aliiminal” adini vermistir. Bu
kelime ingilizceye “aliimina” olarak ge¢mis ve giiniimiize kadar uzanan zaman

diliminde ise aynen muhafaza edilmistir [4].

Diinyada ilk 1885 yilinda Paris’te kesfedilmistir. Birincil aliiminyum tiretimi ilk
1888’de Fransiz Herult ve Amerikan Hall’in bulduklari yontemle elde edilmistir
[28]. Glinlimiizde endiistriyel olarak aliimina {iretiminin ¢ogu 1886 yilinda
P.L.T.Herault ve C.M.Hall tarafindan ortaya konan, erimis kriyolit aliimina
(Na3AlFs-AlOs) elektrolizine dayanmaktadir [33]. Aliiminyum kullanimi son 25 yil
icinde hizli bir sekilde yayginlagsmistir. Alasimlandirildiginda yogunlugundaki kiigiik
artiglara karsin dayanikliliginda 6nemli bir artis gozlenmektedir. Dayanikliligin
agirligina oranla ¢ok yiiksek olmast en Onemli oOzelligidir.  Diinya boksit
rezervlerinin en fazla oldugu iilkeler Avusturalya, Jameika, Girne ve Brezilya olarak

siralanabilir [28].
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Diger 6nemli bir gelisme ise Avusturalyali Dr. Karl Josef Bayer’in yaptigi ilk
bulustan faydalanilarak 1895 yilinda kurulabilen Bayer aliimina fabrikasi olmustur.
Gilinlimiizde s6z konusu arastiricinin adi tagiyan aliimina eldesi prosesine dayanarak
iiretim yapan fabrikalarin sayisi1 ¢ok artmistir. Boylece diisiik silikali aliiminyum
cevherlerine uygulanan Bayer prosesinden elde edilen aliiminadan aliiminyum
metaline gec¢is icin Hall-Herault elektroliz prosesi kullanilarak ucuz kaliteli
Aliiminyum metalinin eldesi saglanmistir. Diinyada yaklasik 40 iilkede kurulu olan
irili ufakli aliimina tesislerinde 26052 milyon metrik ton iiretim yapimli olup, 23729
milyon metrik tonu aliiminyum metali olarak kullanilmisti, kalan 2323 milyon metrik

tonunu Ozellikli aliimina {iriinleri teskil etmistir [4].

Ulkemizin tek birincil aliiminyum iireticisi ETIBANK’1n Seydisehir Aliiminyum
Isletmeleridir. Bu bolgedeki boksit cevherini islemek icin 9 Mayis 1967 tarihinde
ETIBANK Genel Miidiirliigii ile Tyazpromaxport (SSCB) arasinda imzalanan
anlagsma ile 60.000 ton / yil kapasiteli birincil aliiminyum fabrikasinin kurulmasi
caligmalar1 baslamistir. Fabrikada 13 Ekim 1969 tarihinde montaj caligmalar
baslamis ve Mart 1973 yilinda Aliimina Fabrikasi devreye alinmis ve ayrica Agustos
1974’te 1. elektroliz hane, Ekim 1975°te 2. elektroliz hane, Aralik 1975°de 3.
elektroliz hane, Ocak 1977°de 4. elektroliz hane, Mayis 1974’te Dokiimhane, Subat
1976-Mart 1979 arasinda ise iiniteleri tamamlanarak isletmeye alimmistir [28].
60,000 ton/yil kapasiteli tesis Ocak 1977 yilinda %100 kapasiteye ulasmis, 8 ay
sonra Tiirkiye’nin i¢inde bulundugu biiyiik enerji sikintis1 nedeniyle Eylil 1977°de
%50 kapasiteye diigmiistiir ama simdilerde %100 kapasiteli liretime devam etmistir

[28].

Seydisehir Aliimina Fabrikasinin agik isletme teknigi ile ¢ikarilan %56 Al,Os tendrlii
boksit cevheri, Bayer Prosesinin uygulandigi bu fabrikada kirma, 6giitme, ¢dzme,
kati-sivi, ayrimi sivi kristalisazyonu sonucu aliiminyum hidroksit elde edilir. Bu
aliminyum hidroksitin kalsinasyonu iglemleri sonucunda ise, 200,000 ton/yil
allimina Tretilir. (yaklasik 2 ton boksitten, 1 ton aliimina elde edilir.) [28].

Tablo 3.1°de seydisehir aliiminasinin kimyasal analiz sonuglar1 gosterilmistir [28].
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Tablo 3.1. Seydisehir aliiminasinin kimyasal analiz sonuglari [28]

Bilesikler ETI Aliminas1 | TUBITAK | ETI Aliiminyum
% Ortalama % Analizi % Analizi

C 0,2

S 0,19
Ates kaybi 0,41 1,10
SiO, 0,02 0,52
Fe,0;3 0,017 0,01 0,027
Na,O 0,42 0,21 0,40
TiO, 0,079 0,1
CaO 0,01
ZnO
MnO 0,001
P,0s 0,0028
V105 0,079
SO;
CuO
K,O 0,005

AL O3 98,975 97,664 99,573
Mutlak Yog. (gr/cm’ 3,52

Ulkemizde tiiketim diinya iilkelerine gore kisi basina diisiik seviyeler de kalmustir.
Kisi bagina yillik aliiminyum tiiketimi ABD’de 27 kg, Avrupa’da 13 kg, Tiirkiye’de
3 kg’dir [28].

Aliiminyumun ana cevheri olan boksit cevheri liretimi agik ocak isletmeciligi ile
gerceklestirilir. Diinya boksit tiretimi son yillarda 110-125 ton/yil mertebesinde
gergeklesmistir. Avusturalya ve Latin Amerika en biiyilk boksit iireticileri

durumundadir [28].
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CEVHER

|

CEKICLI KIRICI

»OGUTME

OTOKLAV LIC (240-260°)
Na-Aliiminat
Na-Arsenat
Na-Fosfat
Na-Floriir
Na-Vanedat
TIKNER ——» Kat1 Kirmizi Camur

l — Sivi Kisim

Na-Aliiminat ¢ozeltisi i¢inde fazla miktarda AI(OH), vardir.
Bu ancak as1 ve sogutma ile ¢oker.

Asilama Al(OH); ve sogutma ile Al(OH) ¢okelmesi

Filtrasyon — » Kati AI(OH)3

< Yikama
i Na-Aliiminat

Zay1f Na-Aliiminat ¢ozeltisi———»Kat1 AI(OH);

Kalsinasyon
Numune ve By-Pass
4 l1200 °C
v
o — A1203
100 °C’de su buharlastirma l
\ Elektroliz
By-Pass Kullanilmigsa kabuk yapar. l
Kuvvetli Na — Aliiminat Al — Metali

Sekil 3.1. Seydisehir Aliimina Tesislerinde Aliimina Uretimi [28]
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3.1.2. Aliiminanin 6zellikleri

Aliimina, kristalografik olarak oksijen iyonlarinin aliiminyum iyonlar1 tarafindan siki
hegzogonal olarak sarilmasi ile ifade edilebilir. D1s goriiniis olarak beyaz bir tozdur
[29].Ergime sicakligi 2050 °C, kaynama noktasi ise 2080°C, olan aliimina yiiksek
sicakliklarda kimyasal maddelere ve mekanik yliklere kars1 en dayanikli refrakter
malzemelerden biridir [28,29]. Aliiminanin molekiil agirligt 101,96 g/mol reaktif
indeksi ise 1.765, olusum serbest enerjisi ise -1582,4 kj/mol’diir [7]. Aliimina suda
ve sayet 1yi kalsine edilmisse hem mineral asitlerinde hemde bazlarda ¢éziinmezler.
Aliimina, HF ye kars1 da dayaniklidir. Sondyum karbonat, kostik soda ve sodyum
peroksit saf aliimina potolarda az tahribatla eritilebilinir. 1700-1800 °C gibi yiiksek
sicakliklarda flor gazi disinda biitlin gazlara kars1 direng gosterir. Aliimina oksitleyici

ve rediikleyici atmosferde 1900 °C’ye kadar kullananilabilir [28].

Dogal korundum halinde fakat feldspat ve killerde oldugu gibi genellikler silikatlarla
birlikte kullanilirlar. Aliimina ayn1 zamanda boksit, diaspor, kriyolit, silimanit,

kiyanit, nefalit ve diger bircok minerelin bilesiminde yer almigtir [28].

Saf aliimina diisiik sicaklikta birka¢ formda bulunur. Fakat biitiin bu formlar zaman
kristal boyutu ve atmosfere bagh olarak 750—1200 °C arasinda o aliiminaya dontisiir.
1600 °C’nin {izerinde yapilan 1sitma bu doniisiimii hizlandirir. Aliiminanin o fazina

dontistimii tersinir degildir [28].

Aliimina (ALOs) ile hazirlanmis degisken seramik biinyelerin 6zellikleri partikiil
boyutu ve proses sartlarina dayanir. Korundum yapisi ve a-Al,Os kararli yapi

olmasina ragmen diger Al,O3; modifikasyonlari var olur ve goriilebilir [38].

Aliiminadan poroz ve yogun friinler yapilir. Poroz firlinler genelde ergimis
aliminadan yapilir ve bunlar 1900 °C’ye kadar ¢ikan yiiksek sicaklik firinlarinin
astar1 olarak kullanilir. Ergimis aliimina %99,8 Al,Os ihtiva eder. Saflik yiikseldik¢e

mukavemet, elektrik ve asinma direncinde artis kaydedilir [28].
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Tablo 3.2°de %285,0-99,7 saflikta aliiminalarin fiziksel ve mekanik 06zellikleri

verilmistir [7].

Tablo 3.2. %85,0-99,7 saflikta aluminalarin fiziksel ve mekanik 6zellikleri [7]

Aliimina icerigi, (% ) 85,0 95,0 99,7
Yogunluk, g/cm 33,5 3,7 3,9
Dielektrik sabiti 8,5 9,2 9,0-10,1
Dielektrik 28 - 10-35
mukavemeti, kV/mm

. . . 6 9 10
Hacim direnci, Q.cm 4x10 5%10 4x10
(600°C’de)
Termal iletkenlik, 15 20 28-35
W/m °C
Termal genlesme (20-1000°C) 7 7,6 8

-6

katsayisi, 10 /°C
Maksimum kullanim 1300 1500 1700
sicakligi, °C
Spesifik 1s1, J/K kg 920 900 -—-
Egme mukavemeti, 300 350 350
MPa (20°C’de)
Basma mukavemeti, 1800 2000 2200-2600
MPa (20°C’de)
Elastik modiil, GPa 260-330 340-375 380-410
Poission orani 0,22-0,25 0,23-0,26 0,24-0,27
Sertlik, HV1,0 800-1000 1200-1600 1500-2000

3.1.3. Aliimina mineralleri

Bugiin i¢in tabiatta yaklasik 250 cins aliiminyum minerali bilinmektedir. Bunlarin
%40’ 11 aliiminyum silikatlar teskil etmektedir. Aliimina, ¢ogunlukla hidroksitlerin
karigimindan olusan boksitten elde edilir. Boksit bir mineral ismi olmayip gibsit,
bohmit ve diaspor gibi hidroksit minerallerinin bir karigimidir [7,39]. Daha ¢ok
silikat ve oksit karigimlar1 halinde ortaya ¢ikan silikat mineralleri ve korund ¢ok
saglam yapili bilesikler olduklari i¢in aliiminyum iiretiminde kullanilamazlar.
Birincil olusumlar olarak tanimlanan silikat bilesimli kayaglar1 meydana getiren

minerallerin yiizey etkileri ile degismeleri sirasinda aliiminyum iiretimi i¢in uygun




olan ikincil mineraller olusmaktadir. Cesitli aliiminyum mineralleri ve bunlarin

ozellikleri Tablo 3.3’de verilmistir [39].

Tablo 3.3. Aliiminyum mineralleri [39]

Adi Formiil %Al % ALO;
a) | Boksit minareleri
Korund o— ALO; 52,9 100,0
Gibsit . v— AlLO3.3H,0 34,6 65,4
Diasporit o — AlLO3;.H,O 45,0 85,0
Bohmit v— AlL,O3.H,0 45,0 85,0
b) | Alunit K,0.3A1,03.450;.6H,0 19,6 85,0
¢) | Alum Mineralleri
Alumojel Al,0;.4503.6H,0 15,8 29.8
Aluminit Al,03.503.9H,0 15,7 29,7
Kalinit K5S04.A15(S04)3.24H,0 5,7 10,8
Halotrikit FeS04.Al5(S04)3.24H,0 5.8 11,0
d) | Diger Mineraller
Andaluzit AL SiOs 33,3 62,9
Kiyanit AlLSiOs 33,3 62,9
Silimanit AL SiOs 33,3 62,9
Kaolinit AL0;.2510,.H,0 20,9 39,5
Spinel MgO.AlO3 38,0 71,8
Ortoklaz K,0.A1,05.6S10, 9,7 18,3
Kriyolit 3NaF.AlF; 12,9 243
Topaz AbL[Fe(OH);]S104 22,7 42,9
Beril BeAl,(SiOs)s 10,4 19,7
Staurilit 2ALS10s.Fe(OH), 26,0 49,0
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3.1.3.1. Korund

Aluminyum oksitin saf, dogal olarak olusan, termodinamik olarak kararl tek formu
olan korund, volkanik ve metamorfik kayaglarda bulunan nadir bir mineralidir.
Biiyiik ve temiz numuneler bircok iilkede kiymetli taslar olarak kullanilmaktadir.

Bunlar; safir mavi renkte TiO,, yakut (ruby) kirmizi renkte Cr,O; ¢dziindiiren -

Al,O3’dir [7]. Elmastan sonra en sert mineral olan korundun yogunlugu 4,0-4,1
g/em’ olarak verilmekte ve kirmizi olana yakut, mavi renkli olammna da safir
denilmektedir. Korundun manyetit, hematit ve kuvarsla beraber bulundugu minerale
zimpara adi1 verilmektedir. Opak ve graniiler yapida olan zzimpara genellikle koyu gri,

siyah renklerde bulunmaktadir [39].

3.1.3.2. Gibsit

Bayerit dogada nadir olarak bulunmasina ragmen, gibsit; boksit, tropikal toprak ve
killerde yiiksek miktarlarda bulunmaktadir [40]. Topragimsi beyaz, grimsi, yesilimsi
renkli ve yar1 seffaf olan gibsit Al,03.3H,0 bilesiminde olan bir y-aliimin trihidrat
olup, monoklinik sistemde kristallesmekte ve her dogrultuda iyi dilinim vermektedir.
Ozgill agirhgr 2,3-3,4 g/em’ arasinda degisen gibsit minerali korund, nefelin
((Na,K),0.Al,03.2S10,) veya feldispat gibi aliiminyumca zengin olusumlarin
hidrotermal alterasyonu ile meydana gelmis ikincil bir mineraldir [33,40]. Sertlik
derecesi 3,0-3,5 mohs olan gibsitin monoklinik sistem ile birlikte triklinik kristal
yapilarinda da oldugu literatiirde belirtilmistir [39]. Gibsitin endiistriyel iiretimi, en
yaygin ticari liretim prosesi olan Bayer prosesi ile yillik 30 milyon tonun iizerindedir.
Bu prosediirde, demir, titanyum, silikat mineralleri ile %40-70’ni aluminyum
mineralleri olan gibsit, bohmit ya da diasporun olusturdugu boksitler 400-500 K’de
(127-277°C) sodyum hidroksit ¢ozeltileri ile ¢oziindiiriiliir. Aluminyum mineralleri
asagidaki denklem 3.1 ve 3.2’ye gore li¢ islemine tabi tutulur [40].

AlI(OH); + NaOH « AI(OH); + Na" (3.1)
AlO(OH) + H,0 + NaOH < Al(OH); + Na* (3.2)
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Denklem 3.1’°deki reaksiyonun 325 ve 340 K (52-67°C) arasindaki sicakliklarda geri

dontistimii gibsitin ¢ekirdeklesmesine yol agar [40].

3.1.3.3. Bohmit

AIOOH modifikasyonda bohmit, karstik boksitlerin i¢indeki en énemli aluminyum
mineralidir [7]. Kahverengimsi kirmizidan grimsi kahverengiye kadar degisen
renklerde bulunan béhmit, Al,O3.H,O bilesiminde olan bir g-aliimin monohidrat
olup, 6zgiil agirhig: 3,0-3,2 g/em’® ve sertligi 3,5-4,0 mohs olarak verilmistir. Karstik
boksitlerin 6nemli bir minerali olan boéhmit Akdeniz ¢evresinde yaygin olarak
bulunmaktadir. Gibsitin dehidratasyonu sirasinda bir ara iiriin olarak meydana gelen
ve genellikle demir mineralleri ile karigik kiiclik kristaller olusturan bohmit,
ortorombik sistemde kristallenmektedir. Bohmit bir¢ok boksit yataginin baslica
minerallerinden birisi olup, degisik miktarlarda olmak iizere hemen biitiin boksit

yataklarinda, genellikle amorf kiimeler halinde bulunabilmektedir [39].

3.1.3.4. Diasporit

AlyO3.H,0 bilesiminde o-monohidrat olan diasporitin kristal sebekesinin béhmitten
farkli oldugu optik incelemelerle ortaya konmustur. Diasporit bohmitin diyajenez ve
hafif metamorfizma ile degismesinden meydana gelmistir. Toprak renginden gri,
beyaz ve sariya kadar degisik renklerde bulunabilen diasporit seffaf veya yar1 seffaf
olabilmektedir. Prizmatik veya ince levhalar halinde ortorombik kristallerden
olusmakta olan diasporitin sertligi 6,5-7,0 mohs ve ozgiil agirhg 3,3-3,5 g/em’
olarak verilmistir. Genellikle korund ve zimpara tasi ile birlikte dolomit ve graniiler
kil taslar1 veya kristalize sistler icinde bulunabilen diasporite, ticari yataklarda
topragimsi, graniiler ve pisolitik yumrular halinde rastlanilmaktadir. Kalsine edilerek
asindiric1 olarak kullanilabildigi gibi, refrakter tugla iiretiminde de kullanilmaktadir
[39]. Diasporun bugiin i¢in kaydedilmis ticari bir tiretimi yoktur. Gibsit boksitlerinin
bol miktarda olmasi nedeni ile alumina {iretiminde diaspor boksitlerin kullanimi terk

edilmistir [7].
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3.1.3.4. Bayerit

Bayerit birka¢ yontemle hazirlanabilir. Bunlar; i) oda sicakliginda, aliiminyumun
depasivasyonundan sonra saf su i¢ine daldirilmasi, ii) 52°C’den diisiik sicakliklarda,
amonyum hidroksit ile aliiminyum tuz c¢ozeltilerinin nétralize edilerek pH 8-9
arasinda yaslandirilmasi, ii1) asir1 doymus sodyum aliiminat ¢dzeltilerinin oda
sicakliginda kendiliginden ¢okelmesi ve iv) 37°C’den diisiik sicakliklarda
aliminyum alkoksitlerin hidrolizidir. Bayerit monoklinik yapidadir. Bayerit ticari

olarak diisiik soda icerigi gerektiren adsorban, katalist ve altliklar i¢in iiretilir [7].

Minerolojik 6zellikler Tablo 3.4’de verilmistir [7].

Tablo 3.4. Oksit ve hidroksitlerin 6zellikleri [7]

Faz Formiil Kristal sistem | Mohs Sertlik | Yogunluk, g/cm3
Bayerit v-Al(OH)3 Monoklinik - 2,53
Gibsit a -Al(OH)3 Monoklinik 2,5-3.,5 2,42
Diaspor o-AIOOH Ortorombik 6,5-7,0 3,44
Bohmit v-AlIOOH Ortorombik 3,5-4,0 3,01
Korund a-Al203 Hegzagonal 9,0 3,98

3.1.4. Aliiminanin fazlari

Aliimina yer kabugunun 6nemli bir miktarini olusturur. Birincil piiskiiriik kayaclar ve
bu kayaglarin parcalanmis {iriinleri ve ayrica ikincil birikintiler aliimina igerir.
Serbest aliimina ise diger mineraller gibi kolay bulunmayan bir cevherdir. Bu
mineraller Ozellikle hidratlardan olusur [28]. Aliiminyum hidroksitlerin termal
dehidroksilasyonlari sonucu (250-1150°C) aktif aliimina olusmaktadir. Aktif aliimina
ismi Alcoa sirketi tarafindan verilmistir. Bugiin bu isim, hidroksillerde kimyasal
bagli suyu ortadan kaldiran, poroz yapiya sahip ve termal dehidrasyon ile elde edilen

tiim aliiminalara verilen isimdir [41].




75

Aktif aliiminalar, adsorpsiyon ve kataliz islemlerinde giderek artan kullanima
sahiptir ki bu kullanim seklinde aktif aliiminanin biiyiik yiizey alani, poroz yapisi ve
ozel ylizey kimyas1 biiyiik rol oynamaktadir. Aliiminyum hidroksitlerin kontrollii
olarak 1sitilip biinyesindeki suyun biiyliik bolimii alinarak aktif aliimina elde
edilmektedir. Kristal yapilar, diisiik sicakliklarda (250-900°C), x(¢i), n(eta),
yv(gama), p(ro), yiiksek sicakliklarda (900-1150°C), d(delta), x(kapa), O(teta)
aliminadir. Bu iki sicaklik aralifi genel olarak ge¢is aliiminalari olarak bilinen
yapilar1  olustururlar. Buglin tim gegis serileri aktif aliimina olarak
adlandirilmaktadir. X 1sin1 difraksiyonu (XRD), y ve n fazlarin1 eger ayni anda
mevcutlarsa ayirt edememektedir, bu yilizden genellikle y/n yani gama/eta faz1 olarak

adlandirilirlar [41].

Korund, emary, safir ve ruby (yakut) aliiminanin dogada bulunana saf halidir. Hepsi
temel olarak Al,Os’lin a allatromorfundan olusur. Korund minerallerinin igerisinde
Fe;0;, SiO,, TiO, ve CryO; gibi safsizliklar bulunur [28]. a-Al2O3 hegzagonal-
rombohedral yapida kristallesir. Latis oksijen anyonlart hegzagonal siki paket iizende
aliminyum katyonlar1 ise oktahedral arayer bosluklarin iicte ikisini doldurur.
Yapinin modeli Sekil 3.2°’de verilmistir. Bos yerler birim hiicrenin kdselerini

(rombohedral) tanimlamak i¢in kullanilir [7].

(b)

Sekil 3.2. a) a-ALOs’nin yapisi (beyaz renkli daire oksijen, gri aluminyum), b) a-Al20,’nin bazal

diizlemi (biiyliik agik daireler oksijen, kiiciik dolu aluminyum, kiiciik agik daireler oktahedral
bosluklar1 gostermektedir.) [7]
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Sekil 3.3°de ¢esitli baslangi¢ hidroksitlerinin sicakliga gore ¢i, gama, delta, kapa, eta,
ve teta aliimina fazlar1 ile 0-Al203 (korondum)’ya doniisiimii goriilmektedir. Bu
doniisiimler aliiminyum hidroksitlere 1s1 verilerek olusturulmaktadir. Burada da
goriildiigii gibi tiim gecis aliiminalar1 gibsitten elde edilebilmektedir. Ornegin
yalnizca gibsitin termal dehidroksilasyonu sonucu y(¢i), aliimina olugmaktadir ve
artan sicaklikla kapa ve alfa aliimina elde edilmektedir, ancak gibsitin vakum altinda

hizl1 1sitilmasiyla da ro aliimina elde edilebilmektedir (302-427°C) [41].

— - kappa Vo alpha

- r
gamma i delta ' theta 1 alpha
A L i

el

Boehmite

N N L ]

Sekil 3.3. Aliiminyum hidroksitlerin termal degisimleri [41].

Aluminyum oksitin bir¢ok polimorfik tiirii vardir. Bunlarin kararli son iirlinii o-
Al,O5’dir. Herhangibir aluminyum trihidroksit ya da oksihidroksitin 1sitilmasiyla
olusabilecek gecis ve son {liriin aluminalar sicakliga bagli olarak ozellikleri ise

Tablo3.5’de verilmistir [7].

Denklem 3.3 ve 3.4’de bomit ve bayeritten a-Al,O3 gecis sicakliklart ve aliimina

fazlar1 verilmistir [38].

300-500 °C 700-800 °C 900-1000 °C 1100-1100 °C
v- AIOOH (bohmit) — y — & — 0 —  a-ALO; (3.3)
300-500 °C 700-800 °C 900-1000 °C

a-ALOs ( bayerit) — n — 0 —  o-ALO; (3.4)
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Tablo 3.5. Korund ve geg¢is aliiminalarin yapisal 6zellikleri [7]

Form Kristal Birim latis uzunlugu, nm Ac1 Yogunluk,
sistem a b c gr/cm’
Korund, o | Hegzagonal 0,4758 - 1,2991 - 3,98
Gama,y Tetragonal 0,562 0,780
Delta, Ortorombik 0,425 1,275 1,021 --- 3,2
Tetragonal 0,790 - 2,31 --- ---
Eta, n Kiibik 0,790 -—- --- -—- 2,5-3,6
Monoklinik 1,124 0,572 1,174 103°20° 3,56
Chi, % Kiibik 0,795 -—- --- - 3,0
Hegzagonal 0,556 - 1,344 — —
Kapa, Hegzagonal 9,71 - 0,1786 - 3,1-3,3
Hegzagonal 9,70 - 0,1786 - ---

3.1.5. Aliiminanin kullanim alanlari

Aliiminanin % 90’dan fazlas1 aliiminyum metali liretiminde, geri kalan kismi da
asindirict, refrakter ve kimyasal maddelerin yapiminda kullanilmaktadir. Burada
kullanilan aliiminada yiiksek saflik aranir [39]. Aliimina, asinmaya karsi direncli
olusu, sertligi ve mekanik dayanim nedeni ile 6giitiicii degirmenlerin bilyelerinde,
tekstil endiistrisinde kesici takimlarda kullanilmaktadir. Ayrica bu o6zellikleriyle
merkezi 1sitma sistemlerinin sirkiilasyon pompalarinin yataklarinda, otomobillerin
soguma sistemlerinde, zirh malzemesi olarak ve roket radonlarinda da
kullanilmaktadir [28]. Aliimina seramiklerden en iyi bilinen askeri uygulamasi ise
hafif balistik panel yiizeylerinin balistik dayanimini artirmak i¢in aliimina seramik
plakalar ile kaplanmasidir [3]. Aliiminadan poroz ve yogun {iriinler yapilir. Poroz
iiriinler genellikle ergimis alliminadan yapilir. Yeniden kristallesmis poroz olmayan
alimina, ergimis aliiminadan daha saftir. Saf aliimina, tamamen saydam olarak bazi
cihazlarda kullanilmaktadir [39]. Bunlarin disinda biomalzeme olarak eklem ve dis

protezlerinde de ayn1 6zelliklerinden yararlanilmaktadir [28].
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Bu malzemeler, 1900 °C’ye kadar ¢ikan yiiksek sicaklik firinlarinin astari olarak
kullanilir. Yiiksek safligi ve asinmaya karsi1 direnci nedeniyle iplik mekiklerinde,

sprey nozullarinda kullanilir [39].

Elektronik sanayinde her yil substrak malzeme olarak milyonlarca aliimina par¢a
iretilmektedir. Bujilerde yalitim malzemesi olarak ¢ok genis bir kullanim alanina
sahiptir. Termokapl tiipleri kaynak uclari, niikleer santrallerde parcacik hizlandirici,

vakum odalar1 aliiminanin kullanim alanlar1 arasindadir [28].

3.2. Silisyum Karbiir

Silisyum karbiir en ¢ok kullanilan yapisal seramiklerden bir tanesidir. 1970’li
yillardan beri yeni uygulamalar bulmustur. Sahip oldugu bir ¢ok 6zellikle ve en
onemlisi karmagik miihendislik sekillerinde, silisyum karbiir tungusten karbiir yerine
cekici bir asinma direnci uygulayici olarak kullanilmaya baglanmistir [42]. Silisyum
karbiir, kisaca SiC olarak ifade edilir. Dogada direkt rastlanmamasina ragmen, ana
bilesenleri olan silisyum ve karbon, olduk¢a bol miktarda rastlanmaktadir [1].

Mineral ismi moissanit olan SiC sentetik olarak tiretilmektedir [44].

3.2.1. Silisyum Kkarbiiriin kristal yapisi

Si ve C valans seviyelerinin yar1 dolu olmasindan dolay1 giiclii kovalent bag yaparlar
her iki elementte hibrit durumuna ve sp’ hibrit durumuna kolay ge¢mektedir.
Bdylece ii¢c boyutlu kovalent bag olusur. Sentetik bir malzeme olan silisyum karbiir
SiC™in karakteristik yap1 elementi bir diizglin dortyiizliidiir. Dortyiizlii her ti¢ Si ve
ii¢ C atomu (111) ve (0001)’e pararlel katmanlar seklinde duran agilanmig altigenler
olusturacak sekilde diizenlenmistir. Si ve C atomlar1 bastan basa birbirini takip eder
ve katmanlar en yogun bilye dizilisinin kiibik yada hegzagonal olusuna gére ABC ve
AB ritimlerinde tekrarlanabilir [43]. Kristal sekline bagl olarak kiibik elmas yapisi
ve hegzagonal yapilari meydana gelir. Bunlarin birinci 1400-1800 °C’larda “B”
formundaki kiibik yapi, digeri ise 2000 °C’lerin tizerinde “o” formundaki hekzogonal

yapidadir [1,43]. Sekil 3.4 birbirine ¢ok yakin olan bu iki yapiy1 gostermektedir.
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SiC’iin alfa formu hegzagonal wertzite yapidadir. Beta formu kiibik ¢inko siilfiir

yapisindadir [43].

KUBIK {z.nS} HEGZAGONAL

o e
t
Ust
bakag

Sekil 3.4. Kiibik ve hegzogonal SiC yapisi [43]

Silisyum karbiiriin en ¢ok kullanilan1 ve miihendislik uygulamalarinda tavsiye edileni
B-SiC’diir. (3C:kiibik). Diger biitiin tipler ise (4H, 6H, 15), a-SiC kristal yapisindadir
[1]. B-SiC’nin sinterlenmesinde 2000 °C’lara (yiiksek sicakliklara) gelindiginde,
kiibik kristal yapida, hekzogonal kristal yapiya (a-SiC) doniistim oldugu ifade
edilmektedir [1].

3.2.2. Silisyum karbiiriin genel ozellikleri

Karbiir bilesikler sinifinda yer alan silisyum karbiir 40,1 molekiil agirligina, 3,2
g/em’ yogunluga, 2500 °C bozunma sicakligina, 27,4 GPa sertlige (mohs skalasina
9,5-9,75), 126W/m°K 1s1l iletkenlige ve 5.10°/°C 1s1l genlesme, diisiik 6zgiil dirence
(0,1.10° Qcm) ve kullamlabilir bir elektriksel dirence sahiptir [1,43,44]. Genel
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olarak SiC kimyasallara kars1 tepkimesizlerdir. Bazik, asidik ve tuzlu ¢ozeltilere
kars1 konsantrasyona karsi bagl olmaksizin hi¢ etkilenmezler. Organik ¢ozeltilerde
SiC’1i etkilemez [44]. Saf SiC renksiz (saf a/hegzogonal), sar1 (f/kiibik), yesil (azot
veya fosfor daldirilmis), mavi (aliiminyum daldirilmis), kahverengi ( bor daldirilmais)
ve siyah (yogun bir sekilde aliiminyum daldirilmis) olarak hazirlanmaktadir [42,44].
Endiistride kimyasal icerigine gore (%) SiC’lin smiflandirilmasi tablo 3.6’da

verilmistir [43].

Tablo 3.6. Endiistride kimyasal igerigine gore (%) SiC’lin siniflandirilmasi [45]

Yesil SiC 98 Siyah SiC 97 SiC 90 %
Min/Maks. | Genel Min/Maks | Genel Min/Maks | Genel
SiC 98 99,2 97 97,8 90 91
Serbest C 0,25 0,12 0,3 0,18 3 1,8
Fe,0; 0,6 0,4 1,2 0,68 2,5 2,0

Silisyum karbiir ¢ok sert asindirict bir malzemedir. Silisyum karbiir, 2500 °C’de
erimeden zengin silikon buhar1 ve karbon kalintisina doniigiir. Bu malzeme ¢ok
yiiksek siiriinme mukavemetine sahiptir. Degisik kristal yapilarda olabilen silisyum

karbiiriin en ¢ok kullanilan1 B-SiC’dir [1].

Sinterlenmis silisyum karbiir seramik malzemeler icerisinde en dayanikli olanlardan
biridir. Mukavemetinin sinirlanmasi kristalit aglomeratlara, asir1 biiyiimeye, uzamis
taneler ve porozite gibi farkl hatalara baghdir. Silisyum karbiir manyetik 6zellik

gostermemektedir [42].

SiC katkisinin mekanik 0Ozellikleri ve sinterlesmeyi olumsuz etkiledigi, daha
gozenekli iirlinler olusmasina neden oldugu yapilan c¢alismalarda goriilmektedir.
Amag¢ gozenekli durum elde etmek oldugu durumlarda SiC’iin katilabilecegi
anlasilmaktadir. SiC’iin yliksek sicakliklarda oksijenli ortamlarda korozyana ugradigi

da bilinmektedir [3].
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3.2.3. Silisyum karbiiriin iiretim prosesi

En yaygin olarak kullanilan silisyum karbiir iiretim prosesi, Acheseon prosesi olarak
isimlendirilen prosestir. Bu proses silisyum karbiir iiretim tarihinin en eski olanidir
ve adina tasarimcisi olan ACHESON’dan almistir [1]. SiC’lin Acheson Prosesi ile
iretiminde; grafit elektrot silika ve kok ile ¢evrelenir, 1sitilir, elde edilen kristal blok
ogiutiiliir, istenilen safliga ulastirilir (silis giderme islemi hidroflorik asitle yikama
islemi ile yapilir) ve siniflandirilir [42,44]. Modern bir firinin kapasitesi hammadde
bazinda 400 tona kadar olabilmektedir. Boylece bir firin 40 saatlik bir ¢alismadan
sonra 50 ton teknik silisyum Kkarbiir tretmektedir [44]. 2500 °C’nin iizerindeki
sicakliklara ¢ikilir. 2500 °C’nin tizerinde ki sicakliklarda SiC ergimez grafit ile

silisyuma bozunur [43,44].

Bu proseste silika, karbon, swdust ve genel tuz (Misal: %50 Silika + %40 kok + %7
silis tozu + %3 genel tuz) karigimi, Sekil 3.5°de goriilen elektrikli firinda 2700 °C’ye
ulagincaya kadar isitilir ve kademeli olarak sogutulur. Denklem 3.5’de verilen

kimyasal reaksiyonun neticesinde SiC elde edilir [1].

Silisyum karbiir 19. yiizyilin sonunda elektrikli firinda gelistirilen bir proses ile
iiretilmistir. Yiiksek saflikta silika tozu, diistik siilfiir icerikli petrol koku ve 23,8
Mj/kg enerji bu prosesin ana bilesenidir. Hammadde bilesimi, merkezindeki grafit
cekirdegin etrafina yerlestirilmistir. Bu grafit ¢ekirdekten gegen akim maksimum

2700 °C’larda sicaklik olusturur [1].
Si0, +3C — SiC +2Cc0 7 (3.5)

Déniistiiriicli ve firin biiytikliigiine bagl olarak 2 — 20 giin siiren denklemdeki (3.5)
silika ile reaksiyonu, silisyum karbiir netice verir. Reaksiyon 0,4 — 0,45 kg silisyum
karbiir i¢in 2,3 - 3,2 kg gerekir. En yiiksek safliktaki silisyum karbiir, ¢ekirdege
(elektroda) en yakin mesafe bulunur. Dis tabakada ise; sonraki mesafede bulunur.
Di1s tabakada ise; sonraki proseslerde kullanilmak {izere ayrilir. Bu dis tabaka daha

sonra Oglitiiliip elenerek ¢esitli amaglarda kullanilmak tizere gruplandirilir [1].
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Siligyum Diokzit ve
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Sekil 3.5. Acheson prosesi firin plani [1]

3.2.4. Silisyum Karbiiriin Kullanim Alanlar

Yiiksek performans seramiklerinde biitiin dikkatler 1si-motor uygulamalarina
yoneldiyse de, en ¢ok kullanilan sinterlenmis silisyum karbiir ticari uygulamalarinda
sertlik, kimyasal saflik, ve asinma direngli karakteristiklerinden dolay1 kullanilirlar
[42]. Silisyum karbiir, ileri teknoloji malzemelerine ihtiya¢ duyulan ¢ok yerlerde
kullanilmakla birlikte genel olarak saflik seviyelerine gore; metalurjik, abrezif ve

sinter amacli olmak iizere {i¢ ana grupta toplandig1 ifade edilmektedir [1].

Bu uygulamalardan bir ¢ogu kimyasal islem endiistrisi i¢in kaplamalar ve valfler,
kum borulart i¢in memeler, hidrosiklonlar, lens kaliplari, roket memeleri, sprey

kurutmalar i¢in aginma plakalari [42].

Yiiksek sicakliktaki (yesil renk) silisyum karbiir, yiiksek performansh seramiklerde
sinter amacgli kullanilirken, safligin %97.5 veya daha diisiik olmasinda ise, so6z
konusu malzeme abrezif ve refrakter amach olarak kullanilirlar. Safligin %90’1n
altina diisiilmesi durumunda ise metalurjik uygulamalarda kullanilir [1]. Asinma,
erozyon direngli silisyum karbiir uygulamalari, havacilik endiistrisinde pompa

malzemeleri ve kaliplarda kullanilir. Is1 dayanimindan dolay1 uzay teknolojisinde de
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yiksek sicaklik roket meme baglantilarinda, 1s1 degisim tiiplerinde, diifiizyon firini

parcalarinda kullanilir [42].

Ayrica seramik motorlarda ve turbosarj kisimlarda silisyum karbiir uygulamalari
deneme asamasindadir. Tiirbin motorlarinda uygulamalar1 artmaktadir. Silisyum

karbiir bilgisayar ciplerinde de kullanilir [42].
3.2.5. Silisyum Kkarbiiriin sinterlenmesinde kullanilan katkilar
Silisyum karbiir, erimeden bozundugu icin sinterlenmesinin olduk¢a zor oldugu ifade

edilmektedir. Bu malzemenin sinterlenebilmesi i¢in; bor karbiir, karbon ve karbon

katkili alimina + yittria tavsiye edilmektedir [1].



BOLUM 4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1. Deney Programi

Bu ¢alismada yiiksek safliga sahip ticari alcoa aliiminasi ve saf SiC seramik tozu
kullanilarak iiretilen seramik kompozitlerin ¢esitli 6zellikleri arastirilmistir.
Aliiminaya SiC ilavesi %5-10-15 oranlarinda yapilmistir.  Aliimina-SiC

karigimlarindan hazirlanan numunelerin {iretim asamalari sekil 4.1°de gosterilmistir.

Karisim Hazirlama

Aliimina |::>ﬂ<::| SiC
(%100-85) (%0-15)

Ogiitme ve Karistirma

J

Kurutma
(110°C’de Etiivde)

J

Sekillendirme
(Kuru Preste 100 Mpa)

J

Kurutma
(110°C’de Etiivde)

!

Sinterleme
(1500-1550-1600-1650 °C)

J

Test Numuneleri

Sekil 4.1: Deney akim semast
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Uretilen numuneler iizerinde pisme kiigiilmesi, su emme, bulk ve relatif yogunluk,
gozenek miktar, sertlik, kirilma toklugu testleri yapilmis ve XRD ile faz analizi,

SEM ile mikro yap1 incelemeleri yapilmustir.

4.2. Ogiitme ve Karistirma

Ticari alcoa aliimina tozuna degisik oranlarda (%5-10-15) SiC tozu ilave edilerek
homojen bir karisim saglamak amaci ile sulu olarak 2 saat siire ile 0giitme ve
karistirma islemi uygulanmustir. Ogiitiilen karisim 110 °C sicaklikta 24 saat etiivde
(MAS LABORTEKNIK) kurutularak suyun uzaklasmasi saglanmistir. Numunelerin

iiretimi hazirlanan karisim oranlari tablo 4.1°de verilmistir.

Tablo 4.1. Hazirlanan bilesimlerin % agirlik oranlar

Bilesim Kodu | % Alumina % SiC
Ao 100 ---
As 95 5
Ajo 90 10
Ajs 85 15

4.3. Sekillendirme

Alcoa aliimina ve SiC karigimlar1 kolay sekillendirebilmek ve belirli kuru
mukavemet kazandirmak amaciyla % 5 su + % 1 polivinil alkol (% 15’lik PVA
¢ozeltisi) ile homojen bir sekilde nemlendirilmistir. Nemlendirilen toz karisimlar
500 um’lik elekten gecirilerek graniil elde edilmistir. Olusturulan graniiller
TUBITAK Marmara Arastirma Merkezinde bulunan kuru preste 100 Mpa basing
uygulanarak sekillendirilmis ve 4x8x40 mm oOlgiilerinde ¢ubuk numuneler
iretilmistir. Daha sonra gsekillendirme asamasinda ilave edilen suyun

uzaklastirilmasi igin preslenen numuneler etiivde 110 °Cde 6 saat kurutulmustur.
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4.4. Sinterleme

Sekillendirilen numuneler 1500-1550-1600-1650 °C sicakliklarda elektrik 1sitmali
firmda TUBITAK Marmara Arastrma Merkezinde bulunan PROTHERM marka
firinda sinterlenmistir. Sinterleme sirasinda 500 °C’ye kadar 2 °C/dak, 500 °C’nin
tizerindeki sicakliklarda ise 5 °C/dak olacak sekilde 1sitma hizi uygulanmistir. 500
°C sicakliga kadar 2 °C/dak. isitma hizi uygulanarak PVA’nin yavas bir sekilde
uzaklastirilmasi ve bdylece numuneler {izerinde ¢atlak ve deformasyonun onlenmesi

amaclanmustir.

4.5. Sinterlenen Numunelere Uygulanan Deneyler

4.5.1. Pisme Kkiiciilmesi

Sinterleme sonrast numunelerde gergeklesen kiiciilme miktarinin belirlenmesi igin
kurutulmus ve sinterlenmis numunelerde dijital kumpas ile Olglim yapilarak

asagidaki formiil yardimiyla pisme kiigiilmeleri hesaplanmustir.

Li-L,
% Pigme kii¢lilmesi = ------------ x 100 4.1)
L,

L;: Kuru numunenin uzunlugu (cm)

L,: Pigmis (sinterlenmis) numune uzunlugu (cm)

4.5.2. Su emme

Etlivde 100 °C’de numuneler kurutulduktan sonra oda sicakliina sogutulur ve
tartilir. Daha sonra numuneler uygun bir kaba konup, tamamen su igerisinde kalacak
sekilde su ilave edilir. 24 saat siire ile numuneler suda bekletilir. Yiizeyleri kabaca

kurulandiktan sonra tartilarak doygun agirliklar1 6l¢iiliir [51].

W4= 24 saat suda bekletilme sonras1 agirlik (gr)
Wi= 100 °C’de kurutma sonrasi agirlik (gr)



87

(Wa)- (W)
9% SU eMMeE = ———————=mmmm - x 100 (42)
(W)

4.5.3. Gozenek miktari, bulk ve relatif yogunluk

Etiivde 100 °C’de kurutulan numuneler tartihp (W,) uygun bir kaba konulduktan
sonra, numunelerin yarisina kadar su doldurulmus ve 5 dk. beklenmistir. Kap bir
ocak iizerine konarak 1sitilmis ve su kaynama noktasina yaklasinca, numunelerin
tiimii su i¢inde kalacak sekilde kaba su ilave edilmistir. Bes dakika kaynadiktan
sonra oda sicakligina sogutulan numuneler teraziye asilarak su i¢inde tartilmigtir
(Ws). Numuneler sudan ¢ikarilarak yiizeydeki 1slaklik kaba bir kagit ile alinmis ve
havada yeniden tartilmistir (W,). Bu tartimlardan asagidaki formiillere gore bulk
yogunluk hesaplanmistir [46].

Wc - Wa
% Gozenek = -------------- x 100 4.3)
W.- Wy
W,
Bulk yogunluk = ------------- ds (4.4)
Wc - Wb

d, = Kullanilan stvinin yogunlugu, deneyde su igin 1 g/cm’ alinmustir.
Olgiilen bulk yogunluk ve teorik yogunluk degerleri kullanilarak sinterleme sonrasi
tim numunelerin relatif yogunluklar1 asagidaki formiile gore hesaplanarak teorik

yogunluklara hangi oranda yaklasildig1 belirlenmistir.

Relatif yogunluk = [6l¢iilen yogunluk/teorik yogunluk]x100 [34].
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4.5.4. Uc nokta egme mukavemeti

Malzemelerin mekanik dayanimini tayin etmek i¢in biitiin 6rnek gruplarina ii¢ nokta
egme deneyi uygulanmistir. Deney mesnetlerin tam ortasindan diizgiin bir sekilde
artan bir kuvvetin kirtlma meydana gelene kadar uygulanmasi yolu ile yapilir. Biitiin
ornek gruplarina {i¢ noktada egme deneyi uygulandiktan sonra asagidaki formiilden

malzemenin dayanimi hesaplanmistir [16].

3PL
T (4.5)

fo: Egilme dayanimi (N/mm?)
P: Kirilma anindaki kuvvet (N)
L: Mesnetler aras1 agiklik (mm)
b: Numunenin eni (mm)

h: Numunenin yiiksekligi (mm)

4.5.5. Seramografik calismalar

Sinterlenmis test numuneleri elmas kesici ile kesilerek i¢ yiizeyleri {ist kisma gelecek
sekilde recine ve bakalit ile kaliba alinmigstir. Kaliplanan bu numuneler 120-240-400-
600-800 mesh’lik zimparalar ile zimparalandiktan sonra 1 pm’lik elmas pasta ile
parlatilmigtir. Seramografik olarak hazirlanan yiizeylerde mikro yap1 incelemeleri ve

bazi mekanik deneyler gerceklestirilmistir.

4.5.6. Sertlik ol¢iimii

Uretilen numunelerde sertlik 6lgiimleri  Vickers sertlik olgiim  yontemi ile
gerceklestirilmistir. Bu yontemde batict u¢ piramit seklinde olup elmastan
yapilmistir. Belirli bir yilikle malzeme ylizeyine bastirilan batict u¢ asagidaki sekil
4.3°de goriildiigii gibi bir eskenar dortgen olusturulur ve eskenar dortgenin iki

kosesinin ortalama degeri alinir. Asagida verilen formiilde yerine konularak H,,
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vickers sertlik sayis1 hesaplanir. Burada da yiik olusan izin egik yiizeylerin toplam
alanma boliindiigiinden sertligin birimi kgf/mm?® dir. Vikers serligi 6l¢me yontemi
daha uzun zaman almakla beraber en duyarli sertlik 6lgme yontemidir, 6zellikle

arastirmact amaci ile mikro sertlikleri 6l¢meye elverislidir [7,47].

1,854P

32

HV a=(ayj+ao)/2

(4.6)

Sertlik testinde uygulanan yiike bagli olarak indentasyon izinin kdselerinden radyal
catlaklar iretilebilir. Yik uygulandiginda elastik limit asildiginda piramit ucun
altinda plastik deformasyon bdlgesi olusur. Piramit u¢ bir kama gibi etki eder ve
malzeme ylizeyinde onu saran ¢ekme gerilmeleri iiretir. Yiikleme fazi esnasinda
cekme gerilmeleri uygulanan yiikiin basma gerilmeleri ile ¢atigir. Maksimum yiike
ulaginca catlaklar olusmaya baslar ve yiik, elmas piramitten kaldirilinca basma
gerilmesi alani (bu zamana kadar ¢atlaklarin ilerlemesini sinirlandirmistir) kaybolur
ve olusan catlaklar final boyuta ulasir, malzemenin tokluguyla dengede olan gerilme

siddetine kadar biiytir [7].

----------1—-

gumsann=

S —————

=%
(B
-’--

Sekil 4.2. Vickers sertlik 6l¢iimiinde kullanilan ug ve izlerin sematik resmi [7]

Sinterleme sonrasinda seramografik calismalarindan ge¢en numunelerin sertlikleri
FUTURETECH FM 700 marka vickers mikrosertlik 6l¢gme cihazinda 3 kg yiik

altinda 15 sn beklenerek ol¢iilmiistiir.
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4.5.7. Kirllma toklugu

Seramikler gevrek malzemelerdir ve mikro yapilarini degistirmek suretiyle kirilma
tokluklarin1 artirmak i¢in bir¢cok caligma yapilmistir. Bir teknik, seramik matrise
takviye faz (seramik matrisli kompozitler) ya da bir matris faza ¢ok kristalli seramigi

(sermetlerde oldugu gibi seramik-metalik kompozit) ilave etmektir [7].

Seramiklerin kirilma toklugunun 6l¢limiinde mukavemetinin belirlenmesinde yaygin
olarak kullanilan ii¢ noktali egme deneyi uygulanmaktadir. Bu deneyde ¢entikli egme
numuneleri kullanilir. Seramik malzemeler gibi gevrek malzemelerde kirilma
toklugu standart kirilma toklugu deneyleri disinda indentasyon deneyleri ile de
belirlenebilmektedir. Bu metot, standart kirilma toklugu deneylerine gére cok daha
kolay uygulanabilen sertlik deneyi ile kirilma toklugunun belirlenmesini
saglamaktadir. Gevrek malzemelerde Vickers sertlik ucu ile uygulanan P yiikii,
malzeme {iizerinde 2a boyutunda bir iz birakirken, 2c¢ uzunlugunda da catlak

olusumuna sebep olmaktadir [1,52].

_] :
.,Tf_:_f |

Sekil 4.3. Vickers sertlik ucu ile gevrek bir malzemede ¢atlak olusumu [7]

Malzemeye uygulanan P yiikii malzeme yiizeyinde 2¢ boyutunda catlak olusturmus

ise (c >> a), bu malzemenin kirilma toklugu (K,);

K. =S (E/H)"* (P/c*?) 4.7
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Baglantisindan bulunabilmektedir. Burada; S malzemeden bagimsiz bir sabir olup,
S=0,016+£0,004 degerine esittir. E/H ise malzemenin elastisite modiilii / sertlik
oranindadir [52] .

Yapilan deneysel ¢alismalar sonucunda kirilma toklugunun olgiimiinde yukarida

verilen denklem (4.7) kullanilmustir.

Seramik malzemeler, ortaklagim-iyonik baglarin bilesimi nedeniyle kirilma toklugu,
metaller ve miihendislik plastikleriyle karsilastirildiginda olduk¢a  diisiik
seviyelerdedir. Seramik malzemelerin toklugunu artirmak i¢in ge¢cmiste pek ¢ok
arastirma yapilmistir. Katkilarla sicak presleme ve tepkime baglamasi gibi yontemler
kullanilarak toklugu artirilmis miihendislik seramikleri iiretilmistir [48,49]. ileri
teknoloji seramik malzemelerin, kirilma toklugu 112 MPa arasinda degisirken,
seramik-seramik kompozitlerin kirilma toklugu 20 MPa’a kadar c¢ikmaktadir.
Seramik malzemelerin kirilma toklugunun kismen iyilestirilmesi amaciyla yapilan
diizenlemelerde, seramiklerin asinma direncinde bir miktar diisme olmus, buna
karsilik mikro catlak olusumu bariz sekilde engellenmistir. Burada, bolgesel
yuklenmeler, termal sok ve gerilmeler karsisinda g¢atlak olusumuna karsi direng

sertlikteki azalmayla dengelenmektedir [2].

Kirilma toklugu, sinterlenen ve klasik seramografik numune hazirlama islemlerine
tabi tutulan numunelerin parlatilmis yiizeyleri iizerinde TUBITAK Marmara
Arastirma Merkezinde bulunan ZWICK AHV 10 marka sertlik dlgme cihazinda 5-
10 kg yiik altinda 15 sn beklenerek ol¢iilmiistiir. Catlak boyutu Sl¢iiliip denklem
(4.7)’ye gore hesaplamalar1 yapilmustir.

4.5.8. X-1sinlan difraksiyon analizi (XRD)

X-ray cihazi ile kisa dalga boyuna sahip x-1sinlari, test edilerek numunenin {izerine
gonderilir. Isin demetleri maddenin ii¢ boyutlu kristal kafeslerinden difraksiyona
ugrar. Her mineralin kristal yapisinin degisik difraksiyonlar vermesi ile
karsilastirildiginda test edilen malzemenin hangi minerolojik yapiya sahip oldugu

ortaya ¢ikar [37].
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Tez calismasinda kullanilan aliimina ve SiC tozlar ile farkli sicaklilarda sinterlenen
farkli bilesimlerdeki tiim numunelerin XRD analizleri RIGAKU D/MAX-2200/PC
XRD cihazinda gergeklestirilmistir.

4.5.9. Taramal elektron mikroskobu (SEM) ve enerji dispersif spektrometresi

(EDS) analizi

Elektron mikroskobu hammadde ve iiriinlerin gozle goriilmeyen kristal yapilarini

inceleyerek mineral ve {iriinlerin cinsi hakkinda bilgi veren bir aractir [37].

SEM analizi ile numunede, tene boyutu, yiizey kabaligi, porozite, partikiil tane
dagilimi, malzeme homojenligi, ve kaplama kalinlig1r belirlenebilir. Odaklanmig
elektronlar numunenin yiizeyini tarar, tarama sonucunda olusan sinyaller detektorler
vasitast ile tutulur. Taramali elektron mikroskobu EDS ile kullanilarak elementel

analizde yapilir [37].

Taramali elektron mikroskobun (SEM’in) calisma prensibi; yiiksek voltaj altinda
hizlandirilmis elektronlarin numune iizerine gonderilmesi ile elektronlar ile numune

atomlar1 arasinda ¢esitli etkilesimler olur [37].

Calismalarda kullanilan aliimina ve SiC tozlarinin SEM’de (JEOL 6060 LV)
mikroyapilar1 incelenmis ve ortalama tane boyutlar1 belirlenmistir. Hazirlanan toz
karisimlarin sekillendirme Oncesi mikroyapilart da SEM de incelenmistir. Ayrica
sinterlenen tiim bilesimlerin mikroyapilar1 (kirik ylizey) incelenerek, sinterleme
sicakligr ve SiC ilavesine bagl olarak meydana gelen degisiklikler tespit edilmistir.
Ayrica farkli sicakliklarda sinterlenen tiim bilesimler parlatilip 1400 °C de 1 saat siire

ile termal daglandiktan sonra SEM’de mikroyapilari (parlak yiizey) incelenmistir.



BOLUM 5. DENEYSEL SONUCLAR VE iIRDELENMESI

5.1. Pisme Kiiciilmesi

Sinterleme sonrasinda farkli sicaklik ve karigimlardaki test numunelerinin makro
goriintiileri sekil 5.1’de gosterilmistir. Sekilden de goriildigl gibi, artan SiC
ilavesiyle numunelerin renkleri koyulagsmaktadir. Ayrica asagida da ifade edildigi

gibi sinterleme sicakligina bagl olarak boyutsal degisimler meydana gelmektedir.

d

A 1500 °C Agl (‘

A..l!!aﬂ b+ I‘HUI{"

e rﬁ!‘?

Sekil 5.1. Sinterleme sicakligina bagl olarak test numunelerinin makro goriintiileri

Aliimina ve SiC’den hazirlanan karisimlarin (Ao, As, Ao, Ajs) farkli sicakliklarda 2
saat sinterlendikten sonra numunelerin pisme kii¢iilmesi degerleri tablo 5.1°de
verilmistir. Bu degerler arasindaki iliski sekil 5.2°de gosterilmistir. Artan sinterleme
sicaklig ile sinterlemenin artmasina bagli olarak tiim numunelerde boyutsal olarak

kiigiilmeler gozlenmistir. SiC katkilt As, Ajo, Ajs numunelerinin pisme kiicilmesi
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degerlerinin katkisiz Ag’a oranla daha az oldugu goriilmekte olup bu durum SiC
iceren numunelerde acik atmosfer ortaminda yapilan sinterlemeye bagli olarak,
SiClin  oksijenle reaksiyona  girmesinin  sonucunda CO  olumundan
kaynaklanmaktadir. SiC’iin oksijenle reaksiyona girdigi kimyasal baginti agsagida
denklem 5.1°de verilmistir [45]. CO’in porozite olusturmasimna baglh olarak

katkisizlara gore daha az bir kiigiilme gozlenmistir.
SiCyy +3/2 0y — SiOy g + CO (5.1)

Tablo 5.1. Sinterleme sicakliklarina baglh olarak % pisme kiigiilmesi degerleri

Bilesim Sinterleme sicakhgina (°C) bagh olarak
Kodu % pisme kiiciilmesi degerleri
1500 1550 1600 1650
Ay
16,33 16,29 16,72 16,46

As 11,63 11,01 10,05 8,76

Ao 9,65 10,52 10,12 5,08

Ais 8,1 8,81 9,05 3,99

18
16| ¢ —e
& 14
2 121 ——A0
:§ 10 - —m—Ab
S 8 —a—A10
GE: 6 - A15
&4
a

2 |

0

1500 1550 1600 1650
Sicaklik °C

Sekil 5.2. Farkli bilesimlerdeki numunelerin artan sinterleme sicakligina bagli olarak pisme

kiigiilmesinin degisimi



5.2. Su Emme

Aliimina ve SiC’den hazirlanan karisimlarin (Ao, As, Ao, Ais) farkli sicakliklarda 2
saat sinterlendikten sonra numunelerin Ol¢iilen su emme degerleri tablo 5.2°de
verilmistir. Bu degerler arasindaki iliski sekil 5.3’de gosterilmistir. Genel olarak
bakildiginda karigimlardaki SiC miktarinin artmasi ile % su emme miktarinin arttig
goriilmektedir. Bunun sebebi SiC’lin oksijenle reaksiyonu sonucunda olusan CO

gazinin biinye igerisinde olusturdugu gozeneklerdir. Bu gozenekler igerisine su

girmekte ve su emme degerini artirmaktadir.

Tablo 5.2. Sinterleme sicakliklarina bagl olarak % su emme degerleri

Hazirlanan Sinterleme sicakhgina (°C) bagh olarak
Karisimlar % su emme degerleri
1500 1550 1600 1650
Ay
1,451 0,933 0,888 0,461

As 1,686 1,813 2,71 3,864

Ao 1,998 1,452 1,474 7,266

Ars 3,412 3,424 4,591 9,125

10

9 i
g 8
S & ——A0
)g 6
8 . —=s—A5
qé 4 ——AI10
E 3 Al5
3 2]

1 4 ~ °
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0 ‘
1500 1550 1600 1650
Sicaklik °C

Sekil 5.3. Farkli bilesimlerdeki numunelerin artan sinterleme sicakligina bagl olarak su emme egrileri
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5.3. Gozenek Miktari, Bulk ve Relatif Yogunluk

Aliimina ve SiC’den hazirlanan karisimlarin (Ao, As, Ao, Ais) farkli sicakliklarda 2
saat sinterlendikten sonra numunelerin gozenek miktarlar1 degerleri tablo 5.3’de bulk
yogunlugu degerleri de tablo 5.4°de, relatif yogunluk degerleri tablo 5.5°de
verilmistir. Bu degerler grafige doniistiiriilmiis ve sekil 5.4, sekil 5.5, sekil 5.6’da

gosterilmistir.

Tablo 5.3. Sinterleme sicakliklarina baglh olarak % godzenek miktar1 degerleri

Hazirlanan Sinterleme sicakhigina (°C) bagh olarak
Karisimlar % gozenek miktar: degerleri
1500 1550 1600 1650
Ay
2,56 2,755 2,987 3,675

As 5,144 5,414 5,502 10,253

Ao 7,112 6,2895 8,207 15,418

Ais 6,946 7,079 7,591 23,1503

25
- 20 A
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1500 1550 1600 1650
Sicaklik °C

Sekil 5.4. Farkli bilesimlerdeki numunelerin artan sinterleme sicakligina bagli olarak gbzenek miktar1

(%) degisimi
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Tablo 5.4: Sinterleme sicakliklarina bagli olarak bulk yogunluk degerleri

Hazirlanan Sinterleme sicakhigina (°C) bagh olarak
Karisimlar bulk yogunluk degerleri (gr/cm3)
1500 1550 1600 1650
Ay
2,933 3,823 3,744 3,646
As 3,264 3,262 3,112 3,039
Ao 3,180 3,217 3,293 2,752
Ais 3,114 2,9539 3,1235 2,489
4,5
_— 4 ] o
5§35 -
3 3 - . —e—A0
E 2,5 1 —a—AS5
S 2 ——AI10
S
L 15 A15
4
g
0,5 -
0
1500 1550 1600 1650
Sicaklik °C

Sekil 5.5. Farkli bilesimlerdeki numunelerin artan sinterleme sicakligina bagl olarak bulk yogunluk

(gr/cm’) degisimi

Sinterleme sicakligi ve SiC orani arttikca gozenek miktarlarinda bir artig egilimi
gozlenmektedir. Katkisiz aliiminalarda bu durum tane biiylimesi ve gézenek olusumu
ile agiklanabilir. Bu durum SEM mikroyap1 fotograflar: ile de desteklenmektedir.
SiC katkili seramik kompozitlerde ise yine CO olusuna bagl olarak gdzeneklerin

olugmasi nedeni ile artan SiC ilavesi sonucunda gézenek miktar1 artmaktadir.

Katkisiz aliiminada (A,) maksimum yogunluga 1550 °C’ de ulasilmakta olup,

sicakligin artisiyla yogunluklarda hafif bir diisme egilimi goézlenmektedir. Aliimina
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seramiklerde sinterleme sicakliginin artigiyla goriilen hizli tane biiylimesi sonucunda
poroziteler tane i¢inde sikisip kalir. Bu durum teorik yogunluklara ulasilmasina engel
olarak yogunlukta da azalmaya neden olur [49,50]. Katkisiz aliiminalarda goriilen az
miktardaki yogunluk azalmasi bu sekilde aciklanabilir. SiC katkili seramik
kompozitlerde gozenek miktarindaki artisa paralel olarak yogunluk degerlerinde de

azalma egilimi gozlenmektedir.

Tablo 5.5. Sinterleme sicakliklarina bagli olarak relatif yogunluk degerleri

Hazirlanan Sinterleme sicakhgina (°C) bagh olarak
Karisimlar relatif yogunluk degerleri
1500 1550 1600 1650

Ao 73,69 96,05 94,07 91,60

As 82,82 82,77 78,96 77,11

Ao 81,50 82,44 84,39 70,52

Ars 80.63 76,48 80,87 64.44
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Sekil 5.6. Farkli bilesimlerdeki numunelerin artan sinterleme sicakligina bagli olarak relatif yogunluk

degisimi
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Aliimina ve SiC’den hazirlanan seramik kompozitlerin (Ao, As, Ao, Ajs) li¢ nokta

egme mukavemet degerleri tablo 5.6’da, bu degerler arasindaki iliski de sekil 5.7°de

gosterilmistir.

Tablo 5.6. Sinterleme sicakliklarina bagl olarak ii¢ nokta egme mukavemeti degerleri

Hazirlanan Sinterleme sicakhigina (°C) bagh olarak
Karisimlar ii¢ nokta egme mukavemet degerleri (N/mm?)
1500 1550 1600 1650

Ao 174,43 2847764 270 261,63
As 176,7467 197,4333 135,9933 126,2933
Ao 188,6733 120,9167 114,11 62,7233
Ais 179,4433 97,87667 87,12 25,79667
= 300

Q

E 50

s

< __ 200 - ——A0
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GE’ g 150 -
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Sekil 5.7. Farkli bilesimlerdeki numunelerin artan sinterleme sicakligina bagl olarak ii¢ nokta

mukavemet (N/mm?) degisimi

Artan sinterleme sicakligi ile saf aliimina numunelerde en yiiksek mukavemet

degerine, maksimum yogunlugun elde edildigi 1550 °C’de ulasilmis olup; tane



100

biliyiimesi ve gdzeneklerin tane igerisinde hapsolmasina bagli olarak [49,50] sicaklik

artistyla mukavemet de bir miktar azalma gozlenmektedir.

SiC ilaveli aliimina seramik kompozit numunelerde artan SiC ve sinterleme sicakligi
ile CO’in olusturdugu gézeneklerden dolayr mukavemet degerleri azalan bir egilim
sergilemektedir. Genel olarak ii¢ nokta egme mukavemeti degerleri incelendiginde,
SiC katkisiz saf altiminalarin daha yiliksek mukavemete sahip oldugu goriilmektedir.
Ayrica, SiC’iin oksitlenmesi sonucunda CO g¢ikisinin yani sira, SiC-Alliimina
araylizeyinde olusan aliimina silikat esasli camsi fazda SiC takviyeli numunelerde
mukavemetin diismesine neden olmaktadir. Camsi faz olusumu, SEM mikroyapilari

ve EDS analizlerinde tespit edilmis olup, b6liim 5.8’de detayli olarak aciklanmustir.

5.5. Sertlik

Aliimina ve SiC’den hazirlanan karisimlarin (Ao, As, Ao, Ajs) farkli sicakliklarda 2
saat sinterlendikten sonra numunelerin hesaplanan sertlik degerleri tablo 5.7°de, bu

degerler arasindaki iliski sekil 5.8’de gosterilmistir.

Tablo 5.7. Sinterleme sicakliklarina bagl olarak sertlik degerleri

Hazirlanan Sinterleme sicakhgima (°C) bagh olarak
Karisimlar sertlik (GPa) degerleri
1500 1550 1600 1650
Ao 15,51 18,45 14,96 15,18
As 12,28 12,66 12,53 12,29
Ao 12,92 13,29 12,98 11,84
Ats 10,00 12,82 10,70 9,12
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Sekil 5.8. Farkli bilesimlerdeki numunelerin artan sinterleme sicakligina bagl olarak sertlik (GPa)

degisimi

Sekilden de goriildiigii gibi, yliksek sertlikler en 1yl yogunlagsmanin oldugu
sicakliklarda goriilmektedir. Relatif yogunlugu 96,05 olan katkisiz aliiminanin 1550
°C’de sinterlenen numunelerinde en yiiksek sertlik elde edilmis olup (18,45 Gpa) bu
deger literatiirle uyum gostermektedir [1]. Artan SiC ilavesiyle sertliklerde porozite

olusuna bagh olarak azalma egilimi goze ¢arpmaktadir.

5.6. Kirilma Toklugu

Aliimina ve SiC’den hazirlanan karigimlarin (Ao, As, Ao, Ajs) farkli sicakliklarda 2
saat sinterlendikten sonra numunelerin hesaplanan kirilma toklugu degerleri tablo
5.8’de, bu degerler arasindaki iliski sekil 5.9°da gosterilmistir. Her bir deger dort ayri
degerinin Ol¢iilmesidir. 1650 °C’de sinterlenen numuneler {izerine indentasyon
yukiiniin uygulanmasi ile serlik izini g¢evreleyen tanelerin tamami kirilmistir. Bu
ylizden bu sicaklikta 6l¢iim alinamamis olup literatirde de bu sicakliklarda
sinterlenen numuneler i¢in indentasyon teknigi ile kirilma toklugu dl¢iimiiniin uygun

olmadig1 belirtilmektedir [7].
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Tablo 5.8. Sinterleme sicakliklarina bagli olarak kirilma toklugu degerleri

Hazirlanan | Sinterleme sicakhigina (°C) bagh olarak
Karisimlar kirilma toklugu (MPa m" 2) degerleri
1500 1550 1600
Ao 1,728 2,152 1,301
As 1,747 1,557 1,387
Ao 2,695 1417 1337
Ars 2,109 1,023 0,984
3
g 25 -
=
e —— A0
,5 —m— A5
2 151 s A0
1 A5
T 05 -
=
I:I T T
1500 1550 1600
Sicakhk °C

Sekil 5.9. Farkli bilesimlerdeki numunelerin artan sinterleme sicakligina bagl olarak kirilma toklugu
12

(MPa m"?) degisimi
Katkisiz aliimina {izerinde kirilma toklugu, relatif yogunlugun en fazla oldugu
sicaklikta (1550 °C) en yiiksek degerdedir (2,152 MPa.m"?). Literatiirde aliiminanin
anormal tane biiyiime nedeniyle kirilma toklugu diisiik oldugu ifade edilmektedir
(~3MPa.m1/ %) [53]. Yiiksek yogunlugun elde edildigi katkisiz aliiminalarda literatiir
degerine yaklasilmistir. Sicaklik artis1 ile tane biiylimesinin gerceklesmesinden
dolayr degerler diismektedir. SiC ilavesi ile kirilma toklugu degerleri artarken
sicaklik artist ile beraber diismektedir. SiC ilaveli seramik kompozitlerde en yiiksek
kirilma toklugu 1500 °C’de sinterlenen numunelerde tespit edilmistir. Bu sicaklik

SiC’iin oksitlenmesinin diisiik oranda oldugu ve diisiiniilmekte olup bu durum SEM



103

mikro yapilari ile de desteklenmektedir. Bu sicaklikta SiC’iin kendisinden beklenilen
ikinci faz partikiil 6zelligini yerine getirerek yiiksek kirilma toklugu verdigi
goriilmektedir. Sicaklik artis1 ile SiC’iin reaksiyona girerek oksitlenmesine bagl
olarak kendisinden beklenilen takviye gorevini tam olarak yerine getirememekte ve
tokluk artis1 saglayamamaktadir. Bununla birlikte saf aliimina ile karsilastirildiginda
genel olarak SiC takviyesinin aliiminanin tane biiylimesini engelleyici etki yaptigi

goriilebilmektedir.

5.7. X-Isinlar Difraksiyon Analizi (XRD)

5.7.1. Hammaddelerin X-1s1nlar1 difraksiyon analizi

Deneylerde kullanilan aliimina ve SiC tozlarinin x-iginlar1 difraksiyon analiz
sonuglar sekil 5.8’de gosterilmektedir. Aliimina tozlarinda sadece aliimina piklerine,

SiC tozlarinda da sadece SiC piklerine rastlanilmis olup, bu sonu¢ olduk¢a saf

tozlarla ¢alisildigina isaret etmektedir.

A A A - alilnina
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80 90

Sekil 5.10. Deneysel ¢alismalarda kullanilan aliimina tozunun XRD analizi
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Sekil 5.11. Deneysel ¢aligmalarda kullanilan SiC tozunun XRD analizi
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5.7.2. Sinterlenmis numunelerin X-1sinlar difraksiyon analizi

Farkli sicaklik (1500-1650 °C)

8-

80 40

ve bilesimlerde hazirlanan seramik kompozit

numunlerin (Ao, As, Ao, Ajs) sinterleme sonrast XRD analizi sonuglar1 sekil 5.12-

5.19°de verilmistir.
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Sekil 5.12. 1500 °C’de sinterlenmis Aliiminanin (A,) XRD analizi
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Sekil 5.13. 1650 °C’de sinterlenmis aliiminanin (A,) XRD analizi
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Sekil 5.14. 1500 °C’de sinterlenmis %5 SiC ilaveli aliiminanin (As) XRD analizi
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Sekil 5.15. 1650 °C’de sinterlenmis %5 SiC ilaveli aliiminanin (As) XRD analizi
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Sekil 5.16. 1500 °C’de sinterlenmis %10 SiC ilaveli aliiminanin (Ay) XRD analizi
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Sekil 5.18. 1500 °C’de sinterlenmis %15 SiC ilaveli aliiminanin (A;5) XRD analizi
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Sekil 5.19. 1650 °C’de sinterlenmis %15 SiC ilaveli aliiminanin (A;s) XRD analizi

SiC icermeyen Ao serisinin tiim sinterleme sicakliklarinda beklenildigi gibi sadece
alimina fazi belirlenmistir. SiC ilavesi ile birlikte Aliiminanin yani sira, mullit
fazinin da varlig1 gézlenmistir. Daha 6ncede ifade edildigi gibi, oksidan atmosferde
SiC’lin parcalandigi ve sinterleme ortamindan oksijenle reaksiyona girmesi
sonucunda CO gaz c¢ikist oldugu bilinmektedir. Ayrica SiC’iin oksitlendigi
reaksiyonda (denklem 5.1) reaksiyon {iriinii olarak SiO; de olugsmaktadir [45]. Olusan
Si0,, aliimina ile reaksiyona girerek miillit fazin1 meydana getirmektedir. SiC
artistyla numunelerde goriilen mullit faz1 bu sekilde meydana gelmektedir. A;s kodlu
en yiiksek SiC iceren bilesimin 1500 °C’de sinterlenen numunlerinde miillit ve
alimina fazlarinin yanisira az miktarda SiC’iin de oldugu tespit edilmis olup daha
yuksek sicakliklarda rastlanmamistir. Bu durum, sicaklik artisiyla oksitlenme

reaksiyonun artigina bagl olarak yapida kalan SiC’iin azaldigina isaret etmektedir.
SiC ve sinterleme sicakliginin artistyla, SiC’iin pargalanmasi sonucunda agiga ¢ikan
Si0; miktariin artisina bagl olarak mullit piklerinde ve pik siddetlerinde bir artis

gbze carpmaktadir.

X-1sinlar1 analizi sonucunda belirlenen kristal fazlari tablo 5.9°da verilmistir.
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Tablo 5.9. Farkli sicakliklarda sinterlenen numunelerin XRD analizinde belirlenen kristal fazlar

Bilesim Kodu Sinterleme Kristal Fazlar (%)
Sicakhigi (°C)

Ao 1500 ALO;
1550 ALO;
1600 ALO;
1650 ALO;

As 1500 ALO;, Miillit
1550 ALOs;, Miillit
1600 ALO;, Miillit
1650 ALO;, Miillit

Ajo 1500 ALOs;, Miillit
1550 AL O;, Miillit
1600 Al,Os, Miillit
1650 ALOs;, Miillit

Ass 1500 AlLO;, Miillit, SiC
1550 Al,Os, Miillit
1600 ALOs;, Miillit
1650 ALO;, Miillit

5.8. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) ve Enerji Dispersif Spektrometresi
(EDS) Analizi

5.8.1. Hammadelerin taramah elektron mikroskobu (SEM) ve enerji dispersif

spektrometresi (EDS) analizi

Bu ¢alisma kapsaminda kullanilan baslangi¢ toz hammaddelerin (Al,O3; ve SiC) ve
bu hammaddelerin kullanimi ile hazirlanan toz karisimlarin (Ao, As, Ao, Ais) SEM
mikroyap1 goriintiileri ve bu goriintiiler iizerinden alinan EDS analizleri sekil 5.20,

sekil 5.21°de verilmistir.
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Sekil 5.20. Deneysel c¢aligmalarda kullanilan aliimina tozlarinin farkli biiyiiltmelerdeki SEM

mikroyap1 goriintiileri ve EDS analizi
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Sekil 5.21. Deneysel ¢aligmalarda kullanilan SiC tozlarmin farkli biiyiiltmelerdeki SEM mikroyap1

goriintiileri ve EDS analizi
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Sekil 5.22. Deneysel calismalarda kullanilan %5 SiC - %95 ALO; (As) karisiminin farkli
boyutlardaki SEM goriintiileri
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Sekil 5.23. Deneysel calismalarda kullanilan %10 SiC - %90 ALO; (A)p) karisimmin (a) SEM
goriintiisii ve EDS analizi (b) SEM goriintiisti
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(b)
Sekil 5.24. Deneysel c¢alismalarda kullanilan %15 SiC - %85 ALO; (A;p) karisimmin (a) SEM
goriintiisii ve EDS analizi (b) SEM goriintiist

Mikroyapilardan goriildiigii gibi, aliimina tozlar hemen hemen kiiresele yakin sekilde
olup, ortalama 0,4 um boyuta sahiptir. SiC ise keskin ve koseli geometride olup,
ortalama 20 um tane boyutundadir. EDS analizleri, baslangi¢ tozlarinin yiiksek
saflikta oldugunu ve alimina ile SiC’den bagka elementleri i¢ermedigini

gostermektedir.

5.8.2. Sinterlenmis numunelerin taramah elektron mikroskobu (SEM) ve enerji

dispersif spektrometresi (EDS) analizi

Farkli sicakliklarda sinterlenen seramik kompozit numunelerin SEM mikroyapi
gorlintiileri ve bu goriintiiler tizerinden farkli noktalarda alinan EDS analiz sonuglari

sekil 5.25-5.45"de gosterilmektedir.
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Sekil 5.25. 1500 °C sicaklikta sinterlenen a) %100 AL,O; (Ag), b) %5 SiC-%95 ALLO; (As), (¢) %10 SiC-%90 ALLO; (Aj), d) %15 SiC-%85 Al,O; (A;s), numunelerinin
SEM mikroyap1 goriintiileri
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Sekil 5.26. 1550 °C sicaklikta sinterlenen a) %100 AL,O; (Ay), b) %5 SiC-%95 AlLO; (As), ¢) %10 SiC-%90 ALOs5 (Aj), d) %15 SiC-%85 AlO; (A;s), numunelerinin
SEM mikroyap1 goriintiileri
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Sekil 5.27. 1600 °C sicaklikta sinterlenen a) %100 Al,O; (Ag), b) %5 SiC-%95 ALO; (As), (¢) %10 SiC-%90 ALLO; (Aj), d) %15 SiC-%85 ALO; (A;s), numunelerinin
SEM mikroyap1 goriintiileri
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Sekil 5.28. 1650 °C sicaklikta sinterlenen a) %100 Al,O; (Ag), b) %5 SiC-%95 ALO; (As), (¢) %10 SiC-%90 ALLO; (Aj), d) %15 SiC-%85 ALLO; (A;s5), numunelerinin
SEM mikroyap1 goriintiileri
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Sekil 5.25-5.28’de sinterleme sicakligina ve SiC ilavesine bagli olarak numunelerin
mikroyapr goriintiileri yer almaktadir. Genel olarak bakildiginda, 1500 °C’de
sinterlemenin yetersiz oldugu, tanelerin yeterince birbirleri ile baglanmadig
goriilmektedir. Sicaklik artisiyla daha iyi sinterlenmenin olmasi ve diflizyonun
artisina bagh olarak aliimina taneleri biiylime gostermektedir. Hatta, 1550 °C’nin
iizerindeki sicakliklarda sinterleme sonucunda bazi tanelerin aliimina seramiklerde
sik¢a gorililen anormal tane biiylimesi gosterdigi tespit edilmistir [49,50]. Ayrica SiC
katkili numunelerin mikroyapilarinda SiC’ler belirgin olarak gdziikmektedir. Fakat,
sekil 5.21 ile karsilastirilirsa, sinterlenmis numunelerdeki SiC goriintlilerinin ayni
olmadig1 gbéze carpmaktadir. Yiiksek sicakliklarda denklem (5.1)’e gore ayrisma
reaksiyonu sonucunda SiO; ve CO olusumu, SiC’{in yapisini1 bozmakta ve miktarini
diisiirmektedir. SEM mikroyapisinda SiC’ler morfolojisi bozulmus olarak

goziikmesine ragmen, XRD analizlerinde belirlenememesi bu sekilde agiklanabilir.

Sekil 5.29. Farkli sicakliklarda sinterlenen aliiminanin SEM mikroyap1 goriintiileri ve EDS analizleri

a) 1500 °C, b) 1550 °C, ¢) 1600 °C, d) 1650 °C
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Sekil 5.29. (Devami) Farkli sicakliklarda sinterlenen aliiminanin SEM mikroyap1 goriintiileri ve EDS
analizleri a) 1500 °C, b) 1550 °C, ¢) 1600 °C, d) 1650 °C
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Sekil 5.29°da saf aliiminanin farkli sicakliklarda sinterlenen numunelerinden ayni
biiylitmede alinan mikroyapis1 ve EDS analizleri incelendiginde tane biiylimesi ve
bazi tanelerde anormal tane biiylimesi oldugu goriilmektedir. EDS analizlerinde,
beklendigi gibi sadece Al ve O pikleri mevcuttur. Anormal biiyliyen tanelerin
igerisinde hapsolmus gdzeneklere rastlanmakta olup, bu da yogunluklarda sicaklik

artisiyla bir miktar azalmaya yol agmaktadir.
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Sekil 5.30. 1500 °Cde sinterlenen As numunesinin SEM goriintiisii ve bu goriintii tizerindeki iki

noktanin EDS analizleri
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Sekil 5.31. 1550 °C de sinterlenen As numunesinin SEM goriintiisii ve bu goriintii tizerindeki iki

noktanin EDS analizleri
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Sekil 5.32. 1600 °Cde sinterlenen As numunesinin SEM gériintiisii ve bu goriintii tizerindeki iki

noktanin EDS analizleri
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Sekil 5.33. 1650 °C de sinterlenen As numunesinin SEM goriintiisii ve bu goriintii tizerindeki iki
noktanin EDS analizleri
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Sekil 5.34. 1500 °C'de sinterlenen A,y numunesinin SEM gériintiisii ve bu goriintii tizerindeki iki

noktanin EDS analizleri
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Sekil 5.35. 1550 °C de sinterlenen A,y numunesinin SEM goriintiisii ve bu goriintii tizerindeki iki

noktanin EDS analizleri
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Sekil 5.36. 1600 °C de sinterlenen A,y numunesinin SEM goriintiisii ve bu goriintii tizerindeki iki

noktanin EDS analizleri
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Sekil 5.37. 1650 °C de sinterlenen A,y numunesinin SEM goriintiisii ve bu goriintii iizerindeki iki

noktanin EDS analizleri
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Sekil 5.38. 1500 °C'de sinterlenen A;s numunesinin SEM gériintiisii ve bu goriintii tizerindeki iki

noktanin EDS analizleri
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Sekil 5.39. 1550 °C de sinterlenen A;s numunesinin SEM goriintiisii ve bu goriintii tizerindeki iki

noktanin EDS analizleri
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Sekil 5.40. 1600 de sinterlenen A;s numunesinin SEM goriintiisii ve bu goriintii tizerindeki iki

noktanin EDS analizleri
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Sekil 5.41. 1650°de sinterlenen A;s numunesinin SEM goriintiisii ve bu goriintii iizerindeki iki

noktanin EDS analizleri

SiC ilaveli numunelerde, katkisiz aliiminalarda oldugu gibi anormal tane biiyiimesi
goriilmemektedir. Fakat, sicaklik artistyla diflizyonun artisina bagh olarak bir miktar

tane bilylimesinin de oldugu goze carpmaktadir. Literatiirde, SiO; nin bulunmasinin
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anormal tane biiylimesini tesvik ettigi belirtilirken [49,50], yapilan ¢alismada SiC
katkililarda saf aliiminaya gdre anormal tane bilyilimesinin nispeten az olmasi olusan

mullitden kaynakladig: diistiniilmektedir.

Mikroyapilarda, SiC etrafinda aliimina-silikat cams1 fazinin oldugu tespit edilmis
olup, EDS analizleri de bu sonu¢ desteklenmektedir. Bazi mikroyap1 ve EDS
analizleri de mullit fazinin varligin1 destekler niteliktedir (sekil 5.34, 5.37 ve 5.38).
Ayrica, denklem 5.1 de ifade edilen CO c¢ikist ile SiC’iin bozuldugu ve deforme

oldugunu gosterir nitelikte mikroyapilara da rastlanmistir (Sekil 5.38).

Termal daglama sonrasi parlatilmis yiizeyden SEM mikro yap1 goriintiileri

sekil 5.42-5.45’de gosterilmistir.

Katkisiz aliiminali numunelerde sinterleme sicakliginin artisi ile aliimina tane boyutu
artmigtir ve anormal tane biiyiimesi meydana gelmistir. Ayrica anormal tanelerin
icinde ve taneler arasinda yogunluk ve oOzellikleri olumsuz etkileyen porozitelere
rastlanmaktadir. SiC ilavesi ile tane boyutunda katkisiz aliiminalarda oldugu gibi
anormal tane biiylimesi gozlenmemekle birlikte bariz bir sekilde SiC tanelerinin
oksitlenmesi ile ¢ikan CO gazinin biraktigi bosluklar goriilebilmektedir. SiC’ilin
oksitlenmesi sonucunda agiga ¢ikan SiO,’nin aliimina ile birleserek olusturdugu
alimina silikat faz1 SiC tanelerini ¢evrelemekte olup sicaklik artist ile bu durumun

artt1g1 gbze carpmaktadir.

Genel olarak kirik ve parlatilmig ylizey incelemeleri sonucunda diisiik sinterleme
sicakliginda taneler arasi kirilmanin hakim oldugu, sicakligin artis1 ile o6zellikle
katkisiz aliiminalarda artan tane boyutu ile taneler arasi ve tane i¢i kirilmanin
gerceklestigi gozlenmektedir. Gevrek seramik malzemelerde kirilma davranisi tane
boyutu ile iligkilidir. Malzemenin tane boyutunda azalma taneler arasi kirilma
davranigini tesvik eder ve bu da malzemenin kirilmasina karst direngli olmasini

saglar [7].



Sekil 5.42. Farkli sicakliklarda sinterlenen ve 1400 °C sicaklikta 1 saat termal daglanan aliimina numunelerin a) 1500 °C, b) 1550 °C, ¢) 1600 °C, d) 1650 °C SEM

mikroyap1 goriintiileri
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Sekil 5.43. Farkli sicakliklarda sinterlenen ve 1400 °C sicaklikta 1 saat termal daglanan %5 SiC ilaveli (As) numunelerin a) 1500 °C, b) 1550 °C, ¢) 1600 °C, d) 1650 °C
SEM mikroyap1 goriintiileri
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(c) (d)
Sekil 5.44. Farkl sicakliklarda sinterlenen ve 1400 °C sicaklikta 1 saat termal daglanan %10 SiC ilaveli (A ;o) numunelerin a) 1500 °C, b) 1550 °C, ¢) 1600 °C, d) 1650 °C

SEM mikroyap1 goriintiileri
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Sekil 5.45. Farkli sicakliklarda sinterlenen ve 1400 °C sicakliklarda 1 saat termal daglanan %15 SiC ilaveli (Als) numunelerin a) 1500 °C, b) 1550 °C, ¢) 1600 °C,
d) 1650 °C SEM mikroyap1 goriintiileri



BOLUM 6. SONUCLAR VE ONERILER

6.1. Sonuglar

Bu calismada SiC ilavesi ile aliimina esashi seramik kompozitlerin ¢esitli dzellikleri
arastirllmistir.  %5-10-15 oraninda SiC, Al,Os; igerisine katilarak karisimlar
hazirlanmig ve bu karisimlar kuru presleme teknigi ile sekillendirilmistir.
Sekillendirme sonras1 test numuneleri 1500-1550-1600-1650 °C sicakliklarda
sinterlenmis ve cesitli testlere tabi tutulmustur. Elde edilen sonuglar asagida

verilmistir.

1. Sinterleme sonrasi yapilan Ol¢liimlerden hesaplanan pigsme kii¢iilmeleri Ay, As, Ao
ve Ajs i¢in sirastyla % 16,29-16,72, % 8,76-11,63, % 5,08-10,52 ve % 3,99-9,05
arasinda tespit edilmistir. SiC oraminin artmasi ile pisme Kkiiciilmesi degerleri
artmaktadir. Bunun sebebi oksijen atmosferinde yapilan sinterlemeden dolay1 SiC’iin

bilinyesine oksijen ¢ekmesi ile biinye hacmini artirmasi ve CO ¢ikisidir.

2. Seramik kompozit numunelerde, SiC oranin artmasi ile su emme oranlarinda ciddi
derecede bir artis s6z konusudur. SiC ilavesinin artisina bagli olarak yiiksek
sicakliklardaki reaksiyonlar sonucunda SiC iizerine c¢ekilen oksijen artar. Oksijen,
SiC ile tepkimeye girer ve gaz ¢ikisi ile blinyede gozenek olusturur, buda biinyedeki
bosluk olusumunu artirmaktadir. GoOzenek miktarindaki artis ise su emme

degerlerinde artisa yol agmaktadir.

3. Sinterleme sicakligt ve SiC oran1 arttikca test numunelerinin gdzenek
miktarlarinda bir artig s6z konusudur. SiC katkili seramik kompozitlerde CO olusuna
bagli olarak gozeneklerin olugsmasina bagh olarak SiC ilavesi ile gozenek miktar

artmaktadir.
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4. Katkisiz aliiminada (A,) maksimum yogunluga 1550 °C’ de ulagilmakta olup (%
96,05), sicakligin artisiyla yogunluklarda hafif bir diisme goriilmektedir. Aliimina
seramiklerde hizli tane biiylimesi sonucunda porozitelerin tane i¢inde sikisip kalmasi
teorik  yogunluklara ulasilmasina engel olmaktadir. SiC katkili seramik
kompozitlerde gozenek miktarindaki artiga paralel olarak yogunluk degerleri

azalmaktadir.

5. Artan sinterleme sicaklig1 ile saf aliimina numunelerde en yiiksek mukavemet
degerine (284,776 N/mm?®), maksimum yogunlugun elde edildigi 1550 °C’de

ulasilmustir.

6. SiC ilaveli alimina seramik kompozit numunelerde artan SiC ve sinterleme
sicakligi ile CO’in olusturdugu gozeneklerden dolayr mukavemet degerleri
azalmaktadir. Genel olarak {i¢ nokta egme mukavemeti degerleri incelendiginde, SiC
katkisiz saf aliiminalarin daha yiliksek mukavemete sahip oldugu goriilmektedir. SiC-
Aliimina araylizeyinde olusan allimina silikat esasli camsi fazinda SiC takviyeli

numunelerde mukavemetin diigmesine neden oldugu diisiiniilmektedir.

7. Seramik kompozit numunelerde yiiksek sertlikler en iyi yogunlasmanin oldugu
sicakliklarda gortilmustiir. Relatif yogunlugu 96,05 olan katkisiz aliiminanin 1550
°C’de sinterlenen numunelerinde en yiiksek sertlik elde edilmis (18,45 GPa)’tir.
Artan SiC ilavesiyle sertliklerde porozite olusuna bagli olarak azalma meydana

gelmektedir.

8. En yiiksek kirilma toklugu, katkisiz aliimina {izerinde relatif yogunlugun en fazla
oldugu 1550 °C sinterlenen numunelerde tespit edilmistir (2,152 MPa.ml/z).
Sinterleme sicakliginin artisi ile birlikte tane biiyiimesinin ger¢eklesmesinden dolay1
kirilma toklugu degerleri azalmaktadir. SiC ilavesi ile kirilma toklugu degerleri
artarken sicaklik artig1 ile beraber diismektedir. SiC ilaveli seramik kompozitlerde en
yiiksek kirtlma toklugu 1500 °C’de sinterlenen numunelerde belirlenmistir. Bu
sicaklik SiC daha az oksitlenmektedir. Daha yliksek sicakliklarda ise SiC’iin

reaksiyona girerek oksitlenmesine bagli olarak tokluk artis1 saglanamamaktadir. SiC

ilavesinin saf aliiminanin tane biiyiimesini engelleyici etki yaparak diisiik
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sicakliklarda  sinterlemelerde ~ bir  miktar kirilma  toklugunu  artirdig

goriilebilmektedir.

9. Katkisiz Ao serisinin tiim sinterleme sicakliklarinda XRD analizleri ile aliimina
faz1 belirlenmigtir. SiC ilavesi ile birlikte aliiminanin yani sira, mullit fazinin da
varlig1r gozlenmistir. SiC’iin oksitlenmesi ile olusan SiO, aliimina ile reaksiyona
girerek miillit fazin1 meydana getirmektedir. A;s serisinin 1500 °C’de sinterlenen
numunlerinde miillit ve aliimina fazlarimin yanisira az miktarda SiC’iin de oldugu
tespit edilmis olup daha yiiksek sicakliklarda rastlanmamistir. Bu durum, sicaklik
artistyla oksitlenme reaksiyonun artisina bagl olarak yapida kalan SiC’iin azaldigina

isaret etmektedir.

10. SEM mikroyapilardan aliimina tozlar kiiresele yakin sekilde ve ortalama 0,4 pm
boyutlarinda, SiC’iin ise keskin ve kdseli geometride ve ortalama 20 um tane
boyutlarinda oldugu belirlenmistir. EDS analizleri, baslangi¢ tozlarimin yiiksek
saflikta oldugunu ve aliimina ile SiC’den baska elementleri igermedigini
gostermektedir. Katkisiz Ao numunelerinde anormal biiyiiyen tanelerin igerisinde
hapsolmus gozeneklere rastlanmakta olup, bu da yogunluklarda sicaklik artisiyla bir

miktar azalmaya yol agmaktadir.

11. SiC ilaveli numunelerde, katkisiz aliiminalarda oldugu gibi anormal tane
biliyiimesi goriilmemektedir. Fakat, sicaklik artisiyla difiizyonun artisina bagli olarak
bir miktar tane biiylimesinin de oldugu goze g¢arpmaktadir. SiC katkili seramik
kompozitlerde saf aliiminaya gore anormal tane biiylimesinin nispeten az olmasinin

nedeninin mullit fazinin varligindan kaynakladig: diisiiniilmektedir.

12. Mikroyapilarda, SiC etrafinda aliimina-silikat camsi fazinin oldugu tespit edilmis
olup, EDS analizleri de bu sonu¢ desteklenmektedir. Bazi mikroyapi ve EDS
analizleri de mullit fazinin varligmi destekler niteliktedir CO ¢ikist ile SiC’iin

bozuldugu ve deforme oldugunu gosterir nitelikte mikroyapilara da rastlanmistir.
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6.2. Oneriler

1. Yapilan ¢alismada, aliimina icerisine katilan SiC’{in oksitlendigi ve bu durumunda
genel olarak seramik kompozitlerin 6zelliklerini 6nemli Ol¢iide etkiledigi tespit
edilmigtir. Bu nedenle sinterleme ortaminin oksijen igermeyen kontrollii gaz veya

vakum ortaminda yapilmasi arastirilabilir.

2. SiC oranmin arttirtlmasi seramik kompozitlerin 6zelliklerinde katkisizlara gore
olumlu bir etki meydana getirmemistir. Bu durum goz oniine alinarak SiC miktarlari
digtiriiliip, daha diisiik oranlarda SiC takviyeli seramik kompozitlerin {iretimi

gergeklestirilebilir.

3. Seramik kompozit malzemelerin korozyon ve asinma dayanimlar1 incelenebilir.

4. Benzer calismalar, SiC yerine nitriir ve oksit esash farkli katkilarla

gerceklestirilebilir.
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