ISTANBUL TEKNIiK UNIiVERSITESI % FEN BiLIMLERI ENSTITUSU

FARKLI SINTERLEME SICAKLIKLARININ
AGIRLIKCA %2 MnO VE %2 TiO, KATKILI
ALUMINA SERAMIGININ MiIKROYAPISAL VE
FiZIKSEL OZELLIKLERINE OLAN ETKIiLERIi

YUKSEK LiSANS TEZI
Met. ve Malz. Miih. Utku INAN

Anabilim Dali: Metalurji ve Malzeme Miihendisligi
Programi: Seramik

SUBAT 2005



ISTANBUL TEKNIiK UNIiVERSITESI * FEN BiLIMLERI ENSTITUSU

FARKLI SINTERLEME SICAKLIKLARININ
AGIRLIKCA %2 MnO VE %2 TiO, KATKILI
ALUMINA SERAMIGININ MiKROYAPISAL VE
FiZiKSEL OZELLIiKLERINE OLAN ETKIiLERIi

YUKSEK LiSANS TEZI
Met. ve Malz. Miih. Utku INAN
(506011234)

Tezin Enstititye Verildigi Tarih : 27 Aralik 2004
Tezin Savunuldugu Tarih : 28 Ocak 2005

Tez Danismani : Prof.Dr. M.Liitfi OVECOGLU
Diger Jiiri Uyeleri : Prof. Dr. Serdar OZGEN
Doc. Dr. Z.Engin ERKMEN (M.U.)

SUBAT 2005



ONSOZ

Yiiksek lisans tezimi yOneten, fikir ve Onerileri ile ¢aligmalarima yon veren, tezin
tamamlanmasinda her tiirlii yardimda bulunan saymn hocam Prof. Dr.M. Liitfi
OVECOGLU basta olmak iizere I.T.U. Kimya-Metalurji fakiiltesi Metalurji ve
Malzeme Miihendisligi boliimii ¢alisanlarindan Seramik Yiik. Miih. Hasan Gokge,
Arastirma Gorevlileri Volkan KALEM, Filiz ALTIN ve diger tim gorevlilere
tesekkiirlerimi sunarim.

Calismalarim i¢in malzemeleri temin eden Saym Ismail YILDIRIM’A tesekkiir
ederim.

Yiiksek lisans caligmalarim sirasinda bana gerekli destegi ve imkanlan saglayan
Tamgelik Isil Islem A.S. iist yonetim ve calisanlarina tesekkiirii bir borg bilirim.

Ayrica hayatim boyunca maddi ve manevi desteklerini esirgemeyen saygi deger
aileme, lisans egitimimden bugine yanimda olan Metalurji Mih. Ozlem
AKPINAR’a sonsuz tesekkiir ederim.

Aralik 2004 Utku INAN



ICINDEKILER

KISALTMALAR
TABLO LISTESI
SEKIL LiSTESI
SEMBOL LISTESI
OZET
SUMMARY
1. GIRIS VE AMAC
2. SERAMIK MALZEMELERE GENEL BAKIS
2.1. Seramiklerin Siniflandirilmasi
2.1.1. Geleneksel Seramikler
2.1.1.1. Kilden Mamul Uriinler
2.1.1.2. Refrakterler
2.1.1.3. Camlar
2.1.1.4. Cimentolar
2.1.2. Ileri Teknoloji Seramikleri
2.1.2.1. Yapisal Seramikler
2.1.2.2. Fonksiyonel Seramikler
2.1.3. Aliimina Seramiklerinin Kullanim Alanlar1
2.1.3.1. Asinmaya Dayanikli Seramikler
2.1.3.2. Seramiklerin Savunma Amaglh Kullanimlari
2.1.3.3. Seramiklerin Biyolojik Amaclh Kullanimlar1
2.1.4. Seramiklerin Yeni Kullanim Alanlar1
2.1.4.1. Seramik Celik
2.1.4.2. Cevre Kirlenmesine Kars1 Katalitik Konvertorler
2.1.4.3. Yildirim ve Sok Sondiiriicti Seramikler (ZnO Seramik Varistorler)
2.1.4.4. Malzeme Teknolojisinde Yepyeni Bir Yaklasim: Biyotaklit
2.2. Tiirkiye'deki ileri Seramik Endiistrisinin Durumu
3. SERAMIKLERIN SINTERLENMESI
3.1. Sinterleme
3.2. Sinterleme Tiirleri
3.2.1. Swv1 Fazlarin Sinterlenmesi
3.2.2. Siv1 Faz Sinterlemesine Etki Eden Faktorler
3.2.2.1. Islatma (Kontak) Agis1
3.2.2.2. Dihedral A¢1
3.2.2.3. Gozeneklilik ve Gozenek Sekli
3.2.2.4. Boyun Biiyikligi
3.3. Sinterleme Siireclerinde Karsilasilan Problemler
4. ALUMINA HAKKINDA GENEL BiLGILER
4.1. Aliimina Tozunun Uretimi
4.2. Aliiminanin Mekanik Ozellikleri
4.3. MnO-Al,05-TiO, Ucglii Faz Sistemi
4.3.1. Mangan Oksit (MnO)
4.3.2. Titanyum OKksit (TiOy)

Vil

COOANNODDOO U D W R XX



4.4. Katkilarin, ve Sinterleme Sicakliginin Al,O3’iin Ozelliklerine Etkisi
4.5. MnO ve TiO; katkil aliimina ile ilgili yapilmis ¢alismalar
5. DENEYSEL CALISMALAR
5.1. Deney Numunelerinin Uretilmesi ve Sinterlenmesi
5.2. Numunelerin Karakterizasyon Calismalari
5.2.1. Numunelerin Karakterizasyon i¢in Hazir Hale Getirilmesi
5.2.2. X-Isin1 Difraksiyon Analizi
5.2.3. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) Caligsmalari
5.2.4. Sertlik Deneyleri
5.2.5. Suda Kaynatma Metodu
5.2.6. Su Absorbsiyon Deneyi (su emme)
5.2.7. Gozeneklilik Ol¢iim Deneyi
5.2.8. Piknometre ile Yogunluk Olgiimleri
5.2.9. Termal Genlesme Deneyi
5.2.10. Siirtlinme Katsayis1 Tayini ve Asinma Deneyi
5.2.11. Optik Mikroskop ile Makroyap1 ve Asinma Goriintiileri
6. DENEYSEL SONUCLAR
6.1. X-Isi1 Difraksiyon Analizi Sonuglar1
6.2. Taramali Elektron Mikroskobu Calismalari
6.3. Sertlik Deney Sonuglari
6.4. Su Absorbsiyon Degerleri
6.5. Porozite (gozeneklilik) Degerleri
6.6. Yogunluk Degerleri
6.7. Termal Genlesme Sonuglari
6.8. Siirtlinme Katsayis1 ve Asinma Deneyi Sonuglari
6.9. Optik Mikroskop ile Makroyap1 ve Asinma Goriintiileri
7. SONUCLAR VE ONERILER
7.1. Sonuglar
7.2. Oneriler

KAYNAKLAR
EKLER
OZGECMIS

33
34
36
36
37
37
37
37
37
37
38
38
38
39
39
39
40
40
40
45
47
47
47
49
50
52
56
56
57

60
62
67



KISALTMALAR

M.O. : Milattan Once

T.S.E. : Tirk Standartlar1 Enstitiisi

I.T.0. - Istanbul Teknik Universitesi
TUBITAK M.A.M. :Tiibitak Marmara Arastirma Merkezi
SEM : Taramal1 Elektron Mikroskobu

MA : MnO.Al,0O3

M,T . ZMHOTIOZ

MT : MnO.TiO;

AT . A|203.Ti02

JCPDS : Joint Committe on Powder Diffraction Standarts
EDS : Energy Dispersive Spectroscopy
XRD : X Ray Diffraction

Kic : Kritik kirilma toklugu



TABLO LIiSTESI

Tablo 2.1:
Tablo 2.2:

Tablo 4.1:
Tablo 4.2:
Tablo 4.3:

Tablo 4.4:
Tablo 4.5:
Tablo 4.6:
Tablo 4.7:
Tablo 6.1:
Tablo 6.2:
Tablo 6.3:
Tablo 6.4:
Tablo 6.5:
Tablo 6.6:

Sayfa No
[leri Seramik malzemeler; islev, uygulama ve drnekler........... 14
Diinyada ileri seramiklerin kullanim alanlarina gore 1992 yili
ve 2002 yili (tahmini) pazarlar1 ve biiyiime hizlart................. 15,16
Aliimina yiizdesine gore kullanim alanlart.......................... 24
Aliiminanin kirilma toklugu (K c) degerleri ........................ 27
Aliimina esasli baz1 seramiklerde altimina miktarinin mekanik
Ozelliklere etkiSi........o.vvuiieiii i 28
Farkli 6zellikteki aliiminalarda 6lgiilen sertlik degerleri ......... 28
Katkili aliiminalarin yogunluk degerleri............................ 33
Katkil1 aliiminalarin sertlik degerleri .......................ooeeee. 34
Katkili aliiminalarin egme mukavemet degerleri .................. 35
Sertlik Degerleri......cocoeviiiiiiiiii i 47
SuEmme Degerleri..........coooeiiiiiiiiiiiiiiii e 48
Gozeneklilik Degerleri ..........ocooviiiiiiiiiiiiiie 49
Yogunluk Degerleri..........ooooeiiiiiiiiiiiiii 50
Termal genlesme katsayist degerleri................ooooiiiiinain. 51
Farkli sicakliklarda sinterlenmis numunelerin  ortalama
stirtiinme katsaytlart.............o.ooooiiiiii 52

Vi



SEKIL LiSTESI

Sekil 2.1 :
Sekil 2.2 :
Sekil 4.1 :
Sekil 4.2 :
Sekil 4.3
Sekil 4.4 :
Sekil 4.5 :

Sekil 4.6 :

Sekil 6.1 :
Sekil 6.2 :
Sekil 6.3 :
Sekil 6.4 :
Sekil 6.5 :
Sekil 6.6 :

Sekil 6.7 :

Sekil 6.8 :
Sekil 6.9 :

Sekil 6.10 :
Sekil 6.11 :
Sekil 6.12 :

Sekil 6.13 :
Sekil 6.14
Sekil 6.15

Sekil 6.16 :

Sekil 6.17 :
Sekil 6.18 :
Sekil 6.19 :
Sekil 6.20 :
Sekil 6.21 :
Sekil 6.22 :

Sekil A1 :
Sekil A2 :
Sekil A3 :

Sayfa No

Islatma (Kontak) AGISI......c.eiveiiiiiiiii i 20
Boyun Biiyiikliigii ve Dihedral Ag1 .........ccoovviiiiiiiiiiinn 21
AlyO3 Kristal yapiSL....ouvoviitie it 23
Bayer PrOSESI ...t 26
MnO-Al,03-TiO, Uglii Denge Diyagrami........................... 30
MnO- Al,O3ikili denge diyagrami..............c.ovviieneninnnnn.. 31
Sinterleme sicakliginin TiO, katkili aliiminanin yogunluguna

CEKIST. - ettt 32
Aliimina igerisindeki TiO; miktarina bagli egme mukavemeti

4 (514 1 11 0| 33
1300°C’de sinterlenmis numunenin XRD diyagrami.................... 41
1300°C’de sinterlenmis numunenin SEM goriintiisii............... 42
1350°C’de sinterlenmis numunenin SEM goriintiisii. .............. 42
1400°C’de sinterlenmis numunenin SEM griintiisii. .............. 43
1400°C’de sinterlenmis numunenin SEM gbriintiisii (EDS i¢in).. 43
1400°C’de sinterlenmis numunenin agik renkli bdlgesinden

alinmis EDS ... 44
1400°C’de sinterlenmis numunede koyu renkli bolgeden alinmis

EDS @nalizi........coooouiiiiiiiiii 44
1450°C’de sinterlenmis numunenin SEM goriintiisii............... 45
1500°C’de sinterlenmis numunenin SEM goriintiisii. .............. 46
1550°C’de sinterlenmis numunenin SEM gériintiisii. .............. 46
Sertligin Sinterleme Sicakligina Bagli Degisimi Grafigi........... 47
Sinterleme sicakligina bagl olarak su emme degerinin degisimi

rafiSi. ..o 48
Sinterleme sicakligina bagli olarak % gozenekliligin degisimi... 49
Sinterleme sicakligina bagli olarak yogunlasmanin degisimi...... 50
Sinterleme sicakligma bagli olarak termal genlesme

katsay1sinin degisimi........c.ovvuiiiniiiiiiiiiiii i ol
Farkli sicakliklarda sinterlenen numuneler i¢in siirtiinme

katsay1sinin deZiSimi........c.oovivuiiiiiniitiiiieaieieaeeeannnn. 52
1300 °C’de sinterlenmis numunedeki asinma izi (X50 bliylitme). 53
1350°C’de sinterlenmis numunedeki aginma izi (X50 biiylitme).. 54
1400°C’de sinterlenmis numunedeki asinma izi (X50 biiyiitme).. 54
1450°C’de sinterlenmis numunedeki asinma izi (X50 biiyiitme). 55
1500°C’de sinterlenmis numunedeki asinma izi (X50 biiyiitme). 55
1550°C’de sinterlenmis numunedeki asinma izi (X50 biiyiitme). 56
1350°C’de sinterlenmis numunenin XRD diyagrami............... 62
1400°C’de sinterlenmis numunenin XRD diyagrami............... 63
1450°C’de sinterlenmis numunenin XRD diyagrami............... 64

vii



Sekil A4 :
Sekil A5 :

1500°C’de sinterlenmis numunenin XRD diyagrami
1550°C’de sinterlenmis numunenin XRD diyagrami

viii



SEMBOL LiSTESI

%
°C
cm
mm

MPa

um

MHz
kV

: Yiizde
: Santigrad derece
: Santimetre
: Milimetre
: Teta
: Mega paskal
: Mikronmetre
: Kelvin derece
. Sicaklik
: Mega hertz
: Kilovolt
: Alfa
- Newton
: Gama



FARKLI SINTERLEME SICAKLIKLARININ AGIRLIKCA

% 2 MnO VE %2 TiO, KATKILI ALUMINA SERAMIiGINIiN

MIKROYAPISAL VE FiZIKSEL OZELLIiKLERINE OLAN
ETKILERI

OZET

Uretimi ve gelistirilmesi M.O. 6000°li yillara dayanan seramik malzemeler, iyonik ve
kovalent baglarla baglanmislardir. Metal ve metal dis1 elementlerin her ikisini de
iceren, farkli bilesimde kristal ve camsi yapili fazlardan meydana gelen seramikler
genellikle gbzenek ihtiva ederler. Bu farkli yap1 bilesenlerinin miktar1 ve dagilimlari
seramik malzemelerin 6zelliklerinin 6nemli 6lgiide etkilemektedir.

Tipik olarak sert, kirillgan, yiiksek ergime sicakligina sahip, diisiik elektrik ve 1s1
iletkenligi, iyi kimyasal kararliligi, yiiksek asinma direnci ve basma dayanimi
Ozelliklerine sahip olan seramikler son yillarda gelisen teknoloji ile birlikte
geleneksel kullanimlarinin - yamisira  ileri  miihendislik  uygulamalarinda da
kullanilmaktadir. Bu amagla yeni seramik malzemeler ve bunlari iiretim teknikleri
gelistirilmektedir.

Bu yiiksek gereksinimlere cevap verebilen bir malzeme de aliiminadir (Al,O3).
Birgok alanda uygulamasi olan aliimina baslica makine ve tezgahlarda aginmaya
dayanikli malzeme olarak, kimya endiistrisinde korozyona dayanikli malzeme olarak,
1sitma sistemlerinde yiiksek sicaklik malzemesi olarak kullanilmaktadir.

Ancak bir¢ok 1yi 6zellige sahip aliiminanin istenen yogunluklara ¢ikarilmasi genel
bir problemdir. Yiiksek sicakliklarda sinterleme hem ekonomik degildir hem de
tiretim zorluklarini beraberinde getirir. Bu neden ile aliiminanin ekonomik olarak
diisiik sicakliklarda sinterlenebilmesi gerekmektedir. Diisiik sicakliklarda sinterleme
i¢in bazi katkilarin yapilmasi sarttir. Bu katkilar1 Cr,03, MgO, MnO,, TiO,, MnO ve
ZrO; olarak belirtmek mimkindir.

Bu calismada agirlik¢a %2 MnO ve %2 TiO, ilave edilmis ve farkli sicakliklarda
sinterlenmis aliiminanin mikroyap1, sertlik, yogunluk, gozeneklilik, su emme ve
termal genlesmesinin degisimi arastirtlmistir. Numuneler 1300, 1350, 1400, 1450,
1500, 1550°C’de 2 saat sinterlenmistir.

Bu caligmada ana hatlariyla su sonuglar elde edilmistir :

Sinterlenmis numunelerin karakterize edilmesiyle, yapida sivi faz sinterlemesinin
meydana geldigi, biitiin dzelliklerin buna bagli olarak degistigi, 1500 ve 1550°C gibi
yiiksek sinterleme sicakliklarinda sertligin ve yogunlugun distiigii, gozenekliligin

artt1g1 gézlenmistir.



EFFECTS OF DIFFERENT SINTERING TEMPERATURES ON
THE MICROSTRUCTURAL AND PHYSICAL PROPERTIES OF
AN ALUMINA CERAMIC DOPED WITH
2 WT.% MnO AND 2 WT.% TiO,

SUMMARY

Ceramic materials which have been produced and developed since B.C. 6000 bonded
both ionic and covalent bond. Ceramics contain metallic and non-metallic elements,
various compositions of crystal and glassy phases and in general contain porosity.
This different structure components’ quantity and dispersion affect properties of
ceramic materials.

Ceramics are typically hard, brittle materials and have high melting point, low
electric and thermal conductivity, high bending strength, good chemically stable and
good wear resistance. In the last years ceramics have left their traditional usage and
became an engineering material. For that reason new ceramic materials and
production methods have been improved.

Alumina (Al;O3) is one of the materials which can answer high demands of
technology. Alumina is used at machinery industry as wear resistant part, in chemical
industry as corrosion resistant and at heating systems as high temperature material.

But the production of high density alumina is a main problem. Sintering at high
temperatures is not economic and has some difficulties at production. For sintering at
low temperatures some additives must be added to the composition of alumina.
Cr,03, MgO, MnO,, TiO,, MnO and ZrO, are the most known additives for alumina.

In this study, 2 wt. % MnO and 2 wt.%TiO, added alumina has been sintered at
different temperatures. The properties including microstructure, hardness, density,
porosity, water absorption and thermal expansion were investigated. The samples
sintered at 1300, 1350, 1400, 1450, 1500 and 1550°C for 2 hours.

Results which are found at this study can be summarized like this :

After characterization of samples, microstructure showed that the liquid phase
sintering occurred in structure and all properties changed depending on the presence
of liquid phase. At high sintering temperatures 1500 and 1550°C hardness and
density decreased, porosity increased.

Xi



1. GIRIS VE AMAC

Seramikler, sahip olduklari mekaniksel, termal ve elektriksel 6zellikleri dolayisiyla
¢ok onemli ve stratejik malzemelerdir. Seramik malzemeler son 20 yilda endiistriyel
olarak ¢ok yaygin kullanim alani bulmustur [1]. Ozellikle elektronik ve bilgisayar
teknolojisindeki gelismelere bagli olarak 80’li yillardan itibaren basta savunma
sanayi, makine ve kimya sanayi gibi sektdrlerde metal malzemelere alternatif
malzeme olarak hatta tamamen seramik malzemeler kullanilmaya baslanmistir [2].
Bu siireg, giiniimiizde de yeni seramiklerin gelistirilmesi ile yeni yeni uygulama

alanlarinda kullanilmasi ile siirmektedir.

Malzeme bilimi alanindaki ¢alismalar, 6zellikle seramik ve kompozit malzemeler
lizerine yogunlagsmistir. Malzeme biliminde arastirma-gelistirme faaliyetleri ¢ok
pahal1 yatirrmlar gerektirmektedir. Ozellikle Amerika ve Japonya gibi teknoloji devi
tilkelerde gerek {iniversiteler gerekse Ozel arastirma-gelistirme laboratuvarlar
milyonlarca dolarlik biitgeleri ile yeni seramik malzemelerin elde edilmesi ve mevcut
olanlarinda kullanim alanlarina gore zafiyet teskil eden birtakim 6zelliklerinin

tyilestirilmesi yoniinde biiytik bir hizla ¢caligmaktadirlar.

Aliiminada (Al,O3), malzeme bilimindeki 6zellikle seramik sektoriindeki gelismelere
paralel olarak son yillarda genis uygulama alanlar1 bulmustur [3]. Bunun sebebi bu
malzemelerin sahip oldugu iyi mekanik 6zelliklerdir. Alimina oksit esasli seramik
hammaddeleri arasinda tiiketimi en fazla olandir. Yiiksek sertlik, diisitk yogunluk,
1is1sal kararlilik ve korozyona dayanimi gibi istiin 6zelliklerinin yanisira disiik
maliyeti, aliimina tiiketimini artirmaktadir [1,2]. Aliimina baslica; makine ve
tezgahlarda asinmaya dayaniklt malzeme olarak, kimya endistrisinde korozyona
dayanikli malzeme olarak, elektronik ve elektro-teknikte izolasyon malzemesi

olarak, 1sitma sistemlerinde yiiksek sicaklik malzemesi olarak kullanilmaktadir. [3]



Bu calismada MnO ve TiO; ilave edilmis aliiminanin sinterleme sicakligina bagl
olarak mikroyapisindaki degisiklikler, sertlik, yogunluk, su emme, porozite,
stirtlinme katsayis1 ve termal genlesme gibi 6zellikleri incelenmistir. Bu 6zelliklerin

birbirleri ve mikroyapi ile olan iliskileri arastirilmistir.



2. SERAMIK MALZEMELERE GENEL BAKIS

Seramik kelimesi, Yunanca, pisirilmis esya anlamina gelen "keramos™ kelimesinden
gelmektedir. Seramik tiretimi eski ¢caglardan beri gergeklestirilmekte olup arkeolojik

buluntular seramik iiretiminin M.O. 6500’1ii yillarda basladigin1 ortaya koymustur
[4].

Seramik malzemeler farkli bilesimde kristal ve cam yapili fazlar icermekte ve
genellikle gozenek i¢ermektedirler. Bu farkli yapi bilesenlerinin miktar1 ve
dagilimlar1 seramik malzemelerin oOzelliklerini 6nemli oOlgiide 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, mikroyap1 ilizerine

yogunlagmustir[1].

Japonlarin porselen konusundaki {istiinliikleri, II. Diinya savasindan once tiim
uluslarca bilinmektedir [4]. Savas sonrasi, refrakter malzemelerin gelisimi ile Japon
teknolojisinin, ¢elik endiistrisinin ilerlemesine énemli katkilar1 olmustur. Seramik
alanindaki bu gelismeler geleneksel seramikler konusunda arastirma ve gelistirmeye

biiylik 6nem vermektedir.

Gilintimiizde seramik malzemelere ilginin artmasinin baglica nedenleri olarak asagida

sunulan ¢esitli tistlin 6zellikleri belirtilebilir: [5]

a) Yiiksek sicakliklara dayaniklilik,

b) Kimyasal karaliligin yiiksek olmast,

¢) Cok sert olmalari,

d) Metallerden hafif olmalar1 (%40 mertebesine varan),

¢) Hammadde olarak bol miktarda bulunmasi ve genellikle metallere kiyasla ucuz olmasi,
f) Pahali ve stratejik metallere ihtiyag gostermemesi,

g) Erozyon ve asinmaya kars1 dayanikli olmalari,

h) Oksitlenmeye kars1 direnglerinin yliksek olmast,

1) Siirtlinme katsayisinin diisiik olmast,

I) Basma kuvvetinin yiiksek olmasi.



2.1. Seramiklerin Simiflandirilmasi

Genel olarak tanimlandiginda, seramik kapsamina metalik ve organik esasli olmayan
tiim malzemeleri almak miimkiindiir. Bu bakimdan 6zellikle dogada bol miktarda
bulunan metal oksitleri basta olmak {lizere silikatlar, karbiirler, nitriirler, bortirler,
camlar, cam-seramikler ve ¢imento tlriindeki malzemeler seramik sinifina
girmektedirler. Ayrica seramik malzemelerin kendi aralarinda metallerle ve
polimerlerle yaptiklari kombinasyonlarla "kompozit malzemeler" olusturmalari
miimkiindiir. ~ Seramik malzemelerin ortak 06zelligi, bu malzemelerin atomlari
arasindaki baglanmanin iyonik, kovalent ya da karma karakterli olmasidir. Bu giicli
bag sinifindan dolay1 seramikler genelde 1siya ve korozyona dayanikli malzemeler
olarak bilinirler [6]. Ancak bu giiglii baglarin bu malzemelerde olusturdugu
kirillganlik 6zelligi de, seramiklerin bir zaafi olarak karsimiza g¢ikmaktadir. Bu
malzemelerde mikroyapida olabilecek en kiiglik bir hata, ¢atlak olusmasina neden
olur. Catlaklar ise Ozellikle ¢ekme gerilmeleri etkisiyle ¢ok hizli ilerleyerek
malzemelerin kirilmalarma yol agar. Bir ¢ok seramik malzemede atomlar arasi
baglanmadan dolay1 elektronlar lokalize olarak 1s1 ve elektrigi yapi iginde iletmezler
[6]. Bu ozelligiyle bazi seramikler 1s1 yalitiminda ve elektrik izolasyonunda yaygin
olarak kullanilirlar. Ancak bir diger seramik malzeme grubunda (Galyum-Arsenit
gibi) yari iletken ve (nitriyum-bakir oksit gibi) sivi azot ortaminda siiperiletken
nitelikler goriilmektedir. Seramikler genel olarak metallerin oksit, nitriir, karbiir ya
da bortir bileseni olduklarindan, kristal yapilart metallere nazaran daha karmasiktir
[2]. Bazi durumlarda seramiklerde kristal ve amorf yapinin bir kombinasyonu da
goriilebilmekte ve mikroyapinin kontrollii olarak istenen yonde tasarimi
yapilabilmektedir. Bu bakimdan, seramiklerin bilesim ve mikroyap1 agisindan
istenen kimyasal, fiziksel, 1sil ve, mekanik ve elektriksel ihtiyaglara gore
tasarimlarm1 miimkiin kilar.  Ozellikle gelisen teknolojilerin getirdigi tasarim
kolayligiyla arzu edilen niteliklere sahip kritik seramik malzeme olusturulmasi en
onemlileri bilgisayar, iletisim, elektronik ve mikroelektronik gibi dallarda yeni

teknolojiler gelismesine yol agmustir [2].

Seramik malzemeleri geleneksel ve yiiksek teknoloji seramikleri olarak iki ana
grupta incelemek miimkiindiir [7]. Geleneksel seramikler grubuna kil esash
hammaddelerden {iretilen sihhi gerecler, duvar ve yer karosu gibi kaplama

seramikleri ve porselenler, tugla ve kiremitler ve elektrik izolatér malzemeleri,



refrakterler; camlar ve ¢imento malzemeleri girmektedir.  Yiiksek teknoloji
seramikleri icin ise, zaman zaman "modern seramikler”, "miithendislik seramikleri”,
"ince seramikler"”, "teknik seramikler" gibi tanimlarda kullanilmaktadir. Bu grup,
"yapisal seramikler" ve "fonksiyonel seramikler” olarak ikiye ayrilmaktadir [1].
Seramik malzemelerin {iretim siiregleri 6nemli benzerlikler gosterirler. Her seyden
once dogal hammaddenin ogiitiilmesi, islenmesi, uygun katkilarla homojen
karisimlar haline getirilmesi gerekir [5]. Ince toz halinde hazirlanan bu baslangic
malzemesinin sekillendirilebilmesi i¢in uygun katkilarla plastik hale getirilmesi
gerekir. Bu asamada gelencksel killer i¢in su kullanilirken, modern uygulamalarda
yogunlastirma asamasinda ugusan organik polimer baglayicilar katki olarak kullanilir
[5]. Daha sonra uygulamada istenen son sekle gore (near-net shape) sekillendirme
asamast i¢in asiltt dokiim (s1v1 karigim gozenekli kaliplara dokiilmesi ve sivi katkinin
kaliptan emilerek atilmasi), enjeksiyon kaliplama (istenen forma gore kalip icine
malzemenin basing altinda sikistirilmast), kuru presleme, soguk izostatik presleme
gibi tekniklerle malzeme en son formunda ortaya c¢ikartilir. Bu asamadan sonra
malzemenin plastikligi i¢in katilan maddelerin biinyeden tamamen atilarak,

yogunlagmasi i¢in pigirilmesi veya sinterlenmesi, siireci baglatilir [5].

Ergime sicakligi altinda malzemelerin pisirilmesi teknik terim olarak "sinterleme”
olarak bilinir ve malzemenin yogunlagmasi, toz pargaciklarin birlesmesi, kaynamasi,
gbzeneklerin kapanmasi ve malzemenin biiziilerek ¢cekmesi bu siire¢ sirasinda olusur.
Bu agamada sonucu elde edilen malzeme kiigiik diizeltme, parlatma ve diger mekanik

islemelerden sonra dogrudan uygulamaya hazir haldedir [2].
2.1.1. Geleneksel Seramikler

2.1.1.1. Kil Esash Hammaddelerden Uretilen Uriinler

Kaolen (Al,03.2Si0,.2H,0), feldspat (KO veya Na,O, Al,03.6Si0;,), kuvars (SiO,),
diger minerallerin kombinasyonu neticesinde elde edilen iirlinler bu smifta
nitelendirilir. Pisirme kaplari, porselenler, siis ve dekorasyon esyalari, banyo iirlin ve
aksesuarlari, saglik gerecleri, seramik kaplama malzemeleri, tugla ve benzeri yapi

malzemeleri bu gruptaki tipik uygulamalaridir [6,8,9].



2.1.1.2. Refrakterler

Yiiksek aliiminali, silika-alimina (SiO,-Al,O3) esasli, magnezit (%80-90 MgO,
Fe,O3 ve Al,O3) krom-magnezit esasli (%60 MgO, Cr,03; ve Fe,03), fosterit (%57
MgO, 54.3 SiO,), spinel (%72 Al,O3, %28 MgO), siiper refrakterler (%50-95 SiC,
kuvartz kil), zirkon esasli (%66 ZrO,, %33 SiO,) olarak grup ve tiplere ayrilan
refrakter malzemeler firinlarda kaplama olarak, isisal yaliimda, potalarda, metal
iiretim malzemeleri olarak, filtre, kalip ve 1sitma elemanlar1 olarak son derece 6nemli

uygulamalari olan seramiklerdir [9,10,11].

2.1.1.3. Camlar

Pencere ve sise camlart olarak bilinen Na;0.Ca0.6SiO, az miktarda
renklendiricilerle tiretilirler. Bunlarin yani sira %14-30 PbO igeren optik ve x-
isinlarindan korunma amagh yiiksek refraktif indekse sahip camlar yaygin olarak
kullanilir [2,9]. Cam yapisindaki alkali ve Ca iyonlarinin B*? iyonu ile degistirilmesi
neticesinde 1s1l genlesmesi ¢ok diisilk ve korozyona dayanimli Pyreks olarak da
bilinen camlar elde edilir. Genellikle tiip, boru, basing gostergeleri, laboratuar alet ve

geregleri ve elektriksel yalitim amaciyla kullanilir [2,9].

2.1.1.4. Cimentolar

Genelde kalsiyum silikatlardan olusan bilesimlerdir ve yapilar1 3Ca0.SiOp,
2Ca0.SiO; ile bunlara ek Al,O;, Fe;O3, MgO ve SOjs igerirler. Bu yapilarda
sertlesme su ile tepkime sonucu olusan jelimsi yapinin pargaciklart birbirine
baglayarak kompozit bir olusuma yol agmasi ile olur [6,9]. Yiksek sicaklik
gerektiren uygulamalar igin kalsiyum aliiminat ¢imentolar1 veya fosfatli ¢imentolar

kullanilirlar [6,9].

2.1.2. Tleri Teknoloji Seramikleri

Yiizyilimizin en ¢arpici bilimsel gelismeleri sonucu ortaya ¢ikan yliksek teknoloji ve
buna bagli yepyeni uygulama alani arasinda "Yiiksek Teknoloji Seramikleri" nin 6zel
bir yeri vardir. Bilgisayar teknolojisinin siiratli gelisiminde entegre devre paket
altliklarinda kullanilan istiin 1s1l 6zelliklere sahip seramik malzemelerin biiyiik rolii

olmustur [1].



2.1.2.1. Yapisal Seramikler

Seramik malzemelerin kirilma dayanimi ve asinma direnci gibi mikroyapisal
degiskenlerin etkilenen Ozellikleri ile sertlik, yogunluk, 1s1l dayanim, yiiksek elastik
modiil gibi kristal yapis1 ve atomlar arasi baglanmadan etkilenen 6zelliklerinin 6nem
kazandigi uygulamalarda kullanilan seramiklere "yapisal amacli ileri teknoloji
seramikleri” denmektedir [2]. Bu grupta ozellikle Al,O3, ZrO,, SisNg, SIiC, B4C,
CBN, TiC, TiB,, TiN, AIN gibi seramikler tek tek veya ciftli, ti¢lii veya daha fazla
elemanlarin kombinasyonu ile olusan kompozitler olarak goze carpmaktadirlar
[2,12]. Tekstil makinelerinde kullanilan asinmaya dayanikli sentetik iplik kilavuzlari,
yiiksek hizli torna tezgdhlarinda kullanilan kesici seramik takimlar, otomobillerde
hizli ivme saglayici turbo yiikleyici, madencilik, ¢imento sektorii, hafif balistik yelek
ve zirhli ara¢ koruyucu kaplamalarda, modern ag-kapa mekanizmali musluk, spor
malzemeleri uygulamalar1 yapisal amacli yiliksek teknoloji seramik malzemeleri
grubuna giren 6rneklerden bazilarini olusturmaktadirlar [6]. Yapisal yiiksek teknoloji
seramiklerinin en Onemli ¢agdas kullanimlarina bir o6rnek olarak i¢-yanmali
motorlarda uygulamalar1 verilebilir. Giinimiizde Japonya ve Almanya'da silikon

nitriir esasli turbo-yiikleyici motorlarin uygulanmasina gegmeye calisilmaktadir[1].

2.1.2.2. Fonksiyonel Seramikler

Malzemelerin dielektrik, elektriksel ve 1s1l yalitkanlik, manyetik ve iletkenlik gibi
maddenin elektronik yapisinin ortaya koydugu 6zelliklerin kullanildigi uygulamalari
genel olarak "fonksiyonel amacgli seramikler" seklinde tanimlamak miimkiindiir.
Ornegin, ferrit olarak tabir edilen fonksiyonel amacli seramik malzemelerin ana
bileseni demiroksit (Fe,O3) olmakla birlikte diger bir¢ok oksit seramiklerini de
yapisinda katki olarak ihtiva ederek malzemenin manyetik 6zelliklerinde istenen
yonde degisiklikler yapmak miimkiindiir. Bu gruba giren malzemeler yapilarina
bagli olarak cevreden algiladiklar1 sinyalleri elektronik yapilarinda ortaya
cikabilecek degisikliklerle ortaya koyarlar [2,12]. Bu degisikliklerin tespiti ve
aninda Ol¢iimii ise bize seramiklerin fonksiyonel gorevlerini verir. Yine bunu
orneklerle agiklamak gerekirse ZnO ve SiC gibi malzemeler enerji nakil hatlarinda
sistemin asir1 voltajlarim1  sogurarak cihazlar1 asirt yiiklenmeden korurlar. [8]
Termistor olarak isimlendirilen ve 1s1 ile diren¢ degisimi gosteren Ni, Co ve Mn

oksitlerden yapilmis malzemeler 300 °C’ye varan sicakliklarda hassas 1s1 6l¢iimii icin



kullanilirlar [6]. Otomobillerde egsoz sicakliginin kontrol edilerek yakit yanma
oraninin ayarlanmasi da ZrO;’den yapilmis algilayicilar vasitast ile gerceklestirilir.
Zehirleyici ve yanabilen tiirdeki kagaklarin algilanmasinda da SnO,, y-Fe;O3 ve ZnO
tiurtindeki seramik malzemelerin yar1 iletken oOzelliklerinde faydalanilir. Optik
telekomiinikasyon islemlerinde silika caminda iretilmis fiber optik malzemelerin
kullanilmas: kablolarin boyutlarinin kiigiilmesinin yan1 sira transmisyon kalitesinin
de artmasina yol agmistir. AlGa-As veya InGaAsP tiirlindeki yari iletkenlerden de
yine optik telekomiinikasyonda biiyilk ©onem tasiyan lazer 1sik kaynaklar
olusturulmustur [2]. Basing, yasamda 6nemli bir etkiye sahip oldugundan hassas bir
sekilde Ol¢iimii 6nem kazanmaktadir. Bu amagla seramiklerin piezoelektrik ve
manyetik Ozelliklerinden faydalanilarak statik ve dinamik basinglarin 6l¢iimii
mimkiindiir. Kuvars (SiO3), baryum titanat (BaTiO3) ve PbTiO3-PbZrO; (PZT) bu
tiirdeki malzemelere ornek teskil eder. Son olarak elektronik alaninda biiyiik 6neme
sahip seramik kapasitorler BaTiO3 niin ¢esitli asilandirma veya katki elementleri ile

karistirilmasi ve yapida olan doniisiimlerin kontrolii ile tiretilmektedirler [1].

2.1.3. Aliimina (Al,O3) Seramikleri

Aliimina, (Al,O3) oksit esasli seramik hammaddeleri arasinda tiiketimi en fazla
olamdir. Yiiksek sertlik, diisiik yogunluk, 1s1sal kararlilik ve korozyon dayanimi gibi
ustiin Ozellikleri yani sira diisiik birim maliyeti aliimina tiiketimini arttirmaktadir

[10,13].

Aliimina, yer kiirede dogal olarak en fazla bulunan minerallerden boksit i¢inde
bulunur. Diinya aliimina {retiminin yaklagitk %901 aliiminyum metal iretim
sireglerinde kullanilirken geriye kalan %10'luk kisim ise 1siya direngli dolgu
malzemeleri, pigment, katalist, refrakterler, asindiricilar ve seramik malzemelerin
tiretiminde kullanilirlar.  Seramik sektoriinde kullanilan aliiminanin diinya yillik
tiretimi 40 milyon ton civarindadir. Bayer yontemi neticesinde olusan aliiminyum
hidroksitler yapidaki kristal suyunu ug¢urmak igin yapilan kalsinasyon islemleri
sirasinda bir ¢ok ara fazdan gegtikten sonra alfa(a) veya gama(y) fazlar1 olmak tizere
iki kararli nihai kristal yapisina ulasirlar. Kristal yapisi siki paketlenmis hekzagonal
sistem olan o aliiminanmn ergime sicakligi 2053 °C’dir. Kristal yap: icerisinde Al
iyonlarmin bulundugu koordinasyon sayist 6 olan siki paket pozisyonlarinin 2/3' Al

iyonlarinca doldurulmus, 1/3'i ise bos bulunmaktadir [10,13].



Bayer yonteminden gelen ve az miktarda kalsinasyon islemi goéren a-aliimina yiiksek
miktarda ara geg¢is fazlar1 goOsterdiklerinden seramik sektoriinde dogrudan
kullanilamazlar. Ulkemizde de Seydisehir Aliiminyum Isletmelerinde iiretilen ve
Ozellikle elek alt1 olarak tabir edilen aliimina tam alfa yapisina doniismemis
oldugundan yapisal seramik uygulamalarinda dogrudan kullanilmamaktadir. Elek
alt1 aliiminanin gesitli kalsinasyon ve temizleme islemleri ile yapisal seramiklerde de
kullanilabilirligi TUBITAK-M.A.M, Malzeme Boliimii biinyesinde yapilan

calismalar ile ortaya konmustur [14].

2.1.3.1. Asinmaya Dayanikh Seramikler

Aliiminanin yiiksek sertligi ve mekaniksel dayanimi, ¢alisma esnasinda asinmaya
maruz kalan makina elemanlari ve mihendislik malzemeleri seklinde olan
kullanimint 6n plana ¢ikarmistir. Yapisal amagli miihendislik uygulamalarinin
basinda korozif ortamlarda ve korozif olmayan ortamlarda kullanilan pompa
salmastralari, musluk ve vana contalar, tekstil sektoriinde kullanilan iplik
kilavuzlari, madencilik ve ¢imento sektoriinde kullanilan asinmaya direngli plaka
kaplamalari, metalleri taglamada kullanilan seramik taslama diskleri ve bicak gibi
kesici metalleri keskinlestirmede kullanilan taglama elemanlar1 sayilabilir [3].
Enjeksiyonla kaliplama, ekstriizyonla ¢ekme, kuru presleme ve asilti dokim (slip
casting) gibi silikat esasli geleneksel seramiklere rahatlikla uygulanan {iretim
yontemlerinin, aliimina seramiklerinde uygulanmasi karmasik sekilli pargalarin

basarili olarak tiretilmesinin miimkiin kilmigtir [13].

2.1.3.2. Seramiklerin Savunma Amach Kullanimlari

Aliimina seramiklerin en 1yi bilinen askeri uygulamasi hafif balistik panel
yiizeylerinin balistik dayanimi arttirmak icin seramik plakalarla kaplanmasidir [13].
1960'l1 yillardan beri uygulanan bu yontem 6zellikle ABD-Vietnam savasi sirasinda
gelistirilmistir. Balistik amagli kullanimlar i¢in degisik seramik malzemeler
onerilmekle birlikte aliimina, fiyatinin uygunlugu nedeniyle en fazla tiiketilen teknik
seramik malzemesidir. Plakalarin sekillendirilmesinde kuru ve/veya izostatik
presleme yontemleri kullanilir. Seramik ile kapli balistik sistemin ¢alisma prensibi
stipersonik hizlarla gelen mermilerin sivri delici kistmlarinin sert seramik tarafindan
pargalanarak Kkorlestirilmesi veya ufalanmasi, daha sonra da ufalanmis bu

pargaciklarin polimer esasl balistik altlik ile durdurulmasi esasina dayanir [13,15].



Farkli tehdit seviyelerine gore seramik ve altllk malzeme kalinliklarinin
kombinasyonu ile bircok zirh delici mermi ¢esidi durdurulabilir [15]. Al;Os'in diger
bir askeri uygulamasi roket ve ugak u¢ kisimlarinda kullanilan radar dalgalarina
gecirgen "radome" lar seklinde kendini gosterir. Radome'lar alt ¢aplari 35 cm ve
yiikseklikleri 100 cm kadar olabilen i¢i bos konik sekilli seramik parcalardir.
Ozellikle siipersonik hizlar ile ugan roket ve ucaklarm radar sistemlerinin

muhafazasinda rol oynarlar [13].

Tipik bir ylizeyden-yiizeye ve havaya atilabilecek rokette kullanilmasi gereken
malzemelerin 6zellikleri; sicaklikla kararli kalabilen disiik dielektrik sabiti, diisiik
yogunluk, iyi termal sok direnci ve yagmur gibi atmosferik sartlar altinda iyi erozyon
ve darbe dayanimlar1 gostermesidir. Bu 06zelliklere sahip verecek birgok yapisal
seramik malzeme ¢esidi olmakla beraber uygulama amacina bagli olarak minimum
%97'lik aliimina radome olarak kullanilabilmektedir. Aliiminanin termal ve plazma
yontemleri ile kaplanmasi alternatif iiretim sekilleri olarak ileri siiriilmiisse de
boyutlarin istenen toleranslar i¢inde tutulamamasi izostatik sekillendirme yonteminin

gelistirilmesini gerekli kilmistir [13].

2.1.3.3. Aliimina Esash Seramiklerin Biyomalzeme Uygulamalari

Aliimina esasli yapisal seramiklerin tibbi alanda uygulamalar1 son 20 yildan beri
tizerinde calisilmakta olan bir konudur. Giiniimiizde aliimina, kemigin yerine ve
agizda disin yerini alabilecek sekilde kullanilabilmektedir [13]. Bunun nedenleri
seramik malzemelerin genel olarak basma yiikleri altinda {istiin mekanik dayanimlar
gostermesi ve viicut sartlarinda inert kalarak yasayan kisimlarla herhangi bir
kimyasal etkilesime girmemesidir. Kalca kemiklerinden olan femur basinin aliimina
esasli seramiklerden yapilma protezlerle degistirilmesi giinimiizde miimkiindiir [13].
Geleneksel olarak metalik ve yiiksek yogunluklu polietilenin kullanildigi bu
uygulamada karsilagilan aginma problemi aliiminadan yapilma top (femoral head) ve
yuva (acetabular cup) kisimlar1 ile minimuma indirilmistir. Kullanim alanimin
getirdigi 6nemden dolay1 aliiminanin sekillendirilmesinde kullanilan tozlarin oldukga
saf olmas1 ve ekonomik olarak pahali olabilecek yiizey parlatma ve sertlestirme
yontemlerinin de tliretim kademesinde uygulanmasi biyolojik amagh iiriinler i¢in

kagiilmazdir [13].
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Aliiminanin bu tiir sistemlere sagladigi diger bir avantaj ise protezin kemige
yapistiriimasinda kullanilan ¢imentoya olan gereksinmenin son yillarda énerilen yeni
yontemlere baglh olarak ortadan kalkmasidir. Geleneksel olarak viicutta kullanilan
polimetil metaklarat polimerlerin en biiyiik dezavantaji olan zamanla g6zlenen
gevsemesinin ortadan kaldirilmas: icin aliimina protezlerin kemige yapistiracak
kisimlarimin gozenekli dizayn edilerek dokunun bu gozenekli kisimlarda zamanla
bliylimesi ve mekaniksel dogal bir baglanmanin olusturulmasina c¢aligilir.
Aliiminanin kemige yapisacak kisimda olusturulacak 75-100 mikron boyutundaki
gozeneklere organik doku ve kemik biiylimesinin olusturularak saglam baglanmanin
gerceklestirilebilecegi fakat kimyasal ve radyasyon terapisi goren hastalarda ise bu

biiylimenin gézlenmedigi bazi arastirmacilar tarafindan gosterilmistir [13].

Cok kristalli aliminaya gore daha az sayida yapisal hata igermeleri nedeni ile kalici
nitelikteki protezlerin kemik ile mekanik olarak baglanmasinda vida olarak da
kullanilirlar [10]. Ozellikle basma kuvvetlerinin &nem kazandign dis kokii
uygulamalarinda veya yapay dis baglantilarinin yapiminda da tek kristal aliimina ¢ok
degisik sekil ve boyutlara sahip pargalar kullanilabilir. Tek kristalli aliiminadan
yapilma kok kisim iizerine ¢ok kristalli aliiminadan yapilma kisimlarin
yerlestirilmesi ile de daha kompleks kompozit uygulamalara gidilebilmektedir. Bu
tirdeki bir uygulamanin getirecegi avantaj tek kristal aliimina ile yapay dis
arasindaki sertlik farkinin ¢ok kristalli aliimina kullanilarak azaltilmasi ve kok
tizerine yerlestirilecek disin yerine ve yandaki diger dislere uyum saglanmasim

gerceklestirilmistir.
2.1.4. Seramiklerin Yeni Kullanmim Alanlar:

2.1.4.1. Seramik Celik

Tiim stiin niteliklerine karsin seramik malzemelerin en belirgin zaaflar1 kirilgan
olmalaridir. 1975 yilinda Avustralyali ii¢ bilim adami R.C Garvie, R.H.C Hannik ve
R.T Pascoe, [15] zirkonyum oksit (ZrO;) seramikleri {izerinde yaptiklari
arastirmalarda "doniisiim toklagtirmasi" olarak adlandirilan bir mekanizmayla
seramik malzemelerin daha tok ve saglam ozelliklere kavusmasini sagladilar [17].
Bu mekanizma basit bir anlatimla, seramik yap1 i¢inde olusan ¢atlaklarin yine yap1
icinde durdurulmasi ve hapsedilmesi olarak 6zetlenebilir. Bu yontemde catlaklarin

ucundaki gerilimlerin yol agtig1 bir kristal yap1 doniisiimii sonucu kristal hacminde
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saglanan %3-5'lik bir artig, kirtlmaya yol agacak sekilde ilerleyen bir catlagi yapi
icerisinde durdurup, hapsetmektedir. Bu sekilde daha tok ve saglam yapiya kavusan
zirkonya seramikleri pek ¢ok 6nemli uygulamada basariyla kullanilmaya baslamistir
[13].

2.1.4.2. Cevre Kirlenmesine Karsi Gelistirilen Katalitik Konvertor Malzemeler

Cagdas teknolojik imkanlarla birlikte gelistirilen malzeme sistemleriyle zararli ve
atitk gazlarin temizlenebilmesi miimkiin kilinmistir. "Katalitik Konvertér" olarak
bilinen, oto egsoz gazlarindan ¢ikan karbon monoksit, azot oksitleri ve zararh
hidrokarbonlar1 filtreleyerek zararsiz gaz bilesimlerine donistiiren sistemler
gelistirilmis ve basartyla uygulanmaktadir [18]. Seramik hammaddelerden yapilan ve
tipik bir "bal petegi" seklinde olan tasiyici malzeme iizerine kaplanan katalistler esas
filtreleme islevini yaparlar. Seramik tasiyict malzeme, iginde 0.3 mm genisliginde
kanallar halinde mini bosluklardan olusmaktadir. Ozelligi itibariyla seramik
malzemenin yiizey alanlar1 tipik bir futbol sahasi biiyiikligliyle kiyaslanabilecek
diizeydedirler. Bu genis alanlar iizerine kaplanan platin, paladyum, radyum
bilesikleri zararli gazlari kendileri hi¢ bir degisiklige ugramadan ¢esitli tepkimelarla
azot, su buhar1 ve karbon dioksit gibi zararsiz gazlar haline getirirler. Katalitik
konvertorler diisiik maliyet, minimum benzin sarfiyat1 ve araglarla yaklagik 80 bin
km’ye ¢ikan kullanim Omiirleriyle ¢agdas teknolojinin drettigi en onemli

sistemlerdendir [18].

2.1.4.3. Yildirim ve Sok Sondiiriicii Seramikler (ZnO Seramik Varistorler)

Bir elektrik gili¢ hattina yildinim diistiigiinde olusan yiiksek gerilimden dolay: tiim
sistemler bozulur ve kesintilere sebep olur. Yildirim diismesiyle olusan yiiksek
elektrik enerjisini sistemleri bozmadan hapsederek zararsiz hale getirmek i¢in ¢inko
oksit (ZnO) seramik varistorler kullanilir [6]. ZnO seramik kristalleri normal
sartlarda yari-iletkendirler, ancak kristal yapilarina bazi bizmut oksit gibi seramik
malzemelere ilave edildiginde ¢ok iyi iletken malzeme ozelligi gosterirler [6]. Bu
ozellikleriyle katkilandirilmis ZnO seramik taneleri yalitkan bir seramik matriks
icine gomiiliirler; bu haliyle olusan malzeme elektriksel olarak lineer olmayan
ozelliktedir. Diisiik gerilimlerde, malzemenin elektriksel iletkenligi de diisiiktiir,
¢linkii yalitkan matriks elektrik akiminin ¢inko oksit taneleri arasinda iletilmesini

Oonlemektedir. Yiiksek gerilim sartlarinda ise, yiiksek enerjili elektrik akimi bu
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matriksi gecerek iletken ZnO taneleri arasinda iletilir ve malzeme, iletken olarak
islev gormeye baglar. Yalitkanliktan iletkenlige doniisiim o6zelligi tamamen
malzemenin mikroyapisinin dizaynindan geger. Bu tasarim sonucu ZnO varistor
olarak bu seramikler her tiirlii elektrik ve elektronik sistemde otomatik ayarli devre
kesiciler olarak hemen hemen her tiirlii gerilim uygulamasinda yaygin olarak

kullanilirlar [19].

2.1.4.4. Malzeme Teknolojisinde Yepyeni Bir Yaklasim: Biyobenzetim

Dogal yasam sistemlerin taklit edilmesi, biyo-esin yeni malzeme ve seramik
teknolojisinde Onemli bir yaklagim olarak yerini almaktadir. Yapilan genis
arastirmalar biyolojik olusumlarin son derece karmasik mikro/makroyapiyla ilging
ozellikler iceren bir mimariye sahip oldugunu gostermektedir. Agaclarda seliiloz
bazl kiitleler, derideki kolojen bazli olusum, kemik yapisi, kopek baligi derisi ve

midye kabuklariin olaganiistii yapilar: bunlara 6rnek olarak verilebilir [13].

Bu olgularin disinda seramik malzemelerin metallere gore dogada bol miktarda
bulunabilmesi, daha ucuz olmasi ¢ok 6nemli faktorlerdendir. Bilimsel ve teknolojik
geligsmeler ileri endiistriyel uygulamalar i¢in daha sert, saglam ve dayanikli, iistiin
fiziksel, mekanik, kimyasal, elektromanyetik o&zelliklere sahip seramiklerin
uretilmesiyle pek cok alanda yeni ufuklar acilabilecek ve yasam diizeyini
yiikseltebilecektir. Bu bakimdan "Yiiksek Teknoloji Seramikleri" ontimiizdeki
ylzyilin en stratejik malzemeleri olarak, gelisme yarisinda onemli bir rol

oynayacaktir [20].

2.2. Tiirkiye'deki fleri Seramik Endiistrisinin Durumu

Endiistrilesme siirecinde, ileri teknoloji alanlar1 arasinda bulunan "lleri Seramikler
Bilim ve Teknolojisi", Tiirkiye gibi "hizla endiistrilesmekte olan" iilkeler i¢in, temel
endiistriyel atilimlar ve sigramalar agisindan 6nemli bir potansiyele sahiptir. Bu
alanda iilkemizde ulusal bilim ve teknoloji birikimini gelistirmek {izere 6zellikle
arastirma-gelistirme agirlikli faaliyetler yiiriitiilmektedir. Bu bakimdan "lleri
Seramikler" alaninda {ilkemizde "bilim-bazli yiiksek-teknoloji" modeli gecerlidir.
Bu alanda oncii birikimlerin {iniversite ve aragtirma merkezleri kapsaminda olustugu
bilinmektedir. Hammadde kaynaklari, insan giicii, iilkenin uygun cografik konumu
ve son derece giiglii geleneksel seramik endiistrisi bu konuda avantaj olarak

degerlendirilmektedir [21].
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Genel anlamda teknolojik gelismeler diinya dlgiisiinde "ileri teknoloji" kavraminda
onemli dontigiimler gegirmektedir. Bu siiregte, "bilgi" kavraminin yonlendirici ve
etkileyici boyutu bilimsel bulgu ve sonuglara bagli olarak gelistirilen malzemeleri 6n
plana ¢ikartmis ve "Malzeme Bilim ve Teknolojisini" bir jenerik teknoloji olarak 6n
plana ¢ikartmigtir. Bu kapsamda "fleri Seramikler" imalat sektdrlerinin hemen hemen
tiimiinde O6nemli uygulama alanlar1 bulmuslar ve bir¢ok kritik 6zellikleriyle farkli
teknolojilerde sigrama ve atilimlara neden olmuslardir. Bu konuda elektrik,
elektronik, kimya, petrokimya, metal isleme, bilgisayar teknolojileri 6rnek olarak
verilebilir. Bu agidan bakildiginda iilkemiz imalat sektorlerinin rekabet diizeylerinin
giiclendirilmesinde, farkli lirtin gelistirilmesinde, kalitenin iyilestirilmesi, istihdam,
thracat ve katma deger yaratma hususlarinda ileri seramik malzemeler 6nemli

islevler gorebilir [21].

fleri seramikler bilim ve teknolojisinde; iilkemizde &zellikle son yillarda
tiniversitelerimizde 6nemli birikimler s6z konusudur. Giiglii laboratuvar imkanlarinin
olusturulmasi, bu dalda yeni programlarin olusturulmasi, béliimler agilmasi ve insan
glicli potansiyelinin giderek giiclenmesi son donemin en 6nemli gelismeleri olarak
dikkat ¢cekmektedir. Bilimsel birikimlerin teknolojik uygulamaya aktarimi yoniinde
son derece dnemli gelismeler kaydedilmistir. Ulkemiz igin biiyilk énem tasiyan
endiistriyel aktarim ve yontemler hayata gegirilerek cesitli modeller olusturulmustur
[20]. Tablo 2.1°de ileri seramik malzemelerin islev ve uygulama alanlari verilmistir.
Buradan ileri seramik malzemelerin endiistriyel olarak ne kadar genis bir kullanim

alanina sahip oldugu goriilmektedir.

Tablo 2.1. ileri Seramik malzemeler; islev, uygulama ve 6rnekler [20]

Islev Ornek Malzeme Uygulama Ornegi
Teknik islevler Silisyum nitriir (SigNg), silisyum

yiiksek sicaklik karbiir (SiC) gaz tiirblinii, dizel motor
dayanimi

Kesme dayanimi

Bor nitriir (BN), titan karbiir
(TiC), titan nitriir (TiN), tungsten
karbiir (WC), bor karbiir (B,C)

kesici takimlar

Yaglama,
agimnma dayanimi

Bor nitriir (BN), molibden
distilfat aliimina, bor Kkarbiir
(B«C)

kat1 yaglayicilar
bilyalar, mekanik
sizdirmazlik, deliciler

Isil islevler,
1s1l dayanim

Alimina (Al,O3), silisyum nitriir
(Si3gNy) , silisyum karbiir (SiC)

Elektrotlar

Isil yalitim,
1s1 transferi

Titan oksit (TiOy), aliiminyum
nitriir  (AIN), zirkonyum oksit
(ZrO,), bor oksit (B,03), aliimina

yalitkan, izolator, niikleer reaktor, elektrik,
elektronik pargalar, radyator

Optik islevler,
151k gecirgenlik

Alimina (Al,O3), yitriyum oksit
(Y,03), baryum oksit (BaO)

sodyumlu lambalar, optik lensler
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Isik indiikleme,

Silisyum oksit (SiO), galyum-

optik fiberler, foto sensor, yari iletken lazer,

floresans arsenit seramikleri, neodimyum - | diyotlar
yitriyum cam
Elektrik islevler, Yitriyum-baryum-bakir oksit Magnet
stiper iletkenlik, ¢inko oksit (ZnO), baryum | varistor, giines pili, sensor

yart iletkenlik,
piezoelektriklik,

titanat (BaTiO,),kursun zirkonat
titanat (PbZrO3T|OZA|203)

atesleme cihazi
devre elemanlar1

yalitim, aliimina, silisyum karbiir (SiC) mikrokondenser
iletkenlik, baryum titanat (BaTiOs), sensor, kati elektrolit
iyonik iletkenlik, | zirkonya,  beta-alimina  (B-
Al,O3)
Manyetik iglevler, | Demir oksit (FesOg4), baryum
Manyetizma oksit (BaO) ferrit magnetleri
manyetik teyp, hafiza
Biyolojik islevler,
Biyoseramikler Alimina  (Al,O3),  apatitler | suni dig, kemik
((Cas(PO4)sF)
Kimyasal iglevler,
Absorblama Kopiik silika, aliimina Katalist tagtyici, biyoreaktor
Katalist, Zirkonya (Zr0y), alimina | Katalist
Korozyon (Al,0O,) Elektrotlar

Tablo 2.2’de Diinyada ileri teknoloji seramiklerinin kullanim alanlarina gore sahip

olduklar1 pazar paylari ve yillik artis oran1 verilmistir.

Tablo 2.2. Diinyada ileri Seramiklerin kullanim alanlarina gére 1992 yili ve 2002
yili(tahmini) pazarlar1 ve bitylime hizlari [21]

Kullanim Alanlari 1992 (Milyon $) 2002 Yillik ortalama biiylime
Elektronik Seramik

Ev esyasi 506,0 752,7 41
Bilgisayar 147,0 2447 5,2
Telekomiinikasyon 105,0 188,5 6,0
Otomotiv 92,0 154,7 53
End./diger 94,0 139,1 4,0
TOPLAM 944,0 1479,7 | 4,6
Seramik Kaplama

Konstriiksiyon 108,0 123,2 1,3
Metal isleme 45,0 50,8 1,2
Savunma 35,0 36,6 0,4
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Petrokimya 31,0 41,2 2,9
End./diger 57,0 76,3 3,0
TOPLAM 276,0 327,9 1,7
Yapisal Seramikler

Katalist tastyicilar 43,0 61,2

Asinma pargalari 16,0 24,3

Kesici takimlar 3,0 4.2
End./diger 3,0 47

TOPLAM 65,0 94,4
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3. SERAMIKLERIN SINTERLENMESI

Sinterleme, ileri-teknoloji seramiklerinin iiretiminde en énemli asamalardan birisini
teskil etmektedir.  Sinterleme sonunda ulasilan mikroyapi, malzemenin nihai
Ozelliklerine dogrudan etki edeceginden, bu isleme etki eden tiim parametrelerin ¢ok

iyi bilinmesi gerekmektedir [4].

lleri-teknoloji  seramiklerinin sinterlenmesinde halen bircok teknolojik sorun
mevcuttur. Bunlarin basinda, sinterleme sicakliginin yiiksek olmasi gerekmektedir ki,
bu sorun iretilen malzemenin pahaliya mal olmasina neden olmaktadir. Diger
problemler ise, gozenek, tane biiylimesi ve islem esnasinda yer alan faz
doniistimleridir [2]. Bu sorunlar ise, lretilen malzemenin istenilen &zelliklere
ulasamamasina neden olmaktadir. Dolayisiyla, belirli bir seramik sistemin
sinterlenmeside basta olan mekanizma ve kinetigi oncelikle tespit edilmeli ayrica
proses ve mikroyapi1 karakterizasyonu ile yakindan izlenmelidir. Seramiklerin
sinterlenmesi esas olarak, yayinma kontrollii bir islem oldugundan, gerek bilimsel ve
gerekse uygulamali arastirmalarda, iyonik ve kovalent bagl sistemlerde yer alan

yayinma mekanizmalarinin ¢ok iyi bilinmesi gerekmektedir [4].

3.1. Sinterleme

Seramik tozlari, sekillendirme esnasinda sikigirken malzemedeki gbzenek miktari bir
miktar azalir. Kuruma ile de tozlar tamamen birbiri ile temas haline gelir. Ancak,
malzeme heniiz pekismis hale gelmemistir. Tozlar arasinda bosluklar mevcuttur.
Sekillendirme sirasinda seramik malzemenin cinsine, tane boyutuna ve sekillendirme
prosesine bagli olarak %25-60 mertebesinde goézenek bulunur. Mukavemet,
saydamlik, 1s1 iletkenligi gibi Ozellikler i¢in yapida mevcut gozenegin ortadan
kaldirilmas: gerekir. Pisme, esnasinda, yayinma hizlandigindan birbiri ile temas
halinde olan tozlar arasinda 6zellikle yiizeyde yer alan karsilikli atom yayinmasi
sonucu tozlar birbirine aralarinda boyun olusturarak kenetlenir [7]. Boylece, gbzenek

miktar1 azalir ve yogunlagma saglanir. Bu esnada gézeneklerin sekilleri de kiirelesir.
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Ideal bir sinterlesme sonunda gdzenek tamamen ortadan kalkar ve malzeme pekismis
bir kitle haline gelir [7].

Sinterleme mekanizmasi, tamamen malzemenin tasimimina dayanir ve baslica,
atomlarin yayinmasi (yiizey ve hacimsel) ile viskoz akisi kapsar. Malzemenin
tasinimin1  kolaylagtirmak i¢in islem ancak yiiksek sicaklikta gergeklestirilir.
Sinterlesmeyi saglayan itici gii¢, serbest yiizey enerjisindeki azalmadir. Sinterleme

ile tam yogunlagsmasinin saglanmasi degisik sekilde yapilabilir [4].

3.2. Sinterleme Mekanizmalari

Sinterleme tiirleri; kati hal sinterlemesi, sivi faz sinterlemesi ve ¢ok bilesenli
sistemlerin sinterlenmesi olmak {izere ii¢ ¢esittir. Bu ¢alismada siv1 faz sinterleme

sartlar1 gegerli oldugu i¢in sadece sivi faz sinterlenmesi incelenecektir.

3.2.1. Sivi-Faz Sinterlemesi

Sivi-faz sinterlemesi, bir¢cok endiistriyel ve ticari uygulamalarda kullanilan metalik
ve seramik iriinlerinin fabrikasyonunda sik¢a kullanilan bir tiretim metodudur [2].

Bu iiretim metodunun baglica avantajlari;
1- Diisiik sinterleme sicakligi,

2- Hizl1 yogunlagma ve homojenlesme,
3- Yiiksek nihai yogunluklar,

4- Kati-hal sinterlenmis malzemeleri daha tstiin mekanik ve fiziksel 6zellikler

gosteren unsur mikroyapilaridir.

Kati parcaciklar arasindaki sivi faz tarafindan meydana getirilen hizli yaymimindan
otiirti, kimyasal homojenlesme s1vi faz sinterlemesi sirasinda daha hizlidir. Olusan az
miktardaki sivi  faz bile sinterleme islemine Onemli derecede katkida
bulunabilmektedir. Fakat yogunlagsma hizi, yapida olusan sivi faz miktarina baghdir
ve bu s1v1 faz miktar1 da sisteme bagli olarak hacimce %30'lara veya daha fazlalarina

kadar olabilmektedir [2,7].

Sinterleme islemi, yapida sivi fazin bulunmasina gore gegici (transient) sivi faz ve
kalici (permanent) sivi faz sinterlemesi diye iki sekilde olabilir. Gegici sivi1 faz

sinterlemesinde olusan sivi faz yapidaki kat1 faz ile tepkimeye girmekte sinterleme
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isleminin sadece belli siiresinde sistemde bulunmaktadir. Bu ¢esit sinterleme
genellikle alasim elementlerini homojenlestirmek i¢in uygulanir ve sonugta bir kati
coOzelti elde edilir. Burada olusan sivi faz bilesenler arasindaki degme alanlarini
artinir ve yaymimi kolaylastirir. Kalict sivi faz sinterlemesi ise, sert metallerin,
yiiksek hiz celiklerinin ve birgok seramik sistemin sinterlenmesi sirasinda meydana
gelir. Buradaki amag, yiiksek mukavemet ve yiiksek toklugun bir arada oldugu
miimkiin en yiiksek yogunlagsmaya ulagsmaktadir [2,19].

Sivi faz sinterlemesinin avantajlar1 oldugu kadar dezavantajlarida vardir. Teknik
acidan en onemli avantaji sinterleme isleminin hizli olmasidir. Yapida olusan sivi
faz, kat1 hal sinterlemesine nispetle daha hizli atomik yayinim meydana gelmektedir.
Kat1 parcaciklar siv1 faz tarafindan islatilmakta, bu 1slatan siv1 fazin etkisiyle ortaya
cikan kilcal kuvvetler parcaciklar1 birbirlerine dogru ¢ekmekle ve distan bir basing
olmaksizin hizli pekisme yogunlasmasi meydana gelir. Bu sivi faz ayrica,
parcaciklar arasindaki siirtinmeyi azaltarak kat1 pargaciklarin hizli bir sekilde
yeniden diizenlenmelerine olanak saglar. Bunlara ek olarak keskin pargacik kose ve
kenarlar1 yiiksek kimyasal potansiyele sahip olmalarindan dolay1 sivi faz igerisinde
¢oziinmekte boylece daha etkin bir paketlenme meydana gelmektedir. Bir ¢ok
sinterleme sisteminde, daha yiiksek emme sicakligina sahip olan faz ayn1 zamanda
daha sert olan fazdir. Bu tiir sinterlemenin sonucunda genellikle, sert faz miktarmnin
fazla olmasina ragmen, siinek davranisa sahip sinterlenmis iki-fazli kompozit
malzemeler elde edilir. Sivi faz sinterlemesinde ortak goriilen problem, sinterleme
esnasinda fazla miktarda olusan sivi fazin pekismis seklinin bozulmasina sebep

olmasidir [22].

Yiizey enerjileri, sivi faz sinterlemesi sirasindaki davraniglar: saptamadaki en 6nemli

faktordiir. Iyi bir sinterleme i¢in minimum gerekli sartlar sunlardir:
a- Diisiik ergime sicakligina sahip bir sivi,
b- Katinin bu s1v1 iginde ¢6ziiniirligii ve

¢- Kati tanelerin sivi tarafindan islatilmalaridir.

3.2.2. Siv1 Faz Sinterlemesine Etki Eden Faktorler

Sivi faz sinterlemesine etki eden faktorler islatma (kontak) acisi, dihedral agi,

gbzenek sekli, boyun biiyiikliigii olmak tizere 4 tanedir [6].
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3.2.2.1. Islatma (Kontak) Acisi

Siv1 faz sinterlemesi sirasinda yapida sivi bir faz olustugunda, siv1 faz ile kati faz
arasinda ki a¢inin 6énemi biyiiktiir. Islatma, bu iki faz arasindaki dengeyi belirler.
Islatma agis1, iki fazin ara ylizey enerjileri arasindaki dengeyi gosteren fiziksel bir
karakteristiktir. Bu ag1 90° ‘nin iizerinde oldugunda 1slatma ger¢eklesmez. 90° nin

altinda ise 1slatma gergeklesir. Sekil 2.1.’de 1slatma agis1 gosterilmistir. Burada:
YLv: Sivi-gaz arasindaki yiizey enerjisi

Ysi: Sivi-kat1 arasindaki yiizey enerjisi

Y sv: Kati-gaz arasindaki ylizey enerjisi’dir.

VLV

Sekil 2.1. Islatma (Kontak) agis1 [23]
3.2.2.2. Dihedral Ac1

Iki kat1 parcacik ile siv1 faz arasindaki ac1 dihedral ag1 olarak tanimlanir ve bir kati-
kati tane sinirmin sivi faz ile kesistigi yerde meydana gelir [6]. Bu ag1, ¢ok kristalli
tanelerin mikroyapilar1 ve sivi faz igindeki tane-tane noktalari i¢in 6nemlidir. Amorf

katilar i¢in dihedral a¢1 yoktur.

3.2.2.3. Gozeneklilik ve Gozenek Sekli

Gozenekler sivi faz sinterlemesinin  ayrilmaz unsurlaridir.  Gozenekler, toz
kompaktinda pargaciklar arasi bosluklar olarak mevcuttur. Ayrica, gozenekler,
dengesiz sivi dagilimi, esit olmayan yaymim hizlari, buhar fazi ile tepkimeler ve
erime oldugu zaman sivi fazin kilcal yollarla yayilmasi neticesinde ortaya cikar.
Baglangic kompaktinda sivi faz olustufu zaman gozenekler mevcuttur. Sivi
olusmaya ve dar kilcal bosluklara akmaya basladigi zaman, gozenekleri ortadan
kaldirmak i¢in kompakta yeteri miktarda ¢ekme (yogunlagsma) meydana gelebilir.

Fakat bazi durumlarda bu sivi iiniform bir sekilde olmaz. Daha ziyade bu sivida
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kompaktin merkezinde yer tutma ve disa dogru yayilmaya egilimi vardir. Boylece

gozenekte radyal bir biiyiime olur [2,6].

Sivi-faz sinterlemesi arasinda gozeneklerin sekilleri siirekli degismektedir. Baslangi¢
asamasinda gozenekler diizensiz, daha sonra silindirik ag (network) seklinde ve son

asamada kiiresel bir sekilde olmaktadir [2].

3.2.2.4. Boyun Biiyiikliigii

S1v1 faz sinterlemesi sirasinda kati taneler arasindaki degme noktalari, dihedral aginin
yonlendirdigi kararli bir boyuta kadar biiyiirler. Asagidaki sekilde boyun biiytikligi

ve dihedral a¢1 gosterilmektedir.

0

—>

Sekil 2.2. Boyun Biiyiikliigii ve Dihedral Ag1 [21]
0=dihedral ac1

X=Boyun yarigap1

R=Tane yaricap1

X=Rsin(6/2)

Yalniz bu esitlik yiizey enerjisinin izotropik oldugu durumlarda gecerlidir. Eger
yilizey enerjisi izotropik degil ise boyun biiyiikliik oraninda bir dagilim meydana

gelecektir [2].
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3.3. Sinterleme Siireclerinde Karsilasilan Problemler

Teknolojide, sinterleme esnasinda bazi problemlerle karsilasilir. Bunlar, ¢okme, asiri
yanma, baglayicilarin yanmasi, ayrisma tepkimeleri ve polimorfik doniisiimlerin yer

almasidir [4].

Sinterleme sirasinda ¢okme, genellikle malzemenin yetersiz desteklenmesinden
kaynaklanir [3]. Bu probleme ¢are olarak firin i¢inde bir takim tedbirler alinabilir ve
malzemenin pisme esnasinda firindaki konumu degistirilir. Cokmeye ayni zamanda
yas malzemenin yogunlugunun yer yer degisik olmasida neden olur. Bu durumda
heterojenligin daha Onceki kademelerde ortadan kalkmasi saglanmalidir.  Asir
pisme, tane biiylimesi, firindaki konstriiksiyon veya diger tirtinlerle tepkimeye girme
sisme veya ¢okmeye neden olur [6]. Asir1 pisme, ayni zamanda enerji sarfiyatina
sebebiyet verir. Ayrisma tepkimeleri, tuzlarin, nitratlarin ve hidratlarin kullanilmasi
halinde meydana gelir. Karbonatlarm ayrismas: 1000 °C ve siilfatlarin ayrismasi
1200 °C'de gergeklestiginden bu sicakliklarin altindaki sinterlemelerde kullaniimalar
sorun yaratmaz. Polimorfik doniisiimler 6zellikle soguma esnasinda problem yaratir.
Zirkonya (ZrO;) bu konuda tipik bir ornektir. Zirkonyada bu problemi ortadan
kaldirabilmek i¢cin MgO, CaO, Y,03 gibi maddelerle yapinin stabilize edilmesi
gerekir [17].

Sinterleme esnasinda tane biiylimesi yer alabilir. Bunu dnlemek i¢in genellikle bazi
katk1 maddeleri ¢ok az miktarda (daima %]1'in altinda) karisima ilave edilir.
Oksitlerin sinterlenmesinde yayinmay: kontrol eden bilesen oksijen iyonunun
yayinmasidir. Sinterleme esnasinda yer alan farkli yayinma hizlari, sitokiyometrinin
bozulmasina ve tane igerisinde bosluk olusumuna sebebiyet verir. Olusan bu
bosluklar1 ortadan kaldirmak miimkiin degildir. Sinterleme sicakliginin ¢ok yiiksek
tutulmas1 genellikle bosluk sogurulmasma yol actigindan, malzemede sigme

meydana gelmektedir [6].
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4. ALUMINA HAKKINDA GENEL BILGILER

Degisik modifikasyonlarda aliiminalar olmasina ragmen, ticari kullanim alanina
sahip olan1 a-Al,O3’tiir. a-Al,O3’nin koordinasyon sayist 6 ve valensi 3’tiir, Al,O3
rombohedral kristal yapisinda basit rombohedral Bravais kafesine sahiptir. Birim
kristal kafesinde taban yiizeyindeki atomlar arasi mesafe 0.4758nm ve kafes
yiiksekligi 1.299 1nm’dir. Uzay grubu R3c’dir. [24]

Aliminyum atomu 1s%25%2p®3s?3p® elektron yapisina sahip oldugu i¢in Ne atomu
gibi kararli hale gegmek igin 3 elektron vererek +3 yiik degerini alarak (AI*")
iyonunu olusturur. Oksijen atomu ise 15%25%2p* elektron yapisina sahip oldugu i¢in
Ne atomunun kararliligina erismek i¢in 2 elektron almak ister. Elektriksel yiikler
olarak notr Al,Oj3 bilesiginin olusmasi, her 2 Al atomunun 3’er elektronunu, 6

elektron ihtiyaci olan 3 oksijen atomuna vermesiyle olur.

Al,03’te, 0% iyonlar1 yaklasik olarak hekzagonal kafes yapisinda olup Al
katyonlart oktahedral bosluklarin 2/3’nii doldurur. Katyonlarin koordinasyon sayisi
6, anyonlarin ise 4 tiir. Al;O3 spinel yapisinda da bulunmaktadir, spinel yap1 kiibik
kafes yapisinda olup birim hiicrede 32 oksiyen iyonu, 16 oktahedral katyon ve 8
tetrahedral katyon igerir. Sekil 4.1.’de aliiminanin kristal yapisi gosterilmektedir.[25]

Sekil 4.1. Al,Os kristal yapisi [25]

Aliimina seramiklerin 6zelligi i¢erdikleri aliimina miktarinin artmasiyla iyilesir. En

arzu edilen kullanim i¢in %90 ve daha ¢ok aliimina igeriginin olmasi istenir.
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Aliiminaya katkilar bircok nedenden 6tiirii yapilmaktadir. Bu nedenler su sekilde

siralanabilir;

a) Uretim kosullarma karsi parca boyut toleransim1 arttirarak iiretimi

kolaylastirmak,
b) Sinterleme sicakligini diisiirmek,
¢) Ucuz ve diisiik saflikta aliimina kullanmak,
d) Presleme ve sekillendirme reolojisini kolaylastirmak,
e) Son parga 6zelliklerini iyilestirmek.
Endiistride aliimina secimi istenilen Ozelliklere bagli olarak yapilmaktadir.

Endiistride aliimina yiizdesine gore kullanim alanlar1 Tablo 4.1.’de gosterilmistir. [3]

Tablo 4.1. Aliimina yiizdesine gore kullanim alanlari [3]

Aliimina (%) | Uygulama Alan

85 Elektrik ve mekanik uygulamalarinin ¢ogunda: Yalitkan, 6giitme,

noziil, tebesir pompa daldirmalarinda (piston)

90 Daha ¢ok mekanik kullanimlarda
94 Entegre devre, transistor altlik
96 Ozellikli elektronik uygulamalarinda

98-99,5 Ince film altlik, bilgisayar bant rehberi

99,8 Korozyon ortamlarinda kullanilan firin tiipii, laboratuar geregleri

99,9 Kesme uclari, niikleer seramikler.

Aliimina baslica; makine ve tezgahlarda asinmaya dayanikli malzeme olarak, kimya
endiistrisinde korozyona dayanikli malzeme olarak, elektronik ve elektro-teknikte
izolasyon malzemesi olarak, 1sitma sistemlerinde yiiksek sicaklik malzemesi olarak
kullanilmaktadir. Ayrica optik ve tip tekniklerinde 6zel amacli kullanim alanlari

mevcuttur. [7]

Aliiminanin yiiksek sertligi ve mekanik dayanimi ¢aligma esnasinda asinmaya maruz
kalan makine elemanlar1 ve miihendislik malzemeleri seklinde olan kullanimini 6n

plana c¢ikarmistir. Yapisal amagli miihendislik uygulamalarinin basinda pompa
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salmastralari, musluk ve vana contalar1 tekstil sektoriinde kullanilan iplik kilavuzlari,
madencilik ve ¢imento sektoriinde kullanilan asinmaya direngli plaka kaplamalart,
tarim sektoriinde kullanilan basingli sulama ve ilaglama noziilleri, metalleri
taslamada kullanilan seramik taglama diskleri ve bigak gibi kesici metalleri
keskinlestirmede kullanilan taglama elemanlari sayilabilir. Aliimina pazari ABD igin
1991 yilinda 425 milyon dolardir, 2000 yili i¢in 720 milyon dolar tahmin
edilmektedir. Kullanim alanlarina gére dagilim verilecek olursa; refrakter (%55),

buji(%15), asindirict (%15), seramik (%10) ve digerleri (%5) olarak siralanabilir.[3]

4.1. Aliimina tozunun uretimi

Aliimina biiylik oranda Bayer prosesi ile iiretilmektedir. Bayer prosesine giren
hammadde, farkli aliiminyum hidratlarinin karigiminda olusan ve kisaca “boksit” adi
verilen bir maddedir. Boksitte safsizlik olarak demir oksitler, silikatlar, titan
bilesikleri her zaman bulunur. Aliimina iiretimi, daha az olmakla beraber farkli

yontemlerle de yapilabilmektedir.

I mm’nin altina &gitilmis ve yaklasik %55-60 Al,O3; iceren boksit cevheri,
250°C’de ve 4 N/mm?’lik basing altinda sodyum ¢ozeltisinde islenmektedir. Burada
¢oOzelti igerisinde tiim hidratlar sodyum, aliiminat sekline doniismektedir. Demir
hidroksitler, silikatlar, titanyum oksitler ¢dziinmeksizin kalmakta ve bu kirmizi glam
seklindeki posa ayrigtirilmaktadir. Daha sonra, sodyum aliiminat ¢ozeltisi aliiminat
cozeltisiden gelen hidrarjilitten olugsmakta ve trommelin doner filtrelerinde filtre
edilmekte, ince dagilimli aliiminyum hidroksit ilavesi ve su ile koyulastirildiktan
sonra biiyiik karistirma tanklarmda alinmaktadir. Bundan hemen sonra, 1200-1300 °C
civarinda doner firilarda a-Al,O3 olusuncaya kadar kalsine edilmektedir. Daha
sonra bu kalsine edilmis {iriin ogiitiiclilere verilmektedir. Sekil 4.1.’de Bayer prosesi

verilmektedir. [26,27,28]
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BOKSIT LiC Kirmizi Camur
( F6203, TiOZ, SIOz)
NaOH T l
COKTURME

l

Al(OH); Eldesi

l

KALSINASYON

Al;,O3

Sekil 4.2. Bayer prosesi [26,27,28]

(13

Bu sekilde gerceklestirilen aliimina {iretimi sirasinda, seramiksel islemlerle “ su
iceren” alliminyum oksit bir kalsinasyon prosesinden gecirilmektedir. Bu kalsinasyon
kademelerinde olusan fazlar, baslangi¢ maddelerinin kristallografik yapisina ve

pisirme sicakligina baghdir.

Diaspor, (Al,03.H,0 ) yaklasik 500 °C’de termodinamik olarak kararli bir sekilde o-

Al;O3 i olusturmaktadir.

Bohmit, (Al(OH)s3) ¢ikan madde olarak once kurutularak -Al,Os; formunu alir.
Sonra fazla bir -OH grubuyla kararli olabilen Al,O3 ’lin kiibik formundaki 6-Al,O3
sekline girmektedir. 0-Al,O3 , son olarak 1100°C’de aliiminaya déniismektedir.
Ancak bohmit, hidrotermal sartlar altinda diaspor formunu alabilmektedir. Bu
yapildiktan sonra —diasporda oldugu gibi yaklasik 500 °C’de direk alumina

olusmaktadir.

Gibsit (Al(OH)3) ve bayerit (Al(OH)s) son derece yavas kurutulursa yaklasik
300°C’de suyunu terk etmektedir. Bu yolla isleme giren bu madde, x-Al,O3’ii ve bu
form da yaklasik 800°C’de k-Al,O3 formunu meydana getirir. Daha sonra 1300°C

26



civarinda ¢ok yavas islenerek alumina elde edilir. Bu iki form, hidrotermal sartlar

altinda 6nce béhmit sonra diaspora doniistiiriilebilmektedir.[26]

Erime noktasina kadar en kararli faz hekzagonal kafes yapisina sahip o-Al,O3
olmasma ragmen, gesitli kat1 ¢ozeltileriyle ve diger oksitlerle olusan tepkimelar
neticesnde degisik spinel ve diger fazlar ve kafes yapilar1 da olabilmektedir. Bunlar;
a-, B-, u-, 0-, I'-, k-, x- Al,O3 seklinde gosterilmektedir. Ancak a-Al,O3 endiistriyel

kullanimda en fazla uygulamasi olanidir.

4.2. Aliiminanin Mekanik Ozellikleri

Seramik malzemelerin yapisinin mekanik 6zelliklerde belirleyici rolii yiiksektir.
Yiiksek latis direngli seramiklerin en biiyiik sinirlayici1 6zellikleri gevrek oluglaridir.
Malzemenin en temel mekanik ozelliklerinden birisi olan elastisite modiilii (E)
lizerine hatalarin ve/veya gozenegin Onemli etkileri bulunmaktadir. Bu etki,
gbzenegin biylkligl, geometrisi ve dagilim bi¢imi seklinde kendini gostermektedir.
Yapidaki bu hatalarin olugsmasi birkag farkli yoldan ger¢eklesmektedir. En yaygini,
seramik yapinin iiretimi sirasinda, yapisinda mikro bosluklarin kalmasidir. Ornegin;
sinterlenmis {irlinler tane sinirlarinda kiiciik gézenek igerirler. Bundan baska sogutma
ya da sicaklik degisimiyle olusan 1s1l gerilmeler de yapida kiigiik ¢atlaklar meydana
getirebilmektedir. Catlaklar, gevrek bir malzemenin yiiklenmesi sonucu tanelerin
elastik anizotropisinden veya tek bir kayma sisteminde kolay kaymanin

gerceklesmesiyle de olusabilmektedir. [3]

Seramik malzemelerin kirilma toklugu metallerin ~(1/50) K,c oranina sahiptir.
Aliiminanin K c degeri alliminanin tek kristal olup olmamasina, tek kristalde 6l¢iim
alian ylizeyin atomsal diizlemine ve tanelerinin biiyiikliigline gore degismektedir.

Tablo4.2.’de aliiminanin kirilma toklugu degerleri verilmektedir.

Tablo 4.2. Aliiminanin kirilma toklugu (K,c) degerleri [3]

Malzeme Kic (MN.m™?)
Al,O3 — tek kristali 2,38 —4,54
Al;O3 — ¢oklu taneli 3,80 -5,10
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Aliiminanin mekanik 6zelliklerinin belirlenmesinde kompozisyon, yapt ve iiretim

sirasinda kullanilan yontemler etkilidir. Kompozisyonun mekanik 6zelliklere etkisi

Tablo 4.3.’de gosterilmistir.

Tablo 4.3.Aliimina esasli baz1 seramiklerde aliimina miktarinin mekanik ozelliklere

etkisi [3]
Aliimina (%-Ag.) 85 95 >99,50
E-Modiilii (GN/m?) 210 400 400
Basma mukavemeti 2000 3000 4000
(N/mm?)
Egme mukavemeti 250 300 400
(N/mm?)
Cekme mukavemeti 120 240 360
(N/mm?)
Vikers sertligi 1,5*10* 1,9*10* 2,3*10*
(N/mm?)

Aliminanin tercih edilmesinin en Onemli

nedenlerinden biri de sertligidir.

Aliiminanin sertlik degerinin etkileyen bir¢ok parametre vardir. Bunlarin en

onemlileri; yogunluk, tane boyutu, katkilar, ikinci faz ve uygulanan ytktiir. Cesitli

calismalarda aliimina numunelerden alinan sertlik Ol¢clim degerleri Tablo 4.4.°de

verilmistir.

Tablo 4.4. Farkl 6zellikteki aliiminalarda 6lgiilen sertlik degerleri [3]

Katki (%) Yogunluk (%) Tane cap1 Yiik Sertlik
(um) (kg) | (kg/mm?)
Beyaz - Mak.200 1 1346-1468
Pembe - 2-3,1 1 907-1529
Kahverengi - 10 1 1315-1458
- 100 2 1 1885+129
- 96-97 Orta 1 1202+253

28




- 93,2-95,6 0,5-5 0,3 |2077-2264
TiO, (3) 95-97 7 03 |2219-2388
MnO; (3) + TiO, (0.5) | 98,2-98,5 10-30 0,3 | 1858-2350
MnO (0.5-1.5) 88,2-98,1 0,5-50 03 | 1567-2238
Cr,03(0.5-1.5) 74,1-96,9 0,5-3 03 | 1360-2597
Cr,05(2-5mol) >08 5 02 |1653-1378
-(1,4%gbz.) 97,5 3,6 1 | 1449459

-(2.2%gbz.) 97,5 48 1 | 1388472

-(1.6%gbz.) 97,5 15,5 1 | 1432140

Aliimina seramikleri hakkinda genel bilgileri verdikten sonra MnO-Al,O3-TiO; ig¢lii
faz sistemi hakkinda bilgi verilmesi bu malzemenin sinterleme davranis1 basta olmak

lizere birtakim 6zelliklerinin kolay anlagilmasi yoniinden yararli olacaktir.

4.3. MnO-Al,05-TiO; Uclii Faz Sistemi

Al;0O3 (A), MnO (M) ve TiO; (T) oksitlerinden olusan bu {iglii sistemde MA, M,T,
MT ve AT ikili bilegsimleri bulunmaktadir. Diyagramdan da goriildiigii gibi MA
~1850°C , M,T ~1420°C , MT ~1360 °C ve AT bilesigi ~1860°C’de ergimektedir.
Diyagramda en diisik sivi faz sinterlemesinin 1300 °C civarinda olusacagi
goriilmiistiir. Bu ¢alismada %96 Aliimina, %2 TiO; ve %2 MnO bilesimi se¢ilmistir.
Bu bilesimin secilmesinde ki baglica amag¢ katkilarin aliiminanin sinterleme

sicakligini agagiya ¢gekebilme yetenegine sahip olmasidir.

29




Al,O4

~2050 °C
-1770°C
~1840 °C
~135°1¥A AJTS:&J“C
g Nl \
= / ] {%
o
[1340
%
""/:Jm
~1520°C [
\ 1\ = ( 1705 °C
. & | /
\\ 7 F\ f g/ / \
A e 1350 VR
%\u l%n,l % -’f_ﬁ.;% |K// L Ie o
MnO | i \ lli" f \% % % Tioz
A7 ~1330 °C Mg MT _]m:fm*c 1845 °C

Sekil 4.3. MnO-Al,0;-TiO, Uglii Denge Diyagrami [29]

Agirlikga %96 Al,O3, %2 MnO, %2 TiO, iceren bilesimimiz A-AT ve MT alkamed
licgeninin icerisinde bulunmaktadir. Bu alkamed {icgeni yaklasik 1300°C civarinda
bir {i¢lii otektik noktasi igermektedir. Bu licgen igerisinde ki bilesimde ilk olarak
~2050°C’de Al,O3 katilasir. Daha sonra sirasi ile AT ve son olarak ise MT katilasur.
Sivi faz sinterlenmesinin olugmasi ile teorik yogunluga yakin bir degerde
yogunlasma elde edilebilir. Ancak sivi faz sinterlemesinin nihai malzeme iizerinde

kabarma ve/veya ¢okmeye neden olmamasi gerekmektedir.

4.3.1. Mangan Oksit (MnO)

Kiibik kristal yapisinda olan mangan oksit (MnO), yiizey merkezli kiibik Bravais
kafes yapisina sahip ve Fm3m uzay grubundadir. Birim kristal kafes parametresi a:
0.4445nm’dir [30]. Alimina biinyesine yogunlugu arttirmasi i¢in ilave edilir ancak
diisik oranlarda MnO katkisinin ~ sinterleme siirecine etkisinin  olmadig1
bilinmektedir. Buna bagli olarak MnO katkisinin agirlik¢a %0,3’iin iizerinde olmasi

gerekmektedir [31]. Agirlikga %1 civarinda ki MnO katkist yayinma mekanizmasi
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lizerinde etkisi vardir. Sekil 4.4°de  MnO- Al,O3; ikili denge diyagrami
gosterilmektedir.
MO ~ A1,04
2080
2000}~ b
7
-~ >
& 1800 75 /
- '
: -
3
“ 1800} 1560
1520 - Sl e
= 1 [
: /uno A|203
1400 l I N B 1 e
0 20 40 60 80 100
MnQ Aly04
MO[ -%

Sekil 4.4. MnO- Al,O; ikili denge diyagrami [31]
4.3.2. Titanyum Oksit (TiO,)

Titanyum oksit (TiO,) tetragonal kristal yapisinda, basit tetragonal Bravais kafesine
sahiptir. Uzay grubu P42/mnm’dir. Kafes parametreleri ise a: 0.45933nm ve c:
0.29592nm’dir [32]. TiO, normalden diisiik sinterleme sicakliklarinda aliiminanin
yogunlagsmasina yardimci olan bir katki malzemesi olarak bilinir. Bunun nedeni
titanyum oksitin aliiminanin sinterlenmesini saglayan Tia Ve Vap»  olusumunu
oksijenin kismi basincina bagli olarak kolaylagtirmasidir [31]. Sisteme bir TiO2
molekiili AI203 molekiilii yerine girdigi zaman, asagidaki yer degistirme

reaksiyonuna gore 1 Al ve 1 oksijen boslugu meydana gelir. Reaksiyon sirasinda

elektriksel yiik dengesi 3 pozitif [.] ve 3 negatif [‘] yiik olusumu ile saglanir.
O —» 1/20,+ 2+ V™’ 4.1)

Oksijen boslugunun olusmasi i¢in oksijen iyonunun 2 elektronunu serbest birakarak
yukaridaki reaksiyona gore gaz molekiiliine doniismesi gerekir. Bu takdirde meydana

gelen {irlin n tipi yari iletken siniflandirmasina girer.[7]

M
o]

Reaksiyonun denge sabiti, Kp= 4.2)
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Burada [O7] kati1 haldeki oksijen iyon aktivitesi 1 kabul edilir ve oksijen bosluk
konsantrasyonun iki misli elektron konsantrasyonu oldugu i¢in denklem 4.3

yazilabilir.
2[V7o] = [e] (4.3)
Sonugta denklemin yeni hali ;
Ke=[V 0] [2V0]* P, " (4.4)
Buradan bosluk konsantrasyonu ile kism1 oksijen basinci arasindaki iligki;
[Vol=Kp P, ™* (4.5)

bulunur.

Titanyum oksit havada 1300-1700°C sicaklik araliginda agirlikca % 0,27 olarak
alimina igerisinde ¢Oziinebilir. Titanyum oksit ilavesinin aliiminanin yas
yogunlugunun teorik yogunluguna oranini1 %58’lerden %53’e diisiirdiigii ancak yas
malzemeler 1400°C’de sinterlendiginde bu oranmin %81°den %98’¢ ¢iktif1 daha
onceki arastirmalarda goriilmiistiir. Sekil 4.5.de TiO, katkili aliiminanin

yogunlugunun sinterleme sicakligina bagl olarak degisimi gosterilmistir.

100

ﬁ — —
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Sekil 4.5. Sinterleme sicakliginin TiO, katkili aliminanin yogunluguna etkisi [31]

1450°C iizerinde TiO; ve Al,O3 Al,TiOs bilesigini olustururlar. Yapilan arastirmalar

1500°C’nin iizerinde ki sicakliklarda TiO, ilavesinin aliiminanin sinterlenmis
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yogunluguna katkida bulunmadigini gostermistir. Buna gore Sekil 4.6. ‘da

gosterildigi gibi yiiksek sicakliklarda

mukavemetini olumsuz etkilemektedir.

Sekil 4.6. Aliimina igerisindeki

[31]

Egme Mukavemeti (MPa)

450
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TiO, ( % Agirlikga)
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TiO, miktarma bagl egme mukavemeti degisimi

4.4. Katkilarin, sinterleme sicakhiginin aliiminanin ézelliklerine etkisi

Aliiminanin 6zelliklerine bir¢ok faktor etkimektedir. Bunlar sekillendirme yontemi,

katkilar ve sinterleme sicakligi olarak oOzetlenebilir. Tablo 4.5. ‘de katkilarin

aliminanin goéreceli yogunluguna etkisinin sinterleme sicakligr ile degisimi

verilmistir.

Tablo 4.5. Katkil1 aliiminalarin yogunluk degerleri [3]

% Goreceli Yogunluk
Katkilt Aliimina Sinterleme Sicakligi (°C)
1450°C 1550°C 1700°C
Saf 92,1+0,3 97,8+0,3 97,8+0,6
Cr,03, MgO 92,4+0,3 94,5+0,5 93,8+0,4
MnOg, TiO; 93,1+ 90,9+1,5 86,3+1,4
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%5 ZrOy’lu 87,2+0,4 95,7+1,1 95,9+0,2
%10 ZrOz’lu 87,3+0,3 97,8+0,2 96,1+0,3
%15 ZrOy’lu 88,4+0,2 96,9+1,2 96,0+0,2

Tablo 4.5.’den de anlasilacagi gibi MnO,, TiO; katkis1 aliiminanin goreceli

yogunlugunu diisiik sicakliklarda bile saf aliiminanin iizerine ¢ikarmistir. Ancak bu

artis artan sinterleme sicakligl ile dogru oranti gostermemistir. Artan sicaklikla

yogunlukta diisiis gézlenmistir.

Yapilan arastirmalar katkilarin aliiminanin sertligini saf aliiminaya gore diistirdiiglinii

gostermistir. Buna gore saf aliiminadan sonra en yiiksek sertlik %5 ZrOz’lu 1700

°C’de sinterlenmis malzemede bulunmus. Tablo 4.6.’da katkili aliiminalarin sertlik

degerleri verilmistir.

Tablo 4.6. Katkili aliiminalarin sertlik degerleri [3]

Sertlik (Vickers, kg/mm?)

Katkili Aliimina Sinterleme Sicakligi (°C)
1450°C 1550°C 1700°C
Saf 1874+8 1940+10 2145+15
Cr,03, MgO 1496+6 1368+4 1186+7
MnO,, TiO; 903+4 119645 121947
%5 ZrOy’lu 1006+3 2024+10 2097+9
%10 ZrO;’Iu 1073+4 1564+6 125946
%15 ZrO;’Iu 992+4 1394+6 1061+6

Katkilarin aliiminanin egme mukavemeti ilizerinde de etkisi biiyiiktiir. Katkilarin

hemen hemen hepsinin aliiminanin egme mukavemetini arttirdig1 yapilan caligmalar

sonucu bulunmustur. Mukavemet {izerinde en olumlu etkiye Cr,O3;, MgO katkisi

sahiptir. Tablo 4.7.”de katkil1 aliiminalarin egme mukavemet degerleri verilmistir.
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Tablo 4.7. Katkili aliiminalarin egme mukavemet degerleri [3]

Mukavemet (MPa)

Katkili Alimina Sinterleme Sicaklig (°C)

1450°C 1550 °C 1700°C
Saf 213+21 245+16 228+14
Cr,03, MgO 446+38 649+46 261+14
MnO,, TiO; 304423 196+32 193+49
%5 ZrO;’lu 210+£21 395424 268+15
%10 ZrOz’lu 222+16 289+21 16045
%15 ZrOy’lu 291+24 281+28 202+11

4.5. MnO ve TiO; katkih aliimina ile ilgili yapilmis ¢alismalar

Gilinlimiize kadar altiminanin sinterleme sicakligini diisiirerek yogunlugunu arttirmak
icin ¢esitli katkilarin etkileri incelenmesine karsin MnO ve TiO, ilavelerinin
aliminanin Ozellikleri tizerindeki etkisi derinlemesine incelenmemistir. Bu konuda

cok fazla arastirma yoktur.

H.Erkalfa, Z.Misirth ve T.Baykara [33] ¢esitli oranlarda ilave edilmis MnO, ve
TiOy’in 1250 ile 1550°C arasinda sinterleme, yogunluk, tane biiyiimesi, sertlik ve
mikroyapt gibi ozelliklere etkisini incelemislerdir. Agirlikga %3 MnO; ilavesinin
yine agirhik¢a %0,5-3 araliginda TiO; ilavesi ile sinterleme sicakligmi 1250°C’ye
diistirdigiinii ortaya koymuslardir. Teorik yogunluga en yakin degeri agirlikga %3’ er
MnO, ve TiO;iceren 1350°C’de sinterlenmis numunede % 98,5 olarak bulmuslardir.
Ayni kompozisyonu 1550°C’de sinterlemeleri sonucu ise en yiiksek sertlik degeri

olan 27304211 kg/mm?yi bulmuslardir. [33]

M.Sathiyakumar ve F.D.Gnanam [31] MnO ve TiO;, ilavesinin aliminanin
yogunluguna, mikroyapisina ve mekanik oOzelliklerine etkilerini incelemislerdir.
Coziiniirliik degerinin lizerindeki TiO; ilavesinin artan sinterleme sicakligi ile birlikte
yogunlugu etkilemedigini ortaya koymuslardir. Coziinebilirlik degerinin {izerinde ki
TiO, katkili aliiminanin yiiksek sicaklikta sinterlendiginde mukavemetinde ve
mekanik Ozelliklerinde diisis oldugunu gozlemlediler. MnO ilavesinin artan
sinterleme sicaklig1 ile birlikte sertligi arttiridigini ortaya koymuslardir. 1550°C°de
sinterlenmis agirlikca %3 MnO katkili aliminanin sertligini 2 kg yiik altinda 23,2
GPa bulmuslardir. [31]
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Y. Palact [3] calismalarinda aliiminanin 6zelliklerine {iretim yonteminin, katkilarin,
sinterleme sicakliginin etkilerini incelemistir. Bu ¢aligmada numuneler sertlik, egme
mukavemeti, mikroyapt ve servis kosullarinda asinma dayanimi agisindan
karsilastirilmistir.  Calisma sonucunda ise MnO, ve TiO, katkili aliiminanin
digerlerine nazaran yogunluk, mukavemet ve sertlik degerleri diisilk olmasina
ragmen, saf aliiminaya yakin asinma direncine sahip olmasi, mikroyapinin bu

uygulama igin en etkili parametre oldugunu bulmustur. [3]
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5. DENEYSEL CALISMALAR

Bu tezin deneysel ¢alismalari iki kistmdan olusmaktadir. Bunlar:
1. Deneysel ¢caligmalarda kullanilacak numunelerin iretilmesi ve sinterlenmesi,

2. Sinterlenmis numunelerin karakterizasyon ¢alismalari,

5.1. Deney Numunelerinin Uretilmesi ve Sinterlenmesi

Deneylerde numunelerinin tiretilmesinde kullanilacak malzeme i¢in baslangi¢ olarak
agirlikca %96 Alkoa WRA Aliimina (%99 Aliimina ve eser miktarlarda demir,
kursun ve silika i¢cermekte), %2 TiO, (%99 TiO, ve eser miktarda demir) ve %2
MnO (%97 MnO ve %3 SiO; iceren) kullanilmigtir. Ortalama tane boyutlari ise
sirasiyla aliimina 67,423um, TiO; 0,97 1um ve MnO 6,759um’dur. MnO ve TiO, su
icerisinde 2 saat ayr1 ayr1 sonra da 2 saat birlikte aliimina ve iki bakir bilyal
degirmende Ogitiilmistiir. Bu asamadan sonra ¢amura WRA Aliimina kademeli
olarak ilave edilmis ve pH diizenleyici olarak sitrik asit kullanilmig ve pH 3 ‘de

tutulmustur.

Ogiitme ve karistirma asamalarindan sonra camurun fiziksel suyu 80°C’de 24 saat

firinda tutularak uzaklastirilmistir.

Yukarida ki oranlarda karistirilarak hazirlanan Aliimina tozlar1 %4 seyreltik PVA ile
nemlendirilerek graniil hale getirilmis ve daha sonra peletlenmistir. Daha sonra bu

peletler graniil hale getirilerek 200um’luk elekten gegirilmistir.

Son olarak tozlar tek eksenli preste 2,5-2,4 gr/cm® yas yogunlukta olacak sekilde

400kg/cm? kuvvet altinda preslenmistir.

Sekillendirilen malzemeler 5°C/dk’lik 1sitma rejimi ile sirastyla 1300, 1350, 1400,
1450, 1500, 1550 °C iki saat sinterlenmislerdir.
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5.2. Numunelerin Karakterizasyon Calismalari

5.2.1. Numunelerin Karakterizasyon i¢in Hazir Hale Getirilmesi

Peletlenmis ve farkli sicakliklarda sinterlenmis numuneler sirasiyla 180, 220, 360,

600, 800,1000’lik zzimparalarda asindirilmis daha sonra elmas pasta ile parlatilmistir.

Parlatilan numuneler sinterlenme sicakliklarinin 50-75°C altina 5°C/dk’lik bir 1sitma
rejime ile 1sitilmis ve bu sicaklikta 15dk. bekletildikten sonra firin igerisinde

sogumaya birakilarak termal olarak daglanmistir.

5.2.2. X-Isim Difraksiyon Analizi

Farkli sicakliklarda sinterlenen numunelerde, degisik sinterleme sicakliklarinda
Al;TiOs fazi olusup olusmadigi, bununla birlikte yapida olusan diger kristalin
fazlarin olup olmadigini belirlemek i¢in X-151n1 difraksiyon analizleri yapilmistir. Bu
deneyler i¢in X 1511 difraksiyonu, PHILIPS D8 X-ray difraksiyon cihazi ve Cugq
radyasyonu kullanilmis olup tiip voltaji 40 kV ve akim degeri 35 mA olarak
secilmistir. Deney sonucunda elde edilen d mesafesi degerleri hesaplanmis ve bu
degerler standart J.C.P.D.S. kartlar ile karsilastirilarak igerdigi kristal fazlar tesbit

edilmistir.

5.2.3. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) Calismalari

Joel 5410 taramali elektron mikroskobunda her bir numunelerin x2000 ve x3500
biiylitmede 5 KV da goriintileri alinmistir. Bdylece numunelerin mikroyapilar
hakkinda bilgi edinilmesi amaglanmistir. Ayrica 1400°C°de sinterlenmis numunenin

EDS analizi yapilmistir.

5.2.4. Sertlik Deneyleri

Numunelerin sertlikleri Shimadzu marka mikro-vikers cihazinda 1kg yiik 10sn. siire
ile uygulanarak Olcililmiistiir. Her bir sinterleme sicakligi numunesinden 15 6l¢lim

alinarak standart sapmalar1 hesaplanmustir.

5.2.5. Suda Kaynatma Metodu

Suda kaynatma metodu, sinterlenmis seramik numunelerin Arsimet prensibi ile su
emme ve gozeneklilik degerlerinin hesaplanmasinda ilk safthayr teskil etmektedir.

Deiyonize su dolu kaba her iki kompozisyondan tiim ¢aligilan sicakliklar igin beser
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tane pelet numune konulmus ve numuneler elektrikli 1sitict lizerine konularak 4 saat
siireyle suda kaynamasi saglanmistir. Bu deney TSE 4633 standardina gore
yapilmustir [34].

5.2.6. Su Absorpsiyon Deneyi ( su emme )

Suda kaynatilmig ve sogutularak bekletilmis numuneler, su dolu kaptan ¢ikarilip,
Arsimet prensibine gore suda dengeli olan hassas terazide tartilmig, sonra bu
numuneler bir kagit havlu ile silinip, tekrar hassas terazide tartilmistir. Buradan elde
edilen degerler asagidaki formiilde yerine konularak % su emme degerleri
bulunmustur. Her bir sinterleme sicakligl i¢in {i¢ numune kullanilmisg ve standart

sapma hesaplanmigtir.

A = % su absorbisyonu

M3 = kaynatma sonrasi agirhik % A= % «100 [60] (5.1)
1

M; = kaynatma 6ncesi agirlik

Bu deneydeki amag su absorbsiyonunun % ka¢ mertebesinde oldugudur.

5.2.7. Gozeneklilik Olciim Deneyi

Suda kaynatilmis ve sogutularak bekletilmis numuneler, su dolu kaptan ¢ikarilip,
Arsimet prensibine gore suda dengeli olan hassas terazide tartilmig, sonra bu
numuneler bir kagit havlu ile silinip, tekrar hassas terazide tartilmistir. Daha sonra
bulunan degerler asagidaki formiilde yerine konulmug ve % gozeneklilik degerleri
bulunmustur. Her bir sinterleme sicakligi i¢cin {i¢ numune kullanilmis ve standart

sapma hesaplanmistir.

(MS_Ml)
(M3_M2)

M; = kuru haldeki ( sinterlenmis ) numune agirlig

% Gozeneklilik = « 100 [60] (5.2)

M = su i¢indeki numune agirhig

M3 = yas haldeki (silinmis ) numune agirhig

5.2.8. Piknometre ile Yogunluk Olciimleri

Olgiimlere baslamadan 6nce numuneler 100°C’deki etiivde 4 saat tutularak ortamdan

aldiklar1 nemin atilmasi saglanmistir. Daha sonra numunelerin agirliklart Shimadzu
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marka hassas terazide Olgiilmiistiir. Piknometre ile yogunluk Olglimlerinde
Quantachrome Ultrapycnometer kullanilmis, her bir sinterleme sicakligi igin bes
numunenin Ol¢iimi ikiser kez yapilmis ve buna bagl olarak standart sapma

hesaplanmistir. Deney sirasinda ortam sicakligi 25,5""° derece olarak tutulmustur.

5.2.9. Termal Genlesme Deneyi

Her bir numune kendi sinterleme sicakligma 8°C/dk 1sitma rejiminde azot
atmosferinde c¢ikarilmis ve boyutsal degisimleri goézlenmistir. Bu calisma ile
sinterleme sicakligina bagli olarak termal genlesme katsayisinin degisimi hakkinda
bilgi edinilmesi amaglanmigtir. Termal genlesme deneyi Anter Dilatometer 1700
cihazinda yapilmistir. Termal genlesme deneyinde, her sinterleme sicakligindan iki

numune kullanildig1 i¢in standart sapma hesaplanmamustir.

5.2.10. Siirtiinme Katsayis1 Tayini ve Asinma Deneyi

Farkli sicakliklarda sinterlenen numunelerin aginma davaranislart Plint&Partner
PE70 cihazinda incelenmistir. Deneyde asindirici aliimina bilya 5N yiik, 20Hz
frekans ve 1mm genlik ile 15 dk boyunca calismistir. Deney sirasinda nem %45

ortam sicakhig ise 24°C olarak 6l¢iilmiistiir.

5.2.11. Optik Mikroskop ile Makroyapi ve Asinma Gériintiilerinin Alinmasi

Elektron mikroskobunda mikro yapilart incelenen numunelerin, makro olarak
incelenebilmesi ve asinma deneyi sonrasi olusan asinma izlerinin gézlemlenebilmesi
icin Nikon marka 151k mikroskobunda numunelerin X50, X100 ve X150 biiyiitme

altinda fotograflar1 ¢ekilmistir.
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6. DENEYSEL SONUCLAR

6.1. X-Istm1 Difraksiyon Analizi Sonuglar:

Sekil 6.1.’de 1300°C’de 2 saat sinterlenmis numunenin X-1s11 (XRD) diyagrami

verilmigtir. Bu diyagram incelendiginde olusan piklerin hesaplanan d degerleri

yardimiyla JCPDS kartlarindan yapida korundum (Al,O3) ve rutil (TiO2) oldugu

tespit edilmistir. X-151n1  sonuglarinda baska bir faza rastlanmamistir. Diger

sinterleme sicakliklarina ait XRD grafikleri EKAL, A2, A3, A4 ve A5 ’de verilmistir.

Isik Siddeti (I)
20 R.545
2082 1.600
16
12 3471
1373
1738
8-
2376 ‘ i
|
: \ i 1238
4 ‘ ! i ‘ :
| il | [ 1.234
( | 1510
3240 J | ‘ [ l 1231
2479 2.164 1.6%ss 1 |
J | | | f | LA] I
f J e, e _J\Nn..ﬂ \ JL/'\,W.J -,
20.00 30.00 40.00 50.00 80.00 70.00 80.0
DERECE (26)

Sekil 6.1. 1300°C°de sinterlenmis numunenin XRD diyagram1

6.2. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Calismalari

1300°C’de sinterlenmis numunenin taramali elektron mikroskobunda (SEM) cekilen

mikroyap1 goriintiileri Sekil 6.2.’de gosterilmistir.
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Sekil 6.2. 1300°C’de sinterlenmis numunenin SEM goriintiisi

1300°C’de  sinterlenmis numunenin mikroyap: fotografinda  sinterlemenin
tamamlanamadigi, homojen olmayan bir yapinin olustugu goriilmektedir. Yapida
taneler arast porlar mevcuttur. Bazi bolgelerde kiiciik taneler biiyiik taneler
tarafindan c¢evrelenmistir. Bu yapida taneler ana faz olan Aliimina-Korundumu

gostermektedir.

1350°C’de sinterlenen numunede, Sekil 6.3.’de goriildiigii gibi, baz1 tanelerde tane
biiyiimesi vardir. Ancak biiyiime etkisi yapinin tamaminda gozlemlenmemektedir.
Tane biiyiimesi boyuna biliylime seklinde olusmus ama yapmin tamamina
yayillmamistir. Sadece bazi taneler lokal olarak boyuna uzamiglardir. Yapida taneler

arasi porlarinda bulundugu goriilmektedir.

Sekil 6.3. 1350°C’de sinterlenmis numunenin SEM goriintlisi
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Sekil 6.4.’de artan sinterleme sicakliginin 1400°C°de sinterlenmis mikroyapiya etkisi
acikca belli olmaktadir. Bu mikroyap1 fotografinda porlar bir o6nceki yapiya gore

oldukea kii¢lilmiis, taneler daha homojen bir sekilde boyuna uzamislardir.

_‘ 3 -,» - 5 ’v' 3
S Sem, @208145

Sekil 6.4. 1400°C’de sinterlenmis numunenin SEM gdriintiisii

Sekil 6.5°de yine 1400°C’de sinterlenmis numunenin SEM gériintiisii verilmistir. Bu
mikroyapida tane sinirlarinda bulunan agik renkli bolgeden EDS alinmistir. EDS
sonuclar1 Sekil 6.6.°da gosterilmistir. Onceki literatiir calismalar1 ve EDS sonuglari
g6z oOnlinde bulunduruldugunda ikinci faz olarak Al,TiOs fazi olustugu
diisiiniilmelidir. Ogiitme esnasinda konulan bakir (Cu) bilyalardan gelen eser

miktarda ki Cu’da tane sinirlarinda yer almstir.

Sekil 6.5. 1400°C°de sinterlenmis numunenin SEM gériintiisii (EDS igin)
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Sekil 6.6. 1400°C’de sinterlenmis numunenin agik renkli bolgesinden alinmigs EDS

1400°C’de sinterlenmis numunede koyu renkli bolgeden alinmis EDS sonucu Sekil

6.7.’de gosterilmistir. Koyu renkli taneler biiyiik oranda Al,O3 igermektedir.
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Sekil 6.7. 1400°C°de sinterlenmis numunede koyu renkli bélgeden alinmis EDS
analizi
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Sekil 6.8.’de 1450°C’de sinterleme ile Al,TiOs ikinci fazi olustugu ve tane
siirlarinda bulunarak yapiin gézenekliligini minimuma indirdigi diistiniilmektedir.
Bu yapida sinterleme s1v1 faz sinterlemesi olarak gelismistir. Mikroyapinin az sayida

gbzenek icermesinden dolay1 diger 6zelliklerde 1yi sonuglar beklenmelidir.

S.akl X
4 »

Sekil 6.8. 1450°C’de sinterlenmis numunenin SEM goriintiisii

TiO, ilavesinin ¢ozlinebilirlik limitinin {izerinde olmasindan dolayr TiO, katkisi
yiiksek sicakliklarda olusan ikinci fazinda etkisi ile 1500°C’de sinterleme sonucu
yap1 asir1 sinterlenmis ve buna bagli olarak yapida porlar yeniden olusmustur. Bu
mikroyapiya bagli olarak yogunluk, sertlik ve diger oOzelliklerde bir diisiis
beklenmelidir. Taneler boyuna keskin kdseli olarak uzamislardir. Tanelerin ¢cogu
ikinci faz tarafindan ¢evrelenerek biiylimeleri engellenmigstir. Sekil 6.9.’da

1500°C’de sinterlenmis numunenin SEM goriintiisii verilmistir.
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Sekil 6.9.1500°C de sinterlenmis numunenin SEM goriintiisii

Sekil 6.10’da 1550°C de sinterlenmis numunenin SEM g0riintiisii verilmistir. Bu
sekilden goriildiigii gibi 1550°C de sinterlenmis numunede diizensiz tane biiyiimesi
devam etmis ancak bu biiylime homojen olarak yapiya dagilmadigi i¢in mekanik

ozelliklere olumlu etki edebilecek mikroyap1 olugsmamustir.

Sekil 6.10.1550°C’de sinterlenmis numunenin SEM goriintiisi
6.3. Sertlik Deney Sonuclari

Numunelerin sertlik deneyi sonuglart Tablo 6.1.°de verilmistir. Sonuglar Sekil

6.11.’de grafiksel olarak gdsterilmistir.
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Buna gore yapilan sertlik dlgiimleri sonucunda 1450°C ‘ye kadar artan sinterleme
sicakligi ile birlikte sertliginde arttigi goriilmektedir. En yiliksek sertlik degeri
1450°C’de 1314+154 HV bulunmus ve bundan sonraki iki sinterleme sicakliginda
sertligin bir miktar diislis gosterdigi gézlemlenmistir. En diisiik sertlik degeri ise
sinterlemenin tam anlamu ile gergeklesemedigi 1300°C’de sinterlenmis numunede
bulunmustur. Deney sonuglarina gére MnO ve TiO; katkisinin Al;O3’nin sertligine

olumlu bir katkis1 olmadig1 goriilmektedir.

Tablo 6.1. Sertlik Degerleri

Sinterleme Sicakhigi (°C) Sertlik (HV)
1300 965+77
1350 1251+114
1400 1277+103
1450 1314+154
1500 1310+122
1550 1217+148
1400
1300 ¢ o
* L 2
1200 ¢
1100
% 1000
4
900
800
700
600 T T T T T T

1250 1300 1350 1400 1450 1500 1550 1600

Sinterleme Sicakhg°C

Sekil 6.11. Sertligin Sinterleme Sicakligina Bagli Degisimi Grafigi
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6.3. Su Absorbsiyon (su emme) Degerleri

Suda kaynatma metodu ile hazirlanmis ve Arsimet prensibi ile hesaplanmig su emme
degerleri Tablo 6.2.’de verilmistir. Buna gore en yiiksek su emme degeri %1,15+0,5
olarak 1300°C’de sinterlenmis numunede en diisiik su emme degeri ise %0,23+0,4
olarak 1450°C’de sinterlenmis numunede dlgiilmiistiir. Sinterleme sicakligma bagh

olarak su emmenin degisimi Sekil 6.8.’de gosterilmistir.

Tablo 6.2. Su Emme Degerleri

Sinterleme Sicakligi (°C) Su Emme (%)
1300 1,15+0,05
1350 0,32+0,06
1400 0,26+0,04
1450 0,23+0,04
1500 0,37+0,06
1550 0,33+0,05

Sekil 6.12.’de goriildiigli gibi su emme degeri 1450°C nin iizerinde ki iki sinterleme

sicakliginda da bir diislis gostermistir.

1,40

1.20 ¢ 115

1,00

0,80

0,60

% Su Emme

0,40
*032 ® 037 0,33
0,20 ® 026 4023

0,00 T T T T T T
1250 1300 1350 1400 1450 1500 1550 1600

Sicak ik

Sekil 6.12. Sinterleme sicakligina bagli olarak su emme degerinin degisimi grafigi
6.4.Porozite (Gozeneklilik) Degerleri
Degisik sicakliklarda sinterlenmis numunelerin suda kaynatma metodu ile

hazirlanmis ve Arsimet prensibi ile hesaplanmis gozeneklilik degerleri Tablo 6.3.’de
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verilmistir. Buna gore en diisiik gozeneklilik degeri 1450°C’de sinterlenen numunede
%0,84+0,4 olarak en yiiksek deger ise %4,05+0,5 olarak 1300°C’de sinterlenmis
numunede bulunmustur. Sekil 6.13.°de sinterleme sicakligina bagli olarak %

gozenekliligin degisimi verilmistir.
Tablo 6.3. Gozeneklilik Degerleri

Sinterleme Sicaklig (OC) Gozeneklilik (%)

1300 4,05+0,05
1350 1,09+0,06
1400 0,88+0,04
1450 0,84+0,04
1500 1,41+0,06
1550 1,25+0,05
4,50
4,00 * 4,05
3,50
4
E 3,00
4
2 250
[]
S 2,00
2 150 141
® ¢ LAl e 125
1,00 * 109 Loss e 0,84
0,50
0,00 . . . . . .
1250 1300 1350 1400 1450 1500 1550 1600
Sicakhk

Sekil 6.13. Sinterleme sicakligina bagl olarak % gozenekliligin degisimi

6.6. Yogunluk Degerleri

Olgiilen yogunluk degerleri hesaplanarak bulunan %2 MnO ve %2 TiO, katkili
aliminanin teorik yogunluguna boliinmiistiir. Goreceli yogunluk degerleri Tablo

6.4.de verilmistir. Goreceli yogunlugun sinterleme sicakligi ile degisimi ise Sekil
6.14’dedir.
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Tablo 6.4. Goreceli Yogunluk Degerleri

Katkilarin aliiminanin sinterleme sicakligini etkiledigi ve buna bagl olarak diisiik
sinterleme sicakliklarinda bile yiliksek goreceli yogunluga ulasildigi yogunluk
degerlerinden goriilmektedir. 1450°C’ye kadar artan sinterleme sicaklig1 ile goreceli

yogunluk artis gdstermis ancak 1450°C’nin iizerinde ise sinterleme sicakliginin

Sinterleme Sicaklig (OC) Goreceli yogunluk (%)
1300 93,75 +0,06
1350 96,00 +0,07
1400 97,75 +0,07
1450 98,50 +0,05
1500 96,25 +0,09
1550 95,75 +0,07

artmasina ragmen yogunluk diismiistiir.

0,99

< 0,985

0,98

¢ 0,9775

0,97

+ 0,9625

0,96

*
o

©

[ep}

¢ 0,9575

0,95

Goreceli Yogunluk

0,94

0,93

¢ 0,9375

1250

1300

1350

1400

1450 1500 1550
Sicakhik

Sekil 6.14. Sinterleme sicakligina bagl olarak yogunlagsmanin degisimi

6.7. Termal Genlesme Sonuglar:

Numunelerin 1300°C’deki termal genlesme katsayilar1 dlgiilmiistiir. Buna gore en
diisiik termal genlesme katsayis1 1300°C’de sinterlenen numunede bulunmustur. En
yiiksek deger ise 1550°C’de sinterlenen numuneye aittir. Artan sinterleme sicaklig
ile termal genlesme katsayisinin artmasi mikroyap1 fotograflarinda goriilen tane
biiyiimesi ile dogru orantilidir. 1300°C’de ise termal genlesme katsayisinin diger

sinterleme sicakliklarina nazaran diisilk gelmesinin nedeni sinterlemenin tam
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anlamiyla baglamamis olmasidir. Tablo 6.5.de Termal genlesme katsayilari
verilmemistir. Bu deneyde her bir sinterleme sicakligi i¢in iki numune

kullanildigindan standart sapma hesaplanmamastir.

Tablo 6.5. Termal genlesme katsayisi degerleri

Sinterleme Sicaklig: (OC) Termal Genlesme katsayisi

x10°/C
1300 1,855
1350 5,956
1400 6,419
1450 6,886
1500 6,252
1550 7,047

Sinterleme sicakligina bagli olarak termal genlesme katsayisinin degisimi Sekil

6.15.’de verilmistir.

8.000

7.000 . .

6.000 -

5.000

4.000

3.000

2.000 .

1300 derecede genlegsme katsayisi

1.000

0 T T T T T T
1250 1300 1350 1400 1450 1500 1550 1600

Sicakhk

Sekil 6.15. Sinterleme sicakligina bagl olarak termal genlesme katsayisinin degisimi

6.7. Siirtiinme Katsayisi ve Asinma Deneyi Sonuglari

Numunelerin siirtiinme katsayilar1 ile sinterleme sicakligi ile bir korelasyon

bulunamamistir. Sekil 6.16.’da farkli sicakliklarda sinterlenmis numuneler ig¢in
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siirtiinme  katsayisimin  degisimi  verilmistir. Buna gore 1300 ve 1400°C’de

sinterlenmis numunelerin siirtlinme katsayilar1 0,6 nin tizerinde kalmistir.

1,2

‘\ Sy

@
A — 1300
2 —— 1350
¥ 06 h 1400
[}] )
£ w k-q.q.J 1450
3 “'—J H—J B —— 1500
5 —e— 1550
- f/”&h %
0,2 ¢
O T T T T
0 20 40 60 80 100

Deney Siiresi (%)

Sekil 6.16. Farkl sicakliklarda sinterlenen numuneler i¢in siirtiinme katsayisinin
degisimi

Tablo 6.6.°da Farkli sicakliklarda sinterlenmis numunelerin ortalama siirtiinme

katsayilar1 verilmistir. Deney sonunda en diisiik ortalama siirtlinme katsayisi

1500°C’de sinterlenmis numunede 0,37+0,03 olarak dlciilmiistiir.

Tablo 6.6. Farkli sicakliklarda sinterlenmis numunelerin ortalama siirtiinme

katsayilar1

Sinterleme Sicaklig (OC) Siirtiinme Katsayisi

1300 0,80+0,08
1350 0,54+0,06
1400 0,79+0,08
1450 0,55+0,04
1500 0,37+0,06
1550 0,44+0,03
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6.8. Optik Mikroskop ile Makroyapi ve Asinma Goriintiileri

Elektron mikroskobu ile mikroyap:r ozellikleri belirlenen numunelerin, optik
mikroskop ile makroyapilari ve asinma izleri goriintiilenmistir. Makro yapilarda
sinterleme sicakligina bagli olarak bir degisim goriilmemistir. Diigiik sicakliklarda

gozenekli yap1 agikca fark edilmektedir.

Sekil 6.17°de 1300 °C’de sinterlenmis numuneye uygulanan asinma deneyi
sonrasinda cekilen makroyap1 fotografi goriilmektedir. Fotografta asindirici olarak

kullanilan aliimina bilyanin numune iizerinde olusturdugu iz goriilmektedir.

Sekil 6.17. 1300 °Cde sinterlenmis numunedeki asinma izi

Sekil 6.18.°de 0,5440,06’Iik siirtiinme katsayisina sahip 1400°C’de sinterlenmis
numunenin asmma izi goriilmektedir. Asmma izinden asinmanin 1300°C’de

sinterlenen numuneye oranla daha az oldugu goriilmektedir.
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Sekil 6.18. 1350°C’de sinterlenmis numunedeki asinma izi (X50 biiyiitme)

Sekil 6.19°de 1400°C’de sinterlenmis numunenin asinma izi verilmistir. Asinma izi

0,79+0,08’lik siirtinme katsayzsi ile dogru orantili olarak derindir.

Sekil 6.19. 1400°C’de sinterlenmis numunedeki asimma izi (X50 biiyiitme)

Sekil 6.20.’da 0,55+0,04 siirtinme katsayis1 olan 1450°C’de sinterlenmis numunenin
asmma izi gosterilmistir. Asinmanim 1400°C°de sinterlenmis numunedeki kadar fazla

olmadig1 agikca fark edilmektedir.
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Sekil 6.20. 1450°C’de sinterlenmis numunedeki asmma izi (X50 biiyiitme)

Sekil 6.21°de 1500°C’de sinterlenmis numunenin asinma izi verilmistir. Siirtiinme

katsayisinin diisiik olmasina bagli olarak asinma izi ¢ok azdir.

Sekil 6.21. 1500°C’de sinterlenmis numunedeki asinma izi (X50 biiyiitme)

Artan sinterleme sicaklifinin tane biliylimesine etkisi makroyap1 fotograflarinda da
belirgin bir sekilde goziikmektedir. Sekil 6.22 ‘de en diisiik siirtlinme katsayisina
sahip 1550°C’de sinterlenmis numunenin asinma izi verilmistir. Buna gore en diisiik
siirtiinme katsayisina sahip 1550°C’de sinterlenmis numunenin asinma izi digerlerine

gore daha azdir.
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Sekil 6.22. 1550°C’de sinterlenmis numunedeki asimma izi (X50 biiyiitme)
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7. SONUCLAR VE ONERILER

7.1. Sonuglar

Bu tez galigmasi kapsaminda biinyesine agirlik¢a %2 MnO ve %2 TiO; ilave edilmis

Al,O3 ‘iin mekanik ve fiziksel 6zelliklerindeki degisimin sinterleme sicakligina bagh

olarak belirlenmesi i¢in malzemelerin karakterizasyonunun yapilmasi hedeflenmistir.

Yapilan caligmalardan elde edilen sonuglar agagida verilmistir:

Agirlikca %2 MnO ve %2 TiO, katkis1 aliiminanin sinterleme sicakligini
yaklasik 250°C asagiya c¢ekmistir. Laboratuardaki caligmalar sirasinda
sinterleme sicakligindaki bu disiis yaklasitk %20 enerji tasarrufu
saglamistir.1300°C deki diisiik sinterleme sicakhiginda bile % 93,75 +0,7 ‘lik
bir goreceli yogunluga ulasilmistir. Bu deger daha yiiksek sicakliklarda
sinterlenmis saf aliiminadan yiiksektir. 1450°C’ye kadar artan sinterleme
sicaklign yogunluga olumlu katkida bulunmustur. 1450°C’de %98,5 0,9’ luk

goreceli yogunluk olclilmiistiir.

Numunelerin 6lgiilen yogunluk degerlerinde % 0,9 ‘luk sapma oldugu
goriilmektedir. Sapmanin bu derece yiiksek olmasi sekillendirme asamasinda
olusan hava kabarciklarinin giderilemeyip kontrolsiiz bir sekilde parca icine
tasinmasindan kaynaklanmaktadir. Numunelerdeki bu hava kabarciklari,
sinterleme sirasinda yumusayan malzemede genlesme yaparak hacmini

genisletip, yogunlugun diismesine sebep olmaktadir.

1550°C gibi yiiksek sicaklikta sivi faz olusturan numunelerin yogunluklarmin

diismesi gozenek genislemesinden kaynaklanmaktadir.

Malzemelerin yogunlugu 1450°C’in iizerindeki sinterlenme sicakligindaki
artigla devamli olarak diismiistiir. Malzemeler 1450°C’de en yiiksek yogunluk
degerine ulasmasi ve bu sicakligin {izerindeki sinterlemelerde, artan sicaklikla

sivi faz viskozitesindeki diislis ve iiretim hatast olan gozenekteki gaz
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basinciin artmasinin yol agtigi siirekli gézenek biiylimesi ile yogunlukta

azalma olmustur.

e Daha Once yapilmig ¢alismalara paralel sekilde MnO ve TiO, katkisinin
aliminanin sertligini azalttig1 goriilmiistiir. Bulunan en yiiksek sertlik degeri
1450 °C’de sinterlenmis malzemede 1314+154 HV ‘dir. Bu deger saf

aliiminanin sertlik degerinin altinda kalmistir.

e Sertligin malzemelerin sinter yogunlugu ile dogru orant1 gosterdigi
goriilmiistiir. Buna gére 1450°C’nin iizerinde sertlikte de bir miktar diisiis

olmustur.

e Bulunan su emme, porozite ve yogunluk degerleri 1300°C’de sinterlenen
numunelerdeki sivi faz sinterlemesinin yiiksek sicakliklardakilere nazaran

daha az oldugunu gdstermektedir.

e Termal genlesme Kkatsayilar1 incelendiginde de sivi faz sinterlemesinin
yiiksek sicakliklarda daha gii¢lii oldugu goriilmektedir. Termal genlesme
katsayist sinterleme sicakligindaki artigla birlikte devamli yiikselmistir. Buna
gore en yiksek termal genlesme Kkatsayisina 1550°C’de sinterlenmis

numuneler sahiptir. En diisiik katsayilar ise 1300°C’dedir.

e Yapilan siirtiinme katsayist dl¢limlerinde sinterleme sicakligr ile siirtiinme

katsayis1 arasinda devamli bir korelasyon bulunamamastir.

e (Cekilen mikro yap1 fotograflarma gore 1400°C ve 1450°C’de sinterlenen
numunelerde homojene yakm bir yap1 olusumu goriilmiistiir. 1300°C ve
1350°C’de ise yapinin homojen olmadigi bazi tanelerin boyuna uzadiklar

bazilarinin ise degisim gostermedigi gorilmiistiir.

7.2. Oneriler

e Mikroyapr basta olmak iizere yogunluk, su emme, sertlik ve porozite gibi
ozelliklerin en iyi oldugu sicaklik olan 1450 °C en uygun sinterleme sicaklig

olarak tercih edilebilir.
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Yiiksek sicakliklarda sinterleme sivi faz sinterlemesini arttiracagi igin tercih

edilmemelidir.

Sonraki ¢alismalarda malzemenin homojenligini bozabilecek nitelikteki hava

kabarciklarinin iiretim esnasinda biinyeye girmesine karsi 6nlem alinmalidir.

Farkli lretim metodlar ile iretilmis ayni katkilar1 iceren malzemelerin

Ozellikleri de incelenmelidir.
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