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ALUMINANIN OZELLIKLERINE, SEKILLENDIRME YONTEMININ, KATKILARIN
VE SINTERLEME SICAKLIGININ ETKISI

OzET

fleri teknoloji seramikleri bir gok kimyasal ve fiziksel &zelliklerinden dolayi, ileri
teknoloji uygulamalan icin en énemli adaylardan biri oimaktadir. Farkii uygulamalar
icin, klasik ve yeni yéntemler kullaniiarak bu tir malzemeler ¢ok sayida
Uretilmektedir. Bununla birlikte literatirde bu fiir malzemelerin kompozisyonlanni,
aretim kosullanni, Uriin 6zelliklerini ve performansiarnni birlikte irdeleyen simirl
sayida bilgi bulunmaktadir.

Bu tez, ileri teknoloji seramikierinden alimina(Al;0;) esasl (veya bazli) seramiklerin,
Ozellikleri ve performansina, sekillendirme yénteminin, katkilarin ve sinterleme
sicakh@inin etkisinin birlikte degerlendirildi§i sistematik bir caligmadir. Bu ¢aligmada,
alimina drinlerin yoguniuguna, sertlijine, mukavemetine ve mikroyapisina
kullanilan gekillendirme yonteminin, yapilan katkilanin ve sinterlenme sicakhigimin
etkileri incelenmigtir. Sekillendirme yoénteminin etkisi, hidrolik presleme, soguk
izostatik presleme, ekstrizyon, asint dokim ve dasik basingh enjeksiyon
kaliplama(DBEK) y6ntemieri kullanilarak saf aliminadan cubuk sgeklinde Uretilen
numunelerde dederlendiriimigtir. Katkilarin etkisinin incelenmesi, endiistride yaygin
olarak kullanilan, pembe(Cr.0;), kahverengi(MnO,, TiO,), ve ZrOx(%5, %10, %15)
katkis! ile hazirlanan Granlerin 6zelliklerinin saf aliminadan hazirlanan drinlerin
6zellikleriyle karsilagtinimasi ile yapilmigtir. Katkilarin etkisinin incelenmesinde, saf
ve katkih alimina tozlardan DBEK yéntemi ile Gretilen defiektér ve gubuk geklindeki
dranler kullaniimigtir. Sinterlenme sicakhiginin etkisi, 1450°C, 1550°C ve 1700°C’de
yapilan sinterlenmeler neticesinde olugan 6zelliklerin  kiyasianmasiyla
degerlendirilmigtir. Alimina esash seramikierin karakterizasyonu; yoguniuk ve
gdzenek olcumleri, sertik, edme mukavemeti, x-iginlarnyla faz analizi ve
mikroyapisal incelemeler ile yapilmigtir. Ayrica bahsedilen katkili aliminalardan,
DBEK yéntemi ile Gretilen deflektér seklindeki Griinlerin, bir elektrostatik emaye toz
atim tesislerinde servis kogullarinda olugan aginma performansian, 85,156 ve 216
gun kullanim sonrasinda agirlik kayiplan dl¢tlerek degerlendirilmistir.

Sekillendirme ydénteminin &zelliklere énemli dlgiide etkisinin oldugu gérllmustir.
$ekillendirme ydntemine bagh olarak Grin igindeki gézenek miktarninin, gbézenek
boyut dagiiminin ve iri gdzenek sayisinin degistigi ve bunlann Uriin 6zelliklerine
etkilerinin ise sinterlenme sicakligina bagh farklilk gosterdigi tespit edilmistir. En
yuksek toz paketlenmesine sahip olan asinti dékim ile gekillendirilen Griinlerde,
1450°C'de sinterlenen Urinler igerisinde, en yiliksek yogunluk degerine ulagiimis ve
incelenen tim &6zellikler icin en yliksek degerier elde edilmistir. Ancak, 1550°C ve
1700°C'deki sinterlenenlerde ise hemen hemen tim urinler %98 yoguniuga
ulagirken, iri gdzenek sayisi az olanlann Urin mukavemetinin ylksek oldugu
gorilmagtar. Ancak ektrizyon yéntemiyle Uretilen GrGnlerin ortalama gézenek
caplarnnin en yiiksek olmasindan dolayi sinterlenme sicakhd 1700°C'ye kadar
¢ikanimasina ragmen yoguniugu %96'min Uzerine c¢ikmamighr. Bu ydntemle
sekillenen cubuklarin disik yodunlugu ve yiiksek egme mukavemeti olmasinin
nedeninin, ekstriizyon agamasinda genig kesitten dar kalip ¢ikigina dogru hareket
ettirilen kangimda, kenarlardan merkeze dogru olugan basing ile Urin yizeylerinin
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daha iyi sikigmasinin sonucu olarak bu bdigelerde muhtemelen daha az sayida iri
gozenek bulunmasinin oldugu tahmin ediimektedir. Bununla birlikte preslenmis
arinlere SIP uygulanmasiyla iri gbzeneklerin kapandidi, bu nedenle de {rin
mukavemetinin daha da yikseldigi tespit edilmigtir.

Katkilar(Cr,0;, MnO,, TIiO,), aliminanin DBEK baglayici sistemi ile olan uyumunu
bozmustur. Katkili aliminadan hazirlanan karigimlarda kullanilan baglayici sistemi,
yiiksek viskozite ve zayif toz-baglayici bad ile tim DBEK agamalarinda zorluklar
meydana getirmigtir. Ozellikle kahverengi alimina igin yapilan katkilarla hazirianan
kangimdan hasarsiz numune Uretilmesi imkansiz olmugtur. Genelde kargilagilan
sorunlar; diusik akigkanik, boslukiu yapi, digik yas mukavemet, baglayici
gidermede catiama ve patlamalar olmustur.

Mikroyapisal incelemelerde katkilann iki farkh sekilde sinterlenme mekanizmasi
olugturdugu tespit edilmigtirr Saf ve ZrO,lu aliminalar kati hal yayinmasi ile
sinterlenirken, kahverengi ve pembe aliminalar sivi faz sinterlenmesi ile
sinterlenmigtir. Yiksek sicakliklarda sinterlemede pembe aliminada tane blyiimesi
sinirli olurken, kahverengi aliminada yuksek sicakliklarda agin tane blyimesi tespit
edilmigtir.

Katkilar aliminanin mukavemetini 6nemli &lgiide yikseltmistir. Saf aliimina
drinlerde 250MPa olan mukavemet, pembe aliiminadan (retilen Griinlerde
650MPa'a c¢ikmigtir. Ancak yapilan katkilann aliminanin yogunluk ve sertligini
diaglrdiigi tespit edilmistir. Yodunluktaki dGsusiin kahverengi aliminada
sekilendirme asamasinda yapiya giren hava ile olugsan bosluklarindan meydana
geldigi mikroyapi incelemesinden anlagiimigtir. Rembe aliimina igin yapilan katkilar
relatif yodunlugun %94.5 Gzerine ¢gikmasini engellemigtir. ZrO, katkisi aliminanin
mukavemetini az bir miktar yikseltmesi diginda, diger incelenen ozelliklerini
azaltmigtir.

Genelde tiim o6zellikler i¢in en yliksek degerler 1550°C'de sinterlenen trtnlerde elde
edildiginden, incelenen sinterleme sicakliklarindan igin 1550°C'nin optimum
sinterleme sicakh@ oldugu sonucuna vanimigtir.

Performans testi sonucunda, katkilh aliminalarn tiimu, saf aliminadan daha diglk
aginma direnci gostermigtir. Ancak dagiik sicakiikta yodunlagabilen kahverengi ve
pembe aliminalarin saf aliminaya yakin asinma direnci gbsterdigi géralmustar.
Yapilan saha testindeki uygulamada saf aliiminadan Uretilen Grlinlerde en yiksek
aginma direnci 1700°C'de sinterlenmis Urlinde gérilmesine ragmen ekonomiklik
agisindan buna yakin aginma direnci gésteren 1450°C'de sinterlenmis saf allimina
Urin énerilmektedir.

Agsinma direnci &zelliklerle birlikte dederlendirildiginde, mikroyapinin en etkili
parametre oldugu gérilmigtlr. Yodunlugu, mukavemeti ve sertlidi digerierine gére
digiik olan kahverengi aliminanin saf aliminaya yakin asinma direnci
gbstermesinin nedeni mikroyapisinin degerlendirilmesiyle anlagiimigtir. Bu sonugla
genelde mukavemet ve sertligin birlikte artmasiyla aginma direncinde artig olmasina
ragmen, asinma direnci hakkinda karar vermede sadece sertlik veya mukavemet
degerlerinin irdelenmesinin yeterli olmadigi tespit edilmistir. Bu nedenle bir aliimina
seramik Urinin performansinin tahmin edilmesi gerektigi kosullarda Urinin
kullanim kogullan, dretim yéntemi ve kompozisyonun yapacagi etkilerin mikroyapi
ile birlikte degerlendirilmesi gerekti§gi sonucuna vanimigtir.
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THE EFFECTS OF FORMING METHODS, ADDITIVES AND SINTERING
TEMPERATURE ON THE PROPERTIES OF THE ALUMINA CERAMICS

SUMMARY

Advanced ceramic materials have several chemical and physical properties which
make them attractive candidates for many high technology applications. For different
applications, classical and new forming methods are used to form these materials in
large quantities. Unfortunately, the evaluation of the properties and the performance
of the advanced ceramics together with composition and forming methods are
limited in the present literature.

This thesis: describes a systematic study which was conducted to evaluate the
effects of the forming methods, additives and sintering temperature on the
properties and the wear performance of the alumina based ceramics. The effects of
material processing methods, additives and sintering temperature on the alumina
properties; such as the density, hardness, bending strength and the microstructure
were investigated. The effects of forming methods were studied on alumina bend
bars formed by using the following methods: hydraulic pressing, Cold Isostatic
Pressing(CIP), extrusion, slip casting and Low Pressure Injection Molding(LPIM).
The effects of different additives(pink(Cr.0;), brown(MnO,, TiO;) and ZrO:
doped(5%, 10% and 15%)) on the alumina product properties were evaluated by
comparing with the pure alumina product properties. To study the effects of the
additives, deflector and bend bar shape products formed via LPIM were used. The
effects of sintering temperature were studied by comparing the properties of material
sintered at three different temperatures(1450°C, 1550°C and 1700°C). The
characterization of alumina ceramics was made by measuring the density, pore
structure, hardness, bending strength, phase analysis(X-ray difractometer), and the
microstructure. In addition, the wear performance of the injection molded alumina
deflectors made from the compositions mentioned above was examined by field test
in electrostatic enameled coating practice, and evaluated by weight loss measured
after 85, 156 and 216 days of service life.

The effects of forming methods on the properties of alumina products were
observed. The pore characteristics such as porosity, pore size distribution and the
number of coarse pores changed according to forming methods. These changes
caused different effects on product properties depending on sintering temperatures.
Because of higher solid loading{packing density), slip casted products reached
higher densities and better mechanical properties than the other products when they
were sintered at 1450°C. The samples which were sintered at 15650°C and 1700°C;
had nearly 98% relative densities except the extruded products. Although the
sintering temperature was increased to 1700°C, the density of the extruded products
could not increased more than 96% because of their high mean pore diameter. The
extruded samples had higher bending strength than expected because of fewer
coarse pores present near the surface. This was caused due to better packing with
a high pressure applied to the surface of samples during forming. Besides this, the
application of CIP process to the pressed products diminished the coarse pores



3 compact and caused an increase in the bending strength of

The main effect of additives to green parts was pointed out as follows: disturbing the
adaptation between the binder system and the alumina powders in injection molding
feedstock. The alumina feedstock prepared with additives(Cr.0;, MnQO,, TiO,)
showed higher viscosity and a low bond strength between powders and binder
system and caused many problems at each stage of LPIM processing. Especially,
the additives of the brown alumina made almost impossible the injection of the parts
without defects from the brown alumina feedstock. General problems encouraged by
feedstock including the additives were bad flow behavior, entrapped air in the
products, low green strength, crack and bubble formation during binder removal.

Two sintering mechanisms; solid state sintering and liquid phase sintering were
deducted on the microstructure of samples. Pure and ZrO, added aluminas
exhibited solid state sintering, pink and brown aluminas showed liquid phase
sintering. During the sintering of pink alumina, the restricted amount of grain growth
was detected. A typical liquid phase sintering phenomena, which is excessive grain
grov«@ occtirred during sintering of brown alumina.

The additives significantly improved the bending strength of the sintered alumina
samples from 250MPa to 650MPa. This was occurred especially in the case of pink
alumina when added in to the pure alumina powders. In spite of this, the density and
hardness of the alumina products were reduced during this process. Microstructural
examination showed that the density reduction of brown alumina was due to porosity
originated from the air bubbles entrapped during shaping. The additives for pink
alumina limited the relative density to 94.5%. ZrO, addition to alumina, reduced the
measured properties of these alumina samples except a little increase in bending
strength.

The optimum sintering temperature was decided as 1550°C since the maximum
values for all the measured properties were obtained at this temperature.

As a result of the performance test, pure alumina showed better wear resistance
than the impure alumina ceramics. But the brown and pink alumina which could be
sintered at lower temperature than pure alumina, had wear resistance properties
close to the pure alumina. In the wear performance test performed in an electrostatic
enameled coating process, the maximum wear resistance was obtained for the pure
alumina deflectors sintered at 1700°C. However the pure alumina sintered at
1450°C which had a wear resistance close to the pure alumina sintered at 1700°C is
recommended for economical reasons.

When the wear resistance of alumina was evaluated together with measured
properties, microstructure was the most effective or dominant parameter to
understand the wear resistance. Since the brown alumina has lower density,
hardness and bending strength than the others, it could be claimed that it's high
wear resistance close to the pure alumina could only be due to it's microstructure.
Although the wear resistance of alumina increases with the increase in hardness
and bending strength together, it is found that only hardness or bending strength is
not enough to predict the wear resistance. As a result of this study, It is understood
that the type of application, forming method, composition and microstructure must
be evaluated together for the performance prediction of an alumina ceramic product.

xvi T-6. YOKSEXMRRETIM KURULU
DOKUMMTASYON MERKEZ)



1. GIRIS

Seramik ve seramije benzer malzemeler binlerce yil 6ncesinden kullaniimaya
baglanmigtir. Tipik bir dmek verecek olursak, 6000-7000 yil &nce Assyriénlar
kasabalannda kullanmiglardir{1]. Kapt a¢ip kapama iglemi icin kapinin alt ve Ust
kutuplarnimin iginde dondiga tag soketler kullaniimistir.

Glniimaze dogru gelindiginde, seramikierin sahip oldugu Ustiin &zelliklerden daha
fazla yararianildigi, karmagik tasanmii uygulamalar yapiimigtir. Omegin kol saati
iginde ig aksamlanin tespitiendigi elmas veya safir yatakiar kullaniimaktadir. Burada
meydana gelen diglk surtinme ve aginma, bu malzemelerin uzun yillar problemsiz

calismasim sa§lamaktadir. Saticilar hala bu tlr yataklarnn sayisinin fazia oldugu
saatleri tavsiye etmektedirler.

Son yillarda, seramikier konusundaki gelismelé? sayesinde yeni yapisal veya ileri
teknoloji seramikleri Gretilmektedir. GUnUmdiz teknolojisi ile olugan uygulamalar daha
fazla performans gerektirdigi icin, yeni malzemelere ihtiyag olusturmugtur. Bunun
sonucu olarak da hizla artan aragtirmalar, konvansiyonel metallerin kargilayamadigi
ortam kosullarimi kargilayan yeni ylksek sicakilkk malzemeleri konusunda
yogunlagmaktadir. Bu aragtirmalarin merkezindeki konular sunlar kapsamaktadir;
slper alagimlar, toz metaldrjisi, ve ileri teknoloji seramikleri.

lleri teknoloji seramikleri, ileri teknoloji uygulamalan icin bir gok dzelliginden dolay
ideal bir aday olmaktadir. ileri teknoloji seramiklerinin Bati Avrupa’daki pazan 1998
yllinda 4 milyar USD dir. 2000 yilinda 4.4 milyar USD tahmin edilmektedir[2]. Bu
pazarin Ugte biri yapisal seramiklere aittir. Yapisal seramiklerin iginde en buylik pay
aginmah ortamlarda kullanilan seramiklerdir. Bunlar listelenecek olursa; a)
salmastra, b) rehber, c) aginma plakalar, d)yatak, e)nozil, ve ficarpmal aginma
parcalart dir. Bu kullanim alanlan iginde malzeme olarak aliimina %65'lik paya

sahiptir{3]. Seramikler icin gelecekte en yaygin uygulama alanm yuksek sicaklik
malzemesi olarak gorinmektedir.

Dizayn agamalarinda malzeme secimi, genel olarak ileri teknoloji seramikierinin
kimyasal ve mekanik ézellikleri ve bulunabilme imkanina gére yapiimaktadir. Ancak
seramiklerin &zellikleri, dijer malzemelerde oldugu gibi atomlar arasindaki baga,



mikro ve makro yapilanna baghdir. Seramiklerin yapisi lretim ydntemine bagh
olarak olugur ve gesitli 6zelliklerini belirleyen en énemii faktérdir. Seramik malzeme
dretiminde kullanilan hammaddeler, gekillendirme iglemi ile pigirme iglemleri seramik
arinan yapisini, dolayisiyla 6zelliklerini belirler. Bunun yaninda ortam, sicaklik ve
calisma kosullari da dzellikleri etkileyen dig faktérler olarak sayilabilir(Sekil 1.1).
Seramiklerin hangi yéntemle Uretilecedi ve uygulamada hangi kogullara maruz
kalacag ¢ok dnemlidir. Bundan dolayr malzeme segiminde bu etkenlerin tUmunin
birlikte dederlendirmesi gerekir.

Uretim Yéntemi Malzeme Yapisi Mukavemet Dig Faktirler
Ham Maddeler Kimyasal Bilegim
Faz Dafilim
ve :"I Akma Muk t Sicaklik
Proses Tane Boyutu | Olvta‘e n
Porozite Mukavemeti Kogullar
Pigirme ve —
Catlaklar
Son Islemler Yiizey Durumu

Sekil 1.1 Uretim kogullarina baglh olarak olugan yapinin, seramiklerin mukavemetine
etkisi[4].

Bu tezin amaci, ileri teknoloji seramiklerin, fiziksel 6zellikleri ve performansina,
kompozisyonun ve prosesin etkisinin birlikte degerlendirildigi sistematik bir caligma
yaparak, malzeme segiminde géz éniinde bulundurulmasi gereken ancak genelde
ihmal edilen sekillendirme yéntemi ve mikroyapi gibi parametrelere de dikkat
¢ekmek ve yol géstermektir. Tlrkiye'de 60 milyon dolar civaninda pazari[5] olan ileri
teknoloji seramikleri icinde, alimina bazli yapisal seramiklerin 7 milyon dolar
civannda pazan oldugu ve bunun 1 milyon dolarlik[6] kisminin yurt icinden
kargilandi§ diiginillrse gelecekte bu konuda Glkemizdeki artacak olan tretime bu
¢aligmada saglanan bilgiler faydali olacaktir. Ancak bu galigma, malzeme olarak saf
alimina ile aliiminaya ilave edilen Cr,0s, MnO,, TiO,, ZrO, katkilarla renklenen
pembe, kahverengi kompozisyonlan ile siniridir. S$ekillendirme yéntemi olarak
sadece presieme, asinti dokim, Soguk Izostatik Pres(SIP), ekstriizyon ve Disgiik
Basingh Enjeksiyon Kaliplama(DBEK) kullanilmistir. Performans dliclimleri ise hava
basinci ile akan emaye tozlannin meydana getirdi@i aginma ile sinirhdr.



2. iLERi TEKNOLOJI SERAMIKLERI

lleri teknoloji seramikleri, geleneksel seramiklerden hammadde, Gretim ydntemieri
ve mikroyapi agisindan bariz farkhliklar gostermektedir. Geleneksel seramikler,
dogal hammaddelerden Uretilirken, ileri teknoloji seramiklerinin hammaddesi, iglem
gérmis dogal hammaddeler veya sentetiktir. Bu sekilde malzeme, istenmeyen
safsizliklardan anndinlarak daha saf bir Grin meydana getirilebilmektedir. lleri
teknoloji seramiklerin aymnci bir diger 6zelligi, cok ince tozlardan aretilmeleridir. Oyle
ki; 1um' den daha kiiglk tozlar kullaniimakta ve bdylece tamamen yogun seramikler
uretilebilmektedir. Bu nedenle, mekanik 6zellikleri son derece geligtirilebilmigtir. Bu
parcalann en 6nemli 6zellikleri, yiksek sicakiik kararlilidi, yiksek mukavemet ve
sertlik, iyi bir asinma ve korozyon dayanimi, digiik yogunluk ve ylksek elektrik
direncidir.

—

Bununla birlikte ileri teknoloji seramikleri ¢cok kinlgan ve mikroskobik hatalara kargi
¢ok duyarlidiriar. Bu hatalann en énemlileri; catlak, gézenek ve inkllizyonlar dir.
Uygulanan gerilme kargisinda plastik deformasyon 6zelligine sahip siinek davranis
gdsteren metallerden farkl olarak gevrek davranig gdsteren seramikierde, catlama
ve parcalanma ile énceden tahmin edilemeyen hasarlar olugmaktadir. Batin
aragtirmalar seramiklerdeki bu kinlganhg@: giderme ve lretim hatalarini en aza
indirmek icin devam etmektedir.

Bir maizemeye uygulanan gerilme belirli bir degeri astidinda, o malzeme iginde
dislokasyon hareketlerini baglatmaktadir. Kendine 6zgli yéntemierle yapilan her
mekanik deneyde, malzeme igindeki dislokasyon hareketlerinin zorlugu élgtiltir. Bir
metali olugturmak icin atomlar bir araya geldiklerinde, valans elektronlarini
kaybederek elektron bulutu olusturur. Metallerde bag enerjisi, negatif elektron bulutu
ile pozitif iyonlar arasindaki etkilesimden kaynaklanir ve metalik bag bdélgesel
degildir. Eger bir dislokasyon yapi iginde ilerlerse, kayma dizlemi altindaki atomlann
konumuna gore yer degistirir. Fakat bu atomlarin yer degisiminin elektron bulutu ile
atom gekirdedi arasindaki metalik bag Gizerinde kiglk bir etkisi vardir. Bu nedenle
metalik bagda dislokasyon hareketi izerine az bir engelleme olmaktadir.

Metallerin aksine, seramiklerdeki iyonik veya kovalent baglar dislokasyon hareketine
kargt yiksek direng gosteriler. Seramiklerde oda sicakh@inda dislokasyon



hgrelgetini baglatabilmek igin gerekli gerilme elastisite modtlUniin kesri geklindedir.
Bu defjer E/30 mertebesindedir. Seramiklerde gekil degigtirme ancak yumugadig
yiiksek sicakliklarda olugmaktadir.

Seramikier, metaller gibi iyi belifenmis elastisite modline(E) sahiptir. Seramiklerde
elastisite modiili, basit oksidik yapidaki iyonik bagin yiksek direnci ve silikatlardaki
kovalent bag'dan dolayt bitiin metallerden daha yiksektir,. Bu malzemeler,
genellikie oksijen, karbon, silisyum, aliminyum gibi hafif elementlerden olugtudu igin
yapilan genelde siki paket olmayip yoduniukiarn(p) da diglktir. Bu nedenle
seramiklerin spesifik modulu (E/p) metallerin spesifik modiliinden ¢ok yilksektir.
Tablo 2.1'de seramiklerle metallerin spesifik modtlleri verilmig olup, E/p degeri
alimina icin 100 GPa/Mg.m™ iken, geliklerde 27 GPa/Mg.moimaktadir.

Tablo 2.1. Seramik ve metallerin spesifik moddllerinin kargilagtiriimasi[4]

Malzeme Young Modiilii | YoJunluk Spesifik modiil
E,(GPa) | p,(Mg/im®) | (E/p),(GPaiMg.m®)

Celikler 210 7.8 27
Aliiminyum alagimiari 70 2.7 ’ 26
Silika 69 2.6 27

imento 45 2.4 19
Aliimina (a-Al,O5) 390 39 100
Silisyum karbiir(SiC)[1] 410 3.1 132
SIiAION[1] 288 3.2 90

Seramikler, katilarin en sertidir. Alumina ve silisyum karbir (SiC) bu 6zelliginden
dolay! yaygin olarak agindirict uygulamalarinda kullaniimaktadir. Agindirici olarak
kullanilan bu seramik malzemelerin sertlikleri, alagimlandinimis metallerin
sertliklerinden daha yilksektir. Bu durum, artan sicakhklarda dahi seramikier
lehinedir.

lleri teknoloji seramiklerinin  siniflanmasinda genelde (¢ farkh  kriter
kullanilmaktadir{3]. Bunlar uygulama alanina gore, yerine getirdidi fonksiyona gére
ve malzemeye gobre dir. Uygulama alanlanna gore; elektrik/elektronik pargalar ve
mekanik/yapisal pargalar diye ikiye ayrilmaktadir. Yerine getirdigi fonksiyona gore;
elektriksel, mekaniksel, termal, kimyasal, optik, magnetik, biyolojik, ve nikleer olarak
siniflandiriimaktadir. Bunlar iginde en édnemli olan mekaniksel ve termal olanlardir
(Tablo 2.2). Malzemeye gobre siniflandinidiginda temel olarak oksit ve oksit
olmayanlar olarak ikiye ayriimaktadir. Oksitler tekli ve ¢oklu olabiimektedir. Oksit
olmayanlar; karburler, nitriirler ve bortrler olarak siniflandinimaktadir. Tablo 2.3’'de
ileri teknoloji seramiklerinin malzemeye gére siniflandinimas: ve oOzellikleri yer
almaktadir:



Tablo 2.2. Il\éﬁ”i’ékﬁoloji seramiklerinin fonksiyonlarina gére siniflandirimasi[3]

Fonksiyon ?”l ellik Malzemeler Uygulamalar
Mekanik Sertlik ALO,, SiC, SiaN4 |Kesme aletler, kahp igi, coniﬁlar,
WC, TiC,, TiN agindincilar
Asinmadirenci |ZrO,, AlLOs, SiC, | Yataklar, contalar, roket uglan, iplik
SizN,4 rehberi, kaplamalar, tiirbin kanatian,
hassas cihaz parc¢alan
Yiiksek sicaklik|SiC, SisN4, sialon, | Motor aksami, tiirbin  bigaklian,
mukavemeti PSZ(kismi  stabilize | kaynak tor¢ uglari, ist donigtiriiciiler
zirkon)
Termal ‘Genlegme LiALSiOg, SiO,, | Geri  dénigtiriiciiler, rekiiperator,
MgAIl,Si,Og seramik-metal conta
lietkenlik ZrO,, . ALQs, SiO,, | Isil izolasyon, isitici eleman, refrakter
MgO, silikatlar
Yanmazhk Cam ve seramik|Ates giivenlifi ve korunma, kompozit
fiberler, ZrQ,, AlLOs3, | malzeme
SiO,, BN, AIBO;

Tablo 2.3. lieri teknoloji seramiklerinin malzemeye gére siniflandinimasi[3]

Seramik tipi | Omekler

Oksitler AL O3, Cry0s5, Fey0s,
MgO, ZrO,, BeO, Y03

Silikatlar 2Mg0.2A1,0,.5Si0,,
Li»0.Al,03.4Si0,,
MgO.SiO,, Al;03.SiO

Karbiirler ZrC, TiC, VC, NbC, B,C,
SiC, WC

Nitriider BN, SisNj,, AIN, SIAION,
TiN

Boriirler LaBs, TiB,, ZrB,

ileri teknoloji seramik pazarinin %65'lik kismi elektrik/elektronik uygulamasinda
kullanilan seramiklerden, diger kismi ise mekanik/yapisal uygulamasinda kullanilan
seramiklerden olugmaktadir. lteri teknoloji seramiklerinin 2000 yili tahmini pazan,
Bati Avrupa igin 4.4 milyar dolar{2], ABD igin 9,2 milyar dolar [7] ve Japonya igin 60
milyar dolar dir[8].



Tablo 2.2. lieri teknoloji seramiklerinin fonksiyonlarina gore siniflandinimasi[3]

Fonksiyon | Ozellik Malzemeler Uygulamalar
Mekanik Sertlik ALO; SIiC, SisN,, | Kesme aletleri, kalip ici, contalar,
WC, TiC,, TiN agindinicilar
Aginma direnci |ZrO,, AlLO;, SiC, | Yataklar, contalar, roket uclan, iplik
Si3Ns rehberi, kaplamalar, tiirbin kanatian,
hassas cihaz pargalarn
Yiiksek sicakhk |SiC, SisN4, sialon, | Motor aksami, tiirbin  bicaklan,
mukavemeti PSZ(kismi  stabilize | kaynak torg uglan, 1s1 doniigtiirGiciiler
zirkon)
Temu\al -Genlesme LiAlLSiOe, SiO,, | Geri  donigtiiriiciiler, rekiiperatér,
MgAlL:Si,Op seramik-metal conta
letkenlik Zr0,,  AlbO;,  SiO,, | Isil izolasyon, isitict eleman, refrakter
MgO, silikatlar
Yanmazhk Cam ve seramik | Ates giivenliji ve korunma, kompozit
fiberder, ZrO,, AlLO;, | malzeme
SiO,, BN, AIBO;

Tablo 2.3. ileri teknoloji seramiklerinin malzemeye gore sinflandinimasi[3]

Seramik tipi | Omekler

Oksitler AlLO3, CrOs, Fe 03,
MgO, Zr0,, BeO, Y203

Silikatlar 2Mg0.2AL03.5S5i0,,
Li»0.Al,03.4Si0,,
MgO.SiO;, Al,Os.SiO;

Karbiirler ZrC, TiC, VC, NbC, B4C,
SiC, WC

Nitrlider BN, Si3N,4, AIN, SIAION,
TiN

Boriirler LaBg, TiB,, ZiB,

ileri teknoloji seramik pazannin %65'lik kismi elektrik/elektronik uygulamasinda
kullanilan seramiklerden, diger kismi ise ‘mekaniklyaplsal uygulamasinda kullaniian
seramikierden olugmaktadir. fleri teknoloji seramiklerinin 2000 yili tahmini pazari,
Bati Avrupa icin 4.4 milyar dolarf2], ABD icin 9,2 milyar dolar [7] ve Japonya igin 60
milyar dolar dir[8].




2.1 Alimina Bazh Seramikler

Alimina, oksit esash seramik hammaddeleri arasinda tiiketimi en fazia olandir.
Yiksek sertlik, diisiik yoduniuk, 1sisal kararliik ve korozyona dayanimi gibi Gstlin
6zellikleri yani sira daglik maliyeti alimina tiketimini artirmaktadr.

Alimina, yerk(rede dogal olarak en fazla bulunan minerallerden olan boksit icinde
bulunur. Diinya alimina lretiminin yaklagik %92'si aliminyum metal (retiminde
kullanilirken, geriye kalan %8'lik kisim ise 1siya direngli dolgu malzemeleri, pigment,
katalist, refrakterier, agindincilar ve seramik malzemelerin Gretiminde kullantliriar.
Seramik sektbériinde kullanilan aliminanin dinya yilik Gretimi 40 milyon ton
civarindadir{9]. Bayer yéntemi neticesinde olugan aliminyum hidroksitler, yapidaki
kristal suyunu ugurmak icin yapilan kalsinasyon iglemileri sirasinda birgok ara fazdan
gegtikten sonra alfa veya gama formu olmak Gzere iki kararl nihai kristal yapisina
ulagiiar. Kristal yapis) siki paketlenmis hekzagonal sistem olan alfa aliiminanin
ergime sicakhd 2053°C'dir. Kristal yapi igerisinde aliminyum iyonlarinin bulundugu
koordinasyon sayisi 6 olan siki paket pozisyonlannlr{ 2/3'G aliminyum iyonlannca
doldurulmustur, 1/3'G ise bos bulunmaktadir.

—

2.1.1 Aliimina seramiklerin kompozisyonlan ve kullanim alanian

Degisik modifikasyonlarda aliminalar olmasina ragmen, ticari kullamm alanina
sahip olant a-AlOs'tir. Alimina seramiklerin 6zelligi icerdikleri alimina miktarninin
artmasiyla iyilegir. En arzu edilen kullanim %80 ve daha ¢ok aliimina igerigidir.
Aliminaya katkilar birgok nedenden dolay) yapiimaktadir. Bu nedenler su sekilde
siralanabilir; a)uretim kosullanina karst parca boyut toleransim arttirarak Gretimi
kolaylagtirmak, b)sinterleme sicakhigini diigiirmek, c)ucuz ve digik saflikta alimina
kullanmak, d)presleme ve gekillendirme reolojisini kolaylagtirmak, ve e)son parca
Ozeliiklerini iyilegtirmek[10]. Endiistride aliimina segimi istenilen &6zelliklere bagh
olarak yapiimaktadir. Endustride aliimina ylizdesine gore kullanim alanlan Tablo
2.4'te 6zetlenmigtir. Almina bazli malzemelerde alimina digindaki dider oksitler,
SiO;, CaO, MgO olup spinel ve silikat formunda bulunuriar. Endistride yaygin
uygulamasi olan 3 farkli kompozisyon icerigi Tablo 2.5'te verilmigtir. Ulkemizde de
Seydigehir alliminyum igletmelerinde 6zellikle elek alti olarak tabir edilen alimina
tam alfa yapisina déniigmemis ve ozellikle Na igerigi ylksek oldugundan yapisal
seramik uygulamalannda dogrudan kullanilamamaktadir.

Alumina baglica; makina ve tezgahlarda aginmaya dayanikli malzeme olarak, kimya
endistrisinde korozyona dayanikii malzeme olarak, elektronik ve elektro-teknikte



izolasyon malzemesi olarak, isitma sistemlerinde ylksek sicakhk malzemesi olarak
kullaniimaktadir. Aynica optik ve tip tekniklerinde 6zel amacgh kullanim alanlan
mevcuttur.

Tablo 2.4. Alumina ylizdesine gére kullamim alanlari[3].

Alimina(%) | Uygulama alam
85 Elektrik ve mekanik uygulamalarinin gojunda: Yahtkan, égiitme,
nozill, tebesir pompa daldirmalannda(piston)
90 Daha gok mekanik kuflanimlarda
94 Entegre devre, transistor altiik
96 Ozeliikli elektronik uygulamalannda
98-99.5 Ince film altiik, bilgisayar bant rehberi
99.8 Korozyon ortamiannda kullanilan finn tiipi, laboratuar gerecleri
99.9" Kesme uglar, niikleer seramik ve difer gereksinimler.

Tablo. 2.5. Alimina bazh seramiklerden endiistride yaygin olarak kullanilan bazi

kompozisyoniar]9].
Madde Kompozisyonlar
1 2 3
AlOs 87.80 95.00 99.70
SiO» 7.00 3.30 0.10
TiO, 0.20 0.02— 0.01
Fe,0, 0.30 0.20 0.05
Ca0 1.50 0.10 0.07
| MgO 1.30 1.20 0.04
K>O 0.30 0.04 0.01
Na,O 0.60 0.01 0.02

Aliminanin yuksek sertlidi ve mekanik dayanimi caligma esnasinda asinmaya
maruz kalan makina elemanlan ve mihendislik malzemeleri seklinde olan
kullanimini 6n plana c¢ikarmigtir. Yapisal amagh mihendislik uygulamalarinin
basinda pompa salmastralar, musluk ve vana contalan tekstil sektérinde kullanilan
iplik kilavuzlar, madencilik ve ¢cimento sektdriinde kullanilan aginmaya direngli plaka
kaplamalan, tarim sektdriinde kullanilan basingh sulama ve ilaglama nozilleri,
metalleri taglamada kullanilan seramik taglama diskleri ve bigak gibi kesici metalleri
keskinlesgtirmede kullanilan taglama elemanlan sayilabilir. Aliimina pazan ABD icin
1991 yiinda 425 milyon dolar dir, 2000 yii igin 720 milyon dolar tahmin.
edilmektedir{3]. Kullanim alanlarina gére dagilim verilecek olursa; refrakter(%55),
buji(%15), asindinci(%15), seramik(%10), ve digerleri(%5) olarak siralanabilir.
Ulkemizde tekstil iplik kilavuzlan gibi aginmaya direncli seramik pargalar tretiimekte
ve pazar bulmakia birlikte son yillarda alliminadan diger endustri kollarina ait parga
uretimi de pazar bulmaktadir]11].



2.1.2 'Aliimina tozunun retimi

Aliimina bﬁyﬁk oranda Bayer prosesi ile Gretimektedir. Bayer prosesine giren
hammadde, farkls aliminyum hidratlannin kangimindan olusan ve kisaca “boksnt“
adi verilen bir maddedir. Boksitte safsizlik olarak demir oksitler, silikatlar, titan
bilegikleri her zaman bulunur. Aliimina Gretimi, daha az olmakla beraber farkh
yontemierle de yapilabilmektedir. Farkh Gretim metotlan Sekil 2.1'de
gOsterilmektedir.

1 mm'nin altinda 8gutilmis ve yaklasik %55-60 AlLOs iceren boksit cevheri,
250°C'de ve 4 N/mm?lik basing altinda sodyum ¢ozeltisinde islenmektedir. Burada,
¢ozelti igerisinde tim hidratlar sodyum, aliminat gekline dénigmektedir. Demir-
hidroksitler, silikatlar, titanyum oksitler ¢ézinmeksizin kalmakta ve bu kirmizi glam
§ekiir~1deki posa ayngtinimaktadir. Daha sonra, sodyum-aliiminat ¢dzeltisi aliminat
gbzeltisindeh gelen hidrarilitten olugmakta ve trommelin doner filirelerinde filtre
ediimekte, ince dagiimh aliminyum hidroksit ilavesi ve su ile koyulagtirildiktan
sonra biiyiik karigtirma tanklanna alinmaktadir. Bundan hemen sonra, 1200-1300°C
civarinda déner finnlarda a-Al,O; oluguncaya kadar kailsine edilmektedir. Daha
sonra bu kalsine edilmis Uriin éguttcllere verilmektedir.

Bu gekilde gerceklestirilen alimina Uretimi sirasinda, seramiksel iglemlerle "su
iceren” aliminyum oksit bir kalsinasyon prosesinden geciriimektedir. Bu kalsinasyon
ara kademelerinde olugsan fazlar, baglangic maddelerin kristallografik yapisina ve
pigirme sicakhigina baghdir.

Diaspor a- AlO3(500°C)
Bohmit I'-Al,03(450°C) - Al,O5(850°C) —
Gibsit x- AlbO3(300°C) k- AlLO5(800°C) —

Bayerit ——Bdhmit veya Gibsit(200°C)

o= Alea

Sekil 2.1 Alimina tretim prosesi[9].



Dla >de termodinamik olarak kararh  bir sekilde a-ALOs'U

B&hmit, ¢ikan madde olarak 6énce kurutularak I'-Al,O; formunu alir. Sonra fazla bir -
OH grubuyla kararh olabilen AlLO5'lin kiibik formundaki 6-ALO; sekline girmektedir.
0-Al,Os, son olarak 1100°C'de aliiminaya ddnigmektedir. Ancak bdhmit, hidrotermal
sartlar altinda diaspor formunu alabiimektedir. Bu yapildiktan sonra -diasporda
oldugu gibi- 500°C'de direkt aliimina olugmaktadir.

Gibsit veya bayerit son derece yavag kurutulursa yaklagik 300°C'de suyunu terk
etmektedir. Bu yolla igleme giren bu madde, x-AlbO3'G ve bu form da yaklagik
800°C'de k-Al,O; formunu meydana getirir. Daha sonra 1300°C civarinda ¢ok yavag
iglenerek alimina elde edilir. Bu iki form, hidrotermal gartlar altinda 6nce béhmit
sonia\diasppra dénagtaralebilmektedir.

Erime noktasina kadar en kararll faz hekzagonal kafes yapisina sahip a- AlLO;
olmasina ragmen, cesitli kati ¢cozeltileriyle ve diger oksitlerle olugan reaksiyonlar
neticesinde degigik spinel ve diger fazlar ve kafes yapilan da olabilmektedir. Bunlar;
a-, B-, I'-, p-, 6-, k-, x-Al,O; geklinde gosterilmektedir. Ancak a- Al,O3 endistriyel
kullanimda en fazla uygulamas! olanidir. a- ALOs'nin koordinasyon sayisi 6 ve
valensi 3 tur, birim kristal kafesinde taban yilizeyindeki atomlar arasi mesafe
0.4758nm ve kafes yiksekligi ise 1.2991nm dir[9].

Aliminyum atomu 1s?2s?2p®3s?3p" elektron yapisina sahip oldugu icin Ne atomu
gibi karah hale gegmek icin 3 elektron vererek +3 yiik dederini alarak (A*") iyonunu
olugturur. Oksijen atomu ise 1s?2s?2p* elektron yapisina sahip oldugu icin Ne
atomunun karaliidina erigmek icin 2 elektron almak ister. Elektriksel ylkler olarak
nétr Al,Os birlegiginin olugmasi, her 2 Al atomunun 3'er elektronunu, 6 elektron
ihtiyaci olan 3 Oksijen atomuna vermesiyle olur.

ALOs'te, O* iyonlan yaklagik olarak hekzagonal kafes yapisinda olup AI** katyonlari
oktahedral bogluklann 2/3'ni doldurur. Katyonlann koordinasyon sayisi 6,
anyonlarin ise 4 tir. Al,O; spinel yapisinda da bulunmaktadir, spinel yapi kiibik
kafes yapisinda olup birim hiicrede 32 oksijen iyonu, 16 oktahedral katyon ve 8
tetrahedral katyon igerir. $ekil 2.2'de sematik olarak goérinen spinel yapi bir gok
farkh capta ve yilkte iyon tarafindan olusturulabilmektedir, bunilara 6rnek olarak
FeAl,Os, ZnAl,O3, MgALQO; verilebilir.



Sekil 2.2 Spinel yapisi[9]

2.1.3 Aliminanin mekanik ézellikleri

Seramik malzemelerin yapisinin mekanik ozellikierde belirleyici roli oldugu ortaya
atilmistir{12). Yiksek latis direncli seramikierin en biiylk siniriayici dzellikleri gevrek
oluglandir. Maizemenin en temel mekanik 6zelliklerinden birisi olan elastisite
moduli(E) Gzerine hatalarin ve/veya gézenegin énemii etkileri bulunmaktadir. Bu
etki, gdzenegin buylkligl, geometrisi ve dagiim bicimi geklinde kendini
gostermektedir.  Yapidaki bu hatalann olugmasi birka¢ farklh yoldan
gerceklesmektedir. En yaygini, seramik yapinin Gretimi sirasinda, yapisinda mikro
bosluklarin kalmasidir. Omegin; sinterlenmis Uriinler tane sinidannda kagik
gbzenek icerirler. Bundan bagka sogutma ya da sicaklik degigimiyle olusan isil
geriimeler de yapida kiglik catlaklar meydana getirebilmektedir. Catlaklar, gevrek
bir malzemenin yiklenmesi sonucu tanelerin elastik anizotropisinden veya tek bir
kayma sisteminde kolay kaymanin gerceklegsmesiyle de olusabilmektedir.

Gozenegin elastik modiile etkileri eksponansiyel olarak ifade edilebilmektedir.
E=E, x ™" seklindeki ifadede E, teorik elastisite moduili, b=3.5 olan bir sabit ve P
de gbézenek oranini temsil etmektedir[1‘3]. Safsiziik ya da ilave edilen katkilarin
elastisite moddline etkileri, kati ¢ozelti iginde ¢dziinip ¢cdzinmeme veya ikinci bir
faz olugturup olugturmama éartlanna bagldir. ikinci faz olugumu ézellikle yiksek
sicakliklarda kendini gostermektedir. 1400°C'ye kadar artan sicakliklarda, farkl
safliklardaki (%96'lik ile %99'luk) aluminalar icin elastisite moduli oGlglimlerinde
oldukga farkh sonuglar elde ediimistir{12]. Ozelliikie %96 saflifindaki aliminanin
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elastisité modalii 1000-1400°C'ler arasinda baglayici fazin yumugamasiyla hiz bir
sekilde dasag gosterir. Cekme gerilmesi uygulanan sert bir yapinin kopabilmesi igin
topladi§t enerji ile atomlar arasi bag kirmah ve iki parca haline gelmelidir.
Kopmanin gerceklegmesi icin atomlar arasi mesafenin(ro) agiimasi ve parganin
kopmasiyla olugacak kink ylzey icin gerekli yluzey enerjisinin(I)) kargilanmasi
gerekmektedir. Elastisite modilinin de yardimiyla teorik mukavemete buradan
hesap yoluyia ulagmak mamkundar{12].

o = J(ED)/r, (2.1)

Burada;
o: Mukavemet(N/m?)
" E: Elastisite modala(N/m?)
I": Ylzey enerjisi(N/m - malzemeye gére degigir)

ro: Atomlar arasi mesafe(m) dir.

Altimina (o-ALOs) igin (2.1) bagintisinda E= 4,1=10" N/m? I'= 1,2 N/m ve r= 2,7 x
10" m olarak alinirsa, aliminanin teorik mukavemeti o= 4,3 x 10'® N/m? olarak
bulunur.

Bir seramik yapinin mukavemeti, tane buyukligu ile yakindan iligkilidir. EGer tane
boyutuna "¢" denirse, o ~ ¢"? geklinde bir orantidan séz etmek mimkin
olmaktadif12]. Tane boyutu blyudikce, mukavemet dusmektedir(Sekil 2.3).
Mukavemet ile tane boyutu arasindaki iligki Hall Petch ba@intisi ile bulunabilir[12]:

o =kx¢—}/2 (2.2)

Burada; k sabit degerdir ve malzemeye gore degismektedir.

Tane buydklGgunin ve gbzenedin mukavemete olan etkisi, birlikte su gekilde
degeriendiriimektedir{14 ];

o=K_x¢*xe? (2.3)

Burada; o= mukavemet, ¢= tane c¢api, P=gbzenek orani, K= tane buyukl(gd
faktérii, a,b malzeme sabitleridir.

"



Ejme mukavemeti{ iPa )

103 ~ '5 :;ﬁ{.

. (ane gap, )Rty

Sekil 2.3 Coklu kristal aliiminanin oda sicakligindaki mukavemetin tane boyutuna
bagh degisimi[15]

Seramiklerin sert ve gevrek oldugu daha once belirtilmigti. Gerilme yogunlasmasinin
yiksek oldugu catlak ucunda danhi latis ¢ok zor kayma yapmaktadir. Seramiklerde,
¢atlak uclannda cok az plastisite olabilmesine ragmen yine de bulunmaktadir.
Malzemeye uygulanan gerilme sonucu ¢atlak uglannda geriime yogunlagmasi
olusur. Bu bir enerji meydana getirmektedir. Olusan bu enerji, gatlagin gelisip
ilerlemesine neden olmaktadir. Buna K, geriime siddet faktdri veya kiriima toklugu
indisi ad! verilmektedir. Malzemeye uygulanan gerilme, artirilirsa bir siire sonra dyle
kritik bir noktaya gelinir ki, malzeme artik dayanamayarak kopar. Bu noktadaki
gerilme miktarina kritik geriime, yine bu noktadaki kirima toklugu indisine Kic, kritik
gerilme siddet faktérii veya kinima toklugu adi verilmektedir. ¢ gerilmesi altinda, c
derinlifindeki bir catiak, potansiyel kinima baslangicini ifade etmektedir. K/nin
hesaplanmas: gesitli gekil ve yontemlerle gerceklestiriimektedir[14].
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K,‘x‘=0xa'x«/g | (2.4)
K;: Kirima tokiugu indisi (MN. m*?=MPa.m"?)
0: Catlak ve numune geometrisi faktorii
c: Gatlak boyu (m)
o: Uygulanan gerilme (N/m?)

Yizeydeki catlaklar igin 6 = Vr ifadesi esas alinmaktadir. (2.4) Denklemi ylzey
catlaklari igin diizenlenirse,

KK':,=O'X\/71'C (25)
sekline dénugur. Burada;
Kic = Kritik geriime siddet faktdri veya kirlma toklugu

o = Gerilme —

o yerine, 2.1 denklemindeki degeri( ,/(EF)/ro ) konursa ve "ro" yerine de catlak boyu
"cnf2" alinirsa, K¢ agagidaki bagint: geklinde de ifade edebilir.

K =4J@2xExT) (26)

2.6 denkleminde de gorildiga gibi Kirtima Toklugu(Kic) sadece elastisite modtili ve
I faktériine bagh hale getirilerek birlegtirilebilir. I', kinima ylzeyi enefjisidir. Yani,
maizemeye uygulanan gerilme sonucu gatlak ucuna yansiyan enerjiyle ¢atlak
ilerlemektedir. Catlak ilerleyisinin kinimaya dénistiga andaki enerji, kinima
enerjisidir. Seramik maizemelerin kinima tokiugu metallerin ~(1/50) K oranina
sahiptir. Aliminanin Kic dederi aliminanin tek kristal olup olmamasina, tek kristalde
élciim alinan ylizeyin atomsal dlzlemine ve tanelerinin blyUklGgine gére
degigsmektedir(Tablo 2.6).

Tablo 2.6. Aliminanin kiriima toklugu(Kc) degerleri[16].

Malzeme Kic (MN.m3?)
AlbOs-tek kristali 2,38-4,54
A|203-90klu taneli 3.80-5, 10

Cift fazli yapilarda, catlak ucunda olugan kirima enerjisinin ikinci faz tarafindan
absorbsiyonu ile catlak ilerlemesi plastik gekil degistirmelerie engellenebilmektedir.

13 7.6, YOKSEXDRRETIM KURULU
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': fazh seramiklerde aliimina miktanna gére mekanik dzelliklerin
jigim Tablo 2.7'de verilmigtir.

Tablo 2 7 Al(lm na esasli bazi seramiklerde aliimina miktarinin mekanik bzelhklere

etkisi[16].

Alimina (%-A§.) 85 95 >99.50
E-Modiili (GN/m?) 210 400 400
Basma mukavemeti 2000 3000 4000
(N/mm?)

Efime mukavemeti 250 300 400
(N/mm?)

Cekme mukavemeti 120 240 360
(N/mm?)

Vickers sertii 1.5*10* 1.9*10* | 2.3*10*
(N/mm’) :

Alummamn mekanik ézelliklerinin belirlenmesinde kompozisyon, yapi ve Uretim
swasmda Kullarulan yontemler etkili olmaktadir. Ancak Uretim sirasinda olugan
hatalar ve ylizey durumu mekanik 6zellikler (izerinde en baskin etkenlerdendir.
Omedin, yiizey plraziaginin mekanik dzelliklere etkisinin incelendigi bir calismada,
plrazliligint azaltmak igin uygulanan ylzey taglamasinda kullanilan elmas
tanelerinin  boyutunun mukavemete etkili, oldugu goérllmastir. Ylzey
purazliliginin(Rma) 0.8um'den 0.02um'ye diglrilmesi sirasinda olugan yiiksek
basma kuvveti ve isi ile ylGzey tabakasinda olugan gerilmelerin etkisiyle
mukavemetin %10 distiga tespit edilmistir[17]. Bununla beraber, Cr*® ve Ti** gibi
katyonlarla olusturulan kati ¢ozelti ile aliiminanin mukavemeti yikselmistir[©].
Yapidaki ikinci ve/veya sivi fazin yapinin mukavemetine énemli derece etkide
bulundugu caligmalaria ortaya konmustur[10].

Kinima mukavemeti {zerine tane boyutunun etkilerinin matematiksel ifadesi
eksponansiyel olarak godsterilebilmektedir. Dagilik sicakliklarda ince taneli yapilar
kaba taneli yapilara gére daha mukavemetli olmasina ramen, ince taneli yapilarda
artan sicakhida bagl olarak mukavemet distist daha hizli olmaktadir. ince taneli de
olsa, farkli tane boyutlan igeren aliimina yapisi artan sicaklikla beraber genel olarak
mukavemet daglst gostermektedir. Safsiziiklar veya ilave edilen maddeler, ¢codu
zaman yuksek sicakliklarda gugli tesiri olan kararli bir faktérdar.

Aliimina seramiklerde de metallerde oldugu gibi plastik deformasyonlar olmaktadir,
ancak bunlar yiksek sicakliklar ve digik deformasyon hizlarinda olmaktadir[9]. Bu
malzemelere yiiksek sicakhklarda mekanik ylkleme yapildidinda, dislokasyon

hareketi, surinme deformasyonu ve ikizlenme deformasyonu g6z 6nande
bulundurulmalidir.
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Ali:lmi, amn sﬁrunme davranigina tane boyutunun &nemli bir etkisi vardir[18]. 5-
70um aras tane boyut dagiimina sahip olan yapilarda 1400°C ile 2000°C arasinda
yapilan sirinme testinde Al iyonlannin latis igindeki yayimiminin sirlinme
davranigini belirledigi(Nabarro-Herring sirinmesi), ancak 1400°C'nin altinda ve ince
taneli(1-10um) yapilarda yapilan siriinme testinde Al iyonlannin tane sinifanndaki
yayinimi(Coble siriinmesi) slrinme davranigini beliflemigtir. Agirikli  olarak
yayinima bagh striinme davranigi gériinmesine ragmen, iri taneli(>60um) yapilarda
surinme davranigina dislokasyon hareketinin de O&nemli etkisi oldudu
belirtiimektedir{18].

1600-1700°C arasinda ve basma geriimesi altinda, farkli MgO konsantrasyoniu
(1000-5000 ppm) ve farkh tane boyutlarindaki(14-30 pum) alliminanin siriinme
davranigiyla ilgili yapilan aragtirmalar sonucunda,

gxo /¢ (2.7)

iligkisi tespit edilmigtir{13). Burada; o uygulanan gerilme, ¢ ise tane boyutudur

Sicaklik degigimlerinin - ki buna termal sok dernmektedir - zorlamasiyla aliiminanin
mukavemeti diigmektedir. Yapilan aragtirmalarda, tane biyukligi ve mukavemetin
termal sok etkilerine gére lineer bir iligki icerisinde oldugu belilenmistir. Cok az MgO
ilavesi ile, sinterleme agamasinda tane bliyimesinin baski altina alinmasinin, termal
sok direncinin artmasina etkisi kadar, fakli oranlarda ilave edilen TiC ve ZrO,'nin de
etkisi olmaktadir[9].

Aluminanin tercih edilmesinin en énemli nedenlerinden biri de sertligidir. Aliiminanin
sertligiyle ilgili literatiir bilgilerine gegmeden énce sertligin tanimini verecek olursak;
sertlik; yapinin stnirli bir alanina konsantre olmus digsal mekanik kuvvetin batma
etkisine karsi yapi ylzey tabakasinin direnci olarak tamimlanmaktadir{14]. ilk
zamanlarda Mohs skalasi olarak kullanilan sertlik ¢ birimi yerine, ginimizde
batirma ucu gekline badh olarak Vickers, Knoop, Tukon ve Rockwell cinsinden ifade
edilen sertlik birimleri kullaniimaktadir. Bu élglim metotlan, yapinin sertligi ile belirli
bir batma derinlidi icin gerekli yik arasindaki iligki ile degerlendirme yapmaktadir.
Seramiklerin sertlik 8lgiimi igin 2 N ve altindaki yuklerin kullaniimas! gerektigi ve
makro Oi¢limlerde ise batma izinin tahe capinin 10 kati kadar olmasi gerektigi
bildirilmektedir{19). '

Aliminanin sertlik degerini etkileyen bir ¢ok parametre vardir. Bunlann en
onemlilerini; yogunluk, tane capi, katkilar, ikinci faz ve uygulanan yik olarak
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sa,yg‘lgg't;:ilir.;, Bﬁnlaria ilgili birgok cahgmalar yapiimaktadir{10, 20-23]. Cegitli
caligmalarda alimina numunelerden alinan sertlik digimleri degerleri Tablo 2.8'de

verilmigtir.
Tablo 2.8. Farkli 6zellikteki aliiminalarda éiciilen sertlik degerieri.
Katki(%) Yoguniuk(%) Tane Yiik (kg) Sertlik Referans
¢api(um) (Vickers
(kg/mm?)
Beyaz - Mak. 200 1 1346-1468 [24]
Pembe - 2-3,10 1 907-1529 [24] -
Kahverengi - 10 1 1315-1458 [24]
- 100 2 1 1885+ 129 [20]
- 96-97 Orta 1 1202+ 253 [20]
- 93.2-95.6 0.5-5 0.3 2077-2264 [21]
TiOx(3) 95-97 7 0.3 2219-2388 [21]
"MnO,(3) +TiO,(0.5) 98.2-98.5 10-30 0.3 1858-2350. [22]
MnO, (0.5+1.5) 88.2-98.1 0.5-50 0.3 1567-2238 [22]
Cr,05 (0.5-1.5) 74.1-96.9 0.5-3 0.3 1360-2597 [22]
Cr,04 (2-5 mol) >98 5 0.2 1653-1738 [23]
-(1.4% gbz.) 97.5 3.6 1 1449+ 59 [10]
-(2.2% gbz.) 97.5 438 1 1388+ 72 [10]
-(1.6% gbz) 97.5 15.5 1 1432+ 140 [10]
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3. SERAMIKLERIN SEKILLENDIRILMESIi VE SINTERLENMESI

Sekillendirme, tozlann uygun sikigtirma ydntemieri kullanarak yan Gran ya da son
arin boyutlarinda, belirli bir mukavemette sahip parga Uretme teknigi olarak
tanimlanabilir. Seramiklerin sekillendiriime ydntemlerine her gegen gin bir yenisi
eklenmektedir. fleri teknoloji seramiklerinin gekillendirme agisindan klasik
seramiklerden en 6nemli farki, kil icermedikleri i¢in su yerine 6zel baglayici ve
yaglayici organik katkilara ihtiyag duymasidir. Bu nedenle, ileri teknoloji seramikleri,
daha gok toz metalUrjisinde metal tozlarin gekillendirimesinde kullanilan yontemier
ile Gretilmektedir. Bu tiir malzemeler icin Gretim yéntemlerinin agiklandi§! ¢ok sayida
yayin bulunmaktadir{17,25-27]. Genel anlamda dretim sirecleri olduk¢a genis bir
alani kapsamaktadir. Bu siirecler sirasiyla goyledir: i)toz hazirlama, ii)toz
sekillendirme, iii)6n sinterleme, iv)sinterieme, v)isil iglem, vi)mekanik igleme.

Bu siireclerdeki her bir agamaya iligkin, alt yontem ve mekanizmalar vardir. Ornegin
toz hazifama agsamasinda, kimyasal yéntemler ya da diger yéntemlerle Uretilen
tozlar, bilesimine gore homojen bir toz kangimi olugturacak sekilde kanstincilarda
kangtinlir. Baslangi¢ tozlann gekli, tane boyutu, yapisi, kimyasal bilesimi, akicilik,
preslenebilirlik ve gérandir yogunluk gibi 6zellikleri sonu¢ 6&zellikler (zerinde
dogrudan etkilidir. istenilen nitelikte ve homojen olarak karigmis tozlardan ancak
arzu edilen 6zellikte Grinler sekillendirilebilir.

Seramikler metaller gibi yik altinda gekil degigtirmedikieri icin malzeme igindeki
hatalarda yogunlasan geriimelerie meydana gelen ¢atlaklarla kinhirlar. Seramik
malzemeler bu hatalara karsi duyarh olduklan icin higbir zaman teorik mukavemet
degerlerine erigemezler. Bu malzemenin 6zelliklerini etkileyen mikroskobik hatalar
sekillendirme sirasinda olugmaktadir. Bundan dolayr minimum dlizeyde hata
olugturacak sekillendirme yapmak c¢ok &nemlidir. Ancak sekillendirme yontemi
secilirken sadece gekillendirme yonteminin prosesinin kontrol edilirligi tek baguné
incelenmemektedir. Sekillendirme yénteminin seciminde en etkili olan faktorier su
sekilde siralanabilir[27]; a)irinin boyutlan ve fiziksel ézellikleri, b)uretilecek parca
sayisi, c)maliyet ve e)siire.
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3.1 Seramik Sekillendirme Yéntemleri

Seramik gekillendirme ilk zamanlarda asinti dokim ve tek eksenli presleme olarak
uygulanmaktaydi. Asinti dékdm, bir sivi igerisinde slispansiyon halinde tozlardan
olusan kangimin, atmosferik kogullarda, suyu emen algi kalplara dékilerek, al¢i
ylizeyinde tozlann birikmesi ile parga olusumudur. Ancak ince plaka halinde
pargalann uretimi icin gerit dokiim ydntemi, ¢cok miktarda Gretim yapabilmek igin ise
algi yerine gozenekli plastik ve basingh dokim zaman igerisinde geligen alternatif
yontemler olmusgtur.

Gunimuiizde Gretimde kullaniian sekillendirme ‘yontemieri olarak; tek eksenli
preslerde sicak ya da soguk presieme, enjeksiyon kaliplama, soguk izostatik
presleme(SIP), sicak izostatik presleme(HIP), asinti dokim, sgerit dokam ve
ekstri‘:?yon kullaniimaktadir.

Tek eksenli presieme yontemi, uygulanan ilk ydntemierden biri olup, seramik tozlann
istenilen gekle sahip kaliplar icerisinde sikigtinimasini igerir. Bu yéntem en seri
Uretim metodu olarak uzun yillardan beri kullaniimaktadir. Bu tiir bir preslemede tek
yonil bir sikigtirma oldugu icin Sekil 3.1'de gérildigl gibi sadece sikigtirmanin
oldugu yluzeyde iyi bir toz paketienmesi olusur ve bu durum oézellikle kalin ve
kompleks sekilli parcalann sekillendirilmesinde 6nemli bir problemdir. Bu tir
problemler izostatik preslemenin kullanima girmesiyle ortadan kalkmigtir. Presieme
ve asintt dékiim ve de bunlann tirevieri disinda seramik ve plastik sekillendirme
yéntemlerinden adaptasyonlar ile toz enjeksiyon kaliplama, ekstriizyon ve toz
haddeleme gibi yontemier de kullaniimaktadir.

Tozlann preslenmesi ile paketlenen yapilardaki degisimleri incelemek icin taramali
ve gecirimli elektron mikroskobu, optik mikroskop, X-iginlar difraktometresi, sertlik,
mikrosertlik, ylzey alani, civa porozimetresi, gegirgenlik ve kaglk acili nétron
sacihmi gibi bir gok dicim ve gbézlem aleti kullaniimaktadir. Bu tip ¢alismalarin
sonuglannda toz sikigtirmanin Sekil 3.1'de rakamlarla gdsterilen iglemsel olarak dért
bolgeye ayrildigi kabul edilmektedir. Basincin uygulanmasi ile birlikte ilk anda
noktasal temaslarda elastik deformasyon meydana gelir. Artan basing ile
parcaciklanin yeniden dizenlenmesi ve gerceklesen kayma ile temas etrafindaki
plastik deformasyon bdlgesi yayilir. Daha sonra yiksek basinglarda sikistirmada
yeniden diizenlenme biter ve yogunlagma temas geniglemesiyle gergeklesir. Temas
noktalarinda konsantre olan basing; gbézenek boyutu ve goézenekliligi azaltacak
gekilde komgu gézeneklere kitle akigina sebep olur.
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A;ama W baslama Aaama'll bitis

By IPIRY,

Sekil 3.1 Tek hareketli paketlemede Il. agama olan sikigtrmanin baglangicinda ve
bitiginde kalip iginde sikigan toz kiitlesindeki basing dagiimlan[14].

Preslenen pargalar istenilen bir mukavemete sahip degillerse &n sinteriemeye tabi
tutuluﬂar Bu sekilde preslenmis ve mukavemetleri arthinimig pargalann istenilen
yogunluga blagmalan icin sinterlenmeleri gerekmektedir. Yogunluktaki gergek artig
ve mikroyapisal geligim bu asamada gergeklegir ve Uriinin son 6zellikleri Gzerinde
bu agamanin ¢ok blyilk bir etkisi vardir. Sinterleme agamasinda kati hal
sinterlemesi, aktive edilmis sinterleme veya sivi faz sinterlemelerinden bir tanesi
uygulamaya gore tercih edilir -

3.1.1 Presleme ydntemiyle sekillendirme

Presleme yaygin olarak kullanilan seri tretime uygun bir paketleme yéntemidir.
Uygulanan basing duglik veya yuksek olabilir. Bu yéntemle ayni kalipta doldurulan
toz miktanni degistirerek farkhi kalnlikta, paketleme basincini degistirerek farkl
yoduniukta drin dretilebilir. Kalip igerisinde paketlemeyi saglayan sistemin
elemanlanni enerji kaynadi olarak mekanik veya hidrolik presleri, kalip alt ve Ust
basing pistonian ve maga gubuklan olugturur. Kalp icerisinde paketlemenin farkl
teknikleri vardir.  Bunlar su sekilde siniflandinlabilir; A)Tek hareketli paketieme,
B)Cift hareketli paketleme, C)Cift yonlu dalgalanmali paketieme ve D)Ug¢ eksenli
paketleme. Bunlan 6zet olarak sirasiyla agiklarsak, Tek hareketli paketleme
yonteminde kalip ve alt piston sabit olup basing tek yonli olarak tatbik edilir. Uretim
hizi yliksek olmasina karsilik parca icinde gerilmeler ve yogunluk homojen degildir.
Bu yGzden tek hareketli paketieme yonteminin boy/ ¢ap oranmi yliksek pargalara ve
karmagik sekilli parcalara uygulanmasi avantajli degildir. Sekil 3.2'de tek hareketli
paketleme igleminin agamalan sematik olarak gorlimektedir. Paketlenen parganin
kaliptan cikanimasinda oncelikle st piston kaldinlir ve daha sonra alt piston
yardimiyla kaliptan alinir.
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Sekil 3.2 Tek hareketli paketlemenin agamalan[28].

Cift hareketli paketlemede, basing ¢ift yonit olarak alt ve Ust piston yardimiyla
uygulanir. Ayni hareket hizlanna sahip olan pistonlar, ayni anda hareket ettirilerek
tek yéhlﬁ paketlemeye gore daha homojen yoduniuk dagilimi elde edilir. En digik
yogunluk ise parcanin merkezine yakin olan bélgede géruldr.

Cift yonli dalgalanmali paketliemede, basing tatbiki sirasinda alt piston sabit kalarak
basing Ust piston yoluyla uygulanir. Toz taneleriyle kalip ylizeyi arasinda strtiinme
kalibi besleyen kuvvetin Ustine cikarsa kalipta toz kitle ile beraber agadiya dogru
hareket eder. Bunun sonucunda da alt piston yukan dogru basing tatbik eder hale
gelir. Paketiemeden sonra, kalip ile temas halinde olan parcga alt piston hareketiyle
kalip bogluguna gelir.

Uc eksenli paketleme prensip olarak kuru izostatik paketlemeye benzemektedir.
Paketlenen parga (izerinde ayn ayri kontrol edilebilen farkli degerlerde cevresel ve
eksensel geriimeler olugturulur. Eksensel ve ¢evresel asal gerilmeler arasindaki
fark parca Gzerinde kayma gerilmelerinin meydana gelmesine neden olmaktadir. Bu
yéntemle paketlenen parcanin yoduniuk ve mukavemet degerleri diger yontemlerle
elde edilen degerlerden daha yiiksekdtir.

Cok hareketli paketleme sistemlerinde ¢ok elemanli piston hareketleriyle karmasik
sekilli parcalar rahatlikla paketlenebilmektedir. Kalip icinde yapilan paketleme,
seramik tozlarinda istenilen yodunluk artigini vermeyebilir, bu durumda genellikie
sicak presleme uygulanir. Paketlemeden sonra yapilacak olan sinterleme i§lemi'
yiksek sicaklik ve uzun bir stirede yapilsa bile, son Uriinde yoguniuk ancak %80-90
mertebesindedir. Bunun yami sira yiiksek sicakliklarda yapilan sinterleme tane
blyimesi ve mevcut fazlann kararhiigini olumsuz etkilediginden ve g¢ok yiiksek
sicakliklarda caligmak ekonomik agidan uygun olmadigindan sicak presleme teknigi
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uy'giilémr. Sleék presieme, hidrolik presieme teknigine benzemektedir, ancak
presleine finn icerisinde ve tek yonii basing etkisiyle gerceklegmektedir.

3.1.2 Soduk izostatik presieme ydntemiyle gekillendirme

Soguk izostatik presieme(SIiP), dnceden tespit edilmis kalip igerisindeki toz kitlesine
yiiksek sivi basincinin uygulandigi bir toz pekigtirme teknigidir. Toz kGtiesi kismen
yogun bir kompakt sekilde birlestirilir. Basing ortami olarak genellikie su veya yag
kullanihr. Kompaktlama basinci genel olarak yaklagik 400MPa oimasina ragmen
1380MPa gibi yiksek basinglann kullanidigi durumlar da s6z konusudur{25].
Kompaktlama iglemi gevresel sicaklikta gerceklesir ve SIP sonrasi pargalar teorik
yogunlukiannin %60-80'i arasinda yogunluk kazanir.

SiP’lde her .ikisi de kompaklanacak tozu preste tutmak igin 6n sgekillendirilmig
kaliplan kullanan, baslica iki ana teknik vardir. Eger elastomerik kalp basing kabina
sabitlenmis ise bu teknik kuru kalip olarak isimlendirilir. Eder kahp basing kabindan
cikartilabiliyorsa bu sireg islak kalip olarak isimlendirilir. Bu iki metot Sekil 3.3'te
sematik olarak gosterilmigtir.

Preslenmis pargalar "ham" tabir edilen sinterlenmemis durumdadiriar. SIP sonrasi
parcalar yogunluklannin arttinimasi ve mekanik 6zelliklerinin gelistiriimesi icin
sinterlenirler. Eger parcanin son gekli zaten verilmis ise malzeme 6zelliklerini
geligtirmek amaci ile sicak izostatik presleme ile tam olarak yogunlagma
saglanabilir.

SIP ilk olarak metal tozlarinin gekillendiriimesinde,
-Tozlarn ekonomik olarak son sekle yakin preslenebilirlikieri ,
-Doékum teknikleri yoluyla Gretimleri mimkiin oimayan yeni alagimlann eldesi,

-Zor islenen (volfram karblir gibi) malzemelerin bu yolla kolayca
sekillendirilebilmelerinden dolay1 kullaniimig ve daha sonralan seramik tozlarinin
sekillendiriimesinde de kullaniimigtir.

Diger yéntemlere kiyasla Gstinligu, parganin tm ylzeyinde basing izostatik olarak
uygulandidi icin ¢ok eksenli preslemeye gdre tim parga boyunca daha Uniform
yogunluk sadlanir. Ayrica, kompaktlama ve sinterleme sirasinda tatmin edici Gniform
cekiime neticesinde karmagik sekillerin yakin boyut toleranslan iginde Gretilmesi
mimkindidr. Kahp duvan sirtinmesi olmadigi igin gercekte malzeme igerisinde
kahcr gerilme yoktur. izostatik olarak preslehen ham bir kompakt, preslemede
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uygulanan basincin tim yonlerde esit olarak uygulanmas: sebebi ile Gniform bir
mukavemete | sahiptir. Boylesine bir mukavemet ham malzemenin sinterleme
dncesi rahatlikia taginabilmesine olanak tair. Bazi malzemelerde ham yada
kismen sinterlenmig durumda mekanik igleme mimkanddr ki bdylesine bir avantaj
hem tam sinterlenmis numuneye kiyasla daha kolay iglenebilirik hem de malzeme
talagi yerine maizemenin toz halde eldesi gibi iki blylk kazang saglar.

Islak Kalip Kuru Kahp

= 3

—_—

Sekil 3.3 Soguk Izostatik Presleme (SIP) isleminde kullanilan farkli metotlarinin
sematik gérantisii[26]

Baglayicilann yada yaglayicilarin tozlara katiimasi gerekli degildir. Bitiin yonlerden
uygulanan basing, tniform yogunlukta bir parga olusumuna sebebiyet verir ki bu
durum parcada sinterleme sirasinda ¢ok az yada hi¢ carpiimaya ugramayan bir
cekiimeye yol acar. Sonucta elde edilen malzeme homojen bir mikro yapiya
sahiptir.

Geleneksel presleme ile Gretimleri pratikte mimkiin olmayan yuksek uzunluk/cap
oranina sahip uzun ve dar pargalar bu yoéntemle kolaylikla Gretilebilir. izostatik
presleme aynca dijer metotlarla Gretiimeleri imkansiz olan sekil ve boyuttaki
parcalarn Uretimini mimkin kilar. Daha biyik pargalann Gretimi icin yegane
sinifama pres (nitesinin boyutlandir. ’

3.1.3 Asinti(Slip) dékim ydntemiyle sekillendirme

Asinti dékiim bir toz gekillendirme yéntemi olup, temeli toz malzemenin uygun bir
tagiyici sivi icerisinde asinti haline getirilerek, bu asintinin emici 6zellige sahip kalp
icerisine dokiimesiyle istenilen sekilde parga uretimesine dayanir. Sekil 3.4'te
proses gematik olarak gdsteriimis, bu yontemle dretilen cesitli 6érmekler de Sekil
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3 5'de mrﬂmashr Bu iglemlerie, asinti igindeki tagiyict sivi kahptaki kilcal gdzenekler
vasntasuyla kapller etkiyle emilir ve istenilen gekilde bir toz paketi olusturulur. Daha
sonra kaliptan gikarilan parga, sirasiyla kurutulup pigirildikten sonra nihai Grin elde
edilir.

Daha onceleri suyla plastikiesen malzemeler(6megin kil, vb.) igin uygulanan asinti
dokim yontemi, son yillarda suyla plastiklegmeyen alimina ve saf oksitlerin
sekillendiriimesi igin de kullaniimaktadir. Bu y&ntemin en dnemli 6zelligi, maliyeti
yuksek kalip ve yiiksek basing ekipmanlarn gerektirmeden kendi seklini koruyébilen
ve belli bir ham mukavemete sahip olan parga Uretilmesidir. Bunlarin yaninda bu
yontemin de kargi karsiya kaldigi bazi zoriuklar vardir. Oncelikli olarak asinti
icerisine belli bir toz yGklemesi gerekmektedir. Toz partikilleri asinti icinde hemen
¢Okelmemeli ve Dbelli bir sijre'iginde kek belli bir kalinhga ulasincaya kadar asinti
halinde kalmahdir. Bu nedenle ¢ok kiglik partikll boyutuna ve bazi ilavelere az
miktarda ihtiyag vardir. Eger bu ilaveler digik sicakliklarda ugarak bozulmazsa
pisirme sirasinda pargada hatalar olusmasina sebep olmaktadir.

Bir asinti sistemi dizayn etmek icin kati-sivi asintisinin karakteristikleri iyi
anlagiimalidir. Asintinin 6zelliklerini incelemek_igin su parametrelere bakilmaldir;
viskozite, gbkelme hizi, zeta potansiyel, pH, stizilme 6zelligi, dokim hizi, kiigliime,
aynima hizi, mukavemet, asinti icindeki hava ve tekrarlanabilirlik.

(o)

Sekil 3.4 Asinti dokiim agamalari[27].

Asinti icine konan maddeler, ayrt ayn incelenecek olursa; bunlardan ilki toz
olacaktir. Kararh bir asinti kiiglik partikiil boyutlu toz gerektirmektedir. Genelde
partikiil boyutunun 10um'den dagiik olmasi istenir, en azindan partikil boyutunun
%50'si 1-5um arasi ise daha iyi olacaktir. Codunlukla asintt haziriamadan énce
tozlar 6gutlimektedir. Partiklller bliytik oldugu zaman yergekiminden kaynaklanan
agirhk kuvveti baskin olmakta ve asinti elde edilememektedir. Bunun yaninda
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partikullerin ¢cok kigik olmasi(0,1um'den kiiglik olmasi) durumunda da yine asinti
hazirlanmasi zorlagmaktadir. Bu durumda tozlann ylazey &6zellikleri baskin
oldugundan, ufacik bir degisim ile asintinin reolojik davranigi ¢ok faklilagmaktadir.
Gereginden fazla kiigiik partiklller sinterlemeyi iyilestirmedigi icin bliziiime ve son
sekil farkli olmaktadir{29].

ikinci olarak da asinti icine konan maddelerden olan sivinin, bir ¢ok 6zelligi
saglamasi gereklidir. Bunlardan bazilan su gekilde siralanabilir; fiyat, reaksiyona
girmeme, kararlilik ve uguculuk, viskozite ve ¢dzinurlik.

Kalip i¢in en yaygin kullanilan malzeme algi tozudur. Algi kalibin émri, bilegime ve
asintinin asitlik Slgusine gore degigmektedir. Notr asitle hazifanmig asintilann
dékaldiuga kaliplarin émrii daha uzun olmaktadir. Kahp émrani arttirmak igin kalip
ylzeyi, pudra, grafit ve cilalarla kaplanabilmektedir.

Sekil 3.5 Asinti dékiim ile Gretilmig bir allimina parca ve kalibi[30].

Dékiam olugsumu yayinma kontrollii fiziksel bir olay olup, suyun kalip malzemesi
tarafindan emilmesidir. Burada itici gli¢ al¢i kaliptaki kilcal gézeneklerin olusturdugu
emme kuvvetidir. Baglangigta dékim olusumu hizh iken daha sonra
yavaglamaktadir.

Yeni asinti dékiim metotlart su sekilde siralanabilir; Dondurma dékim, Basingh
dékum, Santriflj dékim, Ultrasonik dékiim, Serit ddkim.

3.1.4 Ekstriizyon yéntemiyle sekillendirme
Ekstriizyon, geleneksel seramik ve refrakter alaninda uzun bir gegmisi olan en eski

seramik sekillendirme yontemidir. Ekstrizyon yéntemi uzun boyutlu seramiklerin
aretiminde yaklagik 150 seneden beri uygulanmaktadir. 1950 senesine kadar
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teknolojide .degisime ujramakia beraber, o tarihten itibaren sirekli degigimle
gelistiriimigtif31]. Ekstrizyon prosesi uzun boyutlu ‘seramik Grinlerin Gretiminde
gerekli ve ekonomik agidan dagtk maliyetli bir teknik olarak kendini ispatiamigtir{32].
Ekstrizyon teknigi ile uzun zamandir finn tapleri , tuglalar, izolatérier, kapasitor
borulan, katalitik althklar, termokupl! koruyucu tiipler, elektronik aitlikiar
dretilmektedir. Son zamanlarda ekstriizyon teknigi 1s1 degigim tiip ve bal petedi
sekilli althk Gretmekte de kullaniimaktadir{33]. Proses gematik olarak Sekil 3.6'de
gosterilmigtir, bu yontemle Gretilmig gesitli Grinler Sekil 3.7°de gdsterilmistir.

T.g | korigim

Sekil 3.6 Ekstriizyon gekillendirme ydnteminin sematik gésterimif34]

Ekstriizyon bir plastik sekil verme metodudur. Ekstrize edilen camur toz veya
parcaciklar, sivi veya surekli faz ihtiva eden iki bilegimli sistem olarak diiglntilebilir.
Belirli bir plastiklije sahip ekstriizyona uygun &zellikte bir karigim elde edebilmek
icin seramik tozuna, katki maddeleri ilave etmek gerekmektedirf35] Geleneksel
seramikler, kaolinit gibi kil mineralleri ihtiva ederier ve su ile kangtinidiginda yiiksek
plastisite 6zelligi kazamirlar. Killer hidrath bir alimina-silikat yapisina sahiptir ve
tabakalan arasinda suyu absorblayarak dogal bir plastik 6zellik gosteririer{36].
ALO;, Zr0,, SiO;, MgO, ve BaTiO; gibi kil ihtiva etmeyen modem seramik
kompozisyonlann ekstrizyon prosesi icin uygun sartlarda plastik 6zellige sahip
kangimlann hazifanmasi igin organik katkilara ihtiyaglan vardir. Kil ihtiva etmeyen
oksit tozlar polimer bir ¢bzelti ile kangtinldiginda aym kil-su sisteminde oldugu gibi
plastik dispersiyon olarak davranig gosterirler[37, 38].

Ekstrlizyon prosesi seramik toz ve katkilardan olusan ylksek viskoziteli plastik
kangimin gekillendirilmig bir kaliptan basing ile itimesinden ibarettir. Segilen katki
maddelerinin dogasi seramik tozu ve siviya baglidir. Ekstriizyon prosesinde bir cok
degisken rol oynamaktadir,-bu etkenlerin igen'sindeki en onemli faktér ekstriize
edilen kangimin akig 6zelligi, yani reolojik davramigidir. Sivi faz, oksit taneleri
yaglayarak kolay igler hale getirmeli, yeterli ve homojen viskozite kivam temin
etmelidir. Kangimdaki stirekli olan sivi fazin segimi, prosesin basansi i¢in en kritik
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husustur[39]. Kangim basing altinda kaliptan itilecek sekilde yeterli bir plastiklikte
akigkanliga sahip olmali ve ayni zamanda kangim kaliptan ¢iktiktan sonra islem

esnasinda gekil degisikligine ugramamasi icin yeterli ham sertlikte olmalidir. Sivi ve
seramik toz, uygulanan basing altinda birbirinden ayriimamalhdir.

Al O3'in plastik gekil verilmesinde baglayic olarak, organik katkilar kullanilarak bir cok
incelemeler yapilmighirf40-42]. Bu ¢aligmalarda kil ihtiva etmeyen oksitlerin plastik gekil
veriimesinde organik polimer ¢dzeltilerin sagladig: viskozite sartlan incelenmisgtir.

$ekil 3.7 Ektriizyon yontemiyle Gretilmis aliimina seramikler[43]

3.1.5 Enjeksiyon kaliplama ile sekillendirme

Seramik Gretim yoéntemlerinin iginde en yenilerinden birisi de toz enjeksiyon
kaliplama yb6ntemidir{44]. Toz enjeksiyon kaliplama yéntemi son Griin &zelliklerini
zincirleme etkileyen bir cok agamadan olusmaktadir. Bu ydntemie ilgili Gilkemizde de

akademik ¢caligmalar yapiimigtir[45,46].

Enjeksiyon kaliplama diigik maliyette kompleks sekilli pargalarin tretimi icin plastik
endlstrisinde ¢ok genig amacgh kullaniimaktadir. Bu yéntemin plastik sanayisinde
kullanim sekli, plastk malzemenin eritilip, 6nceden sekillendiriimis kalp igine
enjekte edilip kalipta sogutuimasidir. Bu proses diger Gretim yéntemlerine gére
daha hassas 6l¢lll ve daha diizgln ytizeyli kompleks gekilli parca retimine imkan
vermektedir.

Plastik enjeksiyon kaliplama endstride uzun yillardan beri kullaniimasina ragmen,
1949'larda yapilan yayinia[47] baglayan ve son zamanlarda bayuk ilgi géren yeni bir
uygulamasi geligmigtir. Bu konuyla ilgili bir ¢ok makale[48-52] ve kitaplar
basilmigtir[53-54]. Toz Enjeksiyon Kaliplama(TEK) diye adlandirilan bu uygulama,
erimig plastik malzeme igine maksimum miktarda kati toz parcaciklan katiimasiyla
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sera i metal tozlannin gekillendiriimesidir. TEK ydntemi; kaglk, karmagik
| seklll ek boyutsal hassasiyet gerektiren, diizgin yGzeyli, iglenmesi zor olan
parcalann, uygun metal ya da seramik tozlanndan hizh ve ekonomik bir gekilde
uretnldlgl bir gekillendirme yéntemidir.

TEK yontemi, Dagik Basing Enjeksiyon Kaliplama(DBEK) ve Yiksek Basing
Enjeksiyon Kaliplama(YBEK) olmak (izere ikiye aynimaktadir. Bunlar arasindaki fark
baglayici formllasyonu, kangtirma, enjeksiyon ve baglayici giderme agamalan ile
ilgilidir. Baglayici formalasyonunda YBEK igin daha ylksek sicakiikta eriyen, daha
yiksek viskoziteli goklu baglayici kullaniimaktadir. Kangtimada  YBEK icgin daha
fazla toz igeren ve yilksek viskoziteli kangim igin daha kuvvetli mikserler kullanir.
Enjeksiyon agamasinda da YBEK igin daha yiliksek basinclara cikabilen ve seri
dretim yapabilen enjeksiyon makinalan kullanilir. YBEK de ikiden fazla baglayic
igeréh toz kangimindan, baglayicinin gideriimesi iki agsamada olur. Once diigiik
ergime sicakh@ olan baglayicilar alimr. Geriye kalan kisim agik gbzeneklerden
yakilarak veya buharlastiniarak uzaklagtinlr.

DBEK ozellikle sinirlt sayidaki yedek parca Uretiminde, deneme veya aragtirma
uygulamalarinda kullaniimaktadir{55,56]. Bu yéntem oOzel kanstinci ve pahal
makine gerektirmedigi icin daha ¢ok arastrma merkezleri ve Universite
laboratuarlannda yaygin olarak kullaniimaktadir.

Ginimiizde ézellikle aliimina, silisyum nitriir, zirkonyum ve porselen esash seramik
parcalar ile ¢elik, paslanmaz celik, bakir, wolfram esasli metalik parcalar enjeksiyon
kaliplama ydntemiyle Gretilmektedir. Bu proses,. hassas dokim, metal enjeksiyon,
asinti dokam ve soguk izostatik presleme proseslerine altematif olmugtur.

Dinya capinda 225'ten fazla firma TEK yontemini kullanmaktadir{57]. Bu yéntemie
uretilen Granlerin ticari pazan $u anda yaklagik 400 milyon USD diizeyindedir. Yilhik
blayimesi %22 olan bu sektoérin yilik satig hacmi, 2010 yiinda 2.1 milyar USD
olarak tahmin ediimektedir. Bu ydntemle, digcilik, kamera ve biro makinalan
parcalan, dékim refrakiter malzemesi, kesici takim ug, mikroelektronik paketiemede,
tel sanminda ve diger montaj aletlerinde, kol saati gévdesinde, kuyumculukta,
hassas dékim magasi, iplik kilavuzu, sprey nozill, asinma pargalan, oksijen
sensorl, cerrahi aletlerde ve arag hava yastik pargalan tretiimektedir[57].

TEK, Uretim sirasinda diger yontemlere gére kolayhklar saglamaktadir. Kolayliklar,
proses kontrol, yonlendirilebilme ve otomasyon olarak siralanabilir. Cok miktarda
Uretim icin uygun olmakla beraber kiigiik ¢capli Uretimlere de imkan vermektedir.
5000 parcaya kadar olan Uretimier ekonomik olmaktadir. Bu da prosese
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ybnlenebllirlﬂ(kazandmnakmmr Yeni bir Gretim igin, toz kompozisyonu ve aletler
degjigirken cihaz ve digier tim ekipman sabit kaimaktadir. TEK yéntemi Sekil 3.9'da
goraldaga gibi;

a)Toz haziriama ve baglayici formilasyonu,
b)Kanstirma ve grandilasyon,

c)Kangimt kaliplama,

d)Baglayici giderme,

e)Sinterleme

safhglanm icermektedir.

Bu agamalara sirasiyla bakildiginda, toz hazirlama ve baglayici formiilasyonunda;
uygun toz segimi yapilir ve bu toz i¢in kullanilacak baglayici gesitleri ve oranlar
belirlenir. Kigiik boyuttaki tozlann kullanimi pigirme esnasinda daha yogun parca
elde etme imkani vermektedir. Ancak toz inceldikgce fiyat artmaktadir. Genel
uygulamada 100um'ye kadar olan tozlarn kullanmak mdimkindir. Bu baglayicilar
ana baglayici, yaglandinci ve digerleri olacaktir. Baglayici olarak kullanilan
malzeme genelde termoplastik polimerik malzemedir. Fakat su, bir ¢ok inorganik
malzemelerle termoplastik malzemelerin yerine basariyla kullanimistir. Bagiayic
miktan genelde hacimsel olarak %15 ila %50 oranlannda degigsmektedir.

ikinci agama olan kanstirma ve graniilasyonda ise, secilmis toz ve formuilasyonu
yapilmis baglayici uygun bir kanstiricida baglayicilarin eridigi sicaklikta homojen bir
sekilde kangtirihir. Homojen olan bu karigim, daha sonra enjeksiyon makinasina
beslenmesini kolaylastirmak icin granil haline getirilir. Bir sonraki agama olan
kaliplamada ise, makinaya beslenen graniillerin uygun akigkanhiga gelmesi icin
isttiir.  Bu isitilarak eritilmig karigim, énceden sekillendirilmis kaliba basing altinda
doldurulur ve orada sogutularak istenilen Griin elde edilir.

Dérdiinci agama olan baglayici gidermede ise tozlann gekillendiriimesinde yardimci
olan polimer, yani baglayici olan kisim uygun bir sicaklik ve ortam yardlmlylar
parcadan uzaklagtinlir. Baglayicinin uzaklagtinimasi yavas olmahdir ve bylk
hassasiyet gerektirmektedir. Clnkli baglayicinin uzaklastinimasi sirasinda ig
gerilmeler olugmaktadir. Bir ¢ok isisal, solvent ve kilcal ekstraksiyon yaklagimiariyla
distorsiyon ve/veya catlak olugturmadan baglayicilar pargadan uzakiastinimaktadir.
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Kangtirma

Bedlayici giderme

e

g o] Sinterieme
o]

aacoco

Sekil 3.8 Enjeksiyon kaliplama prosesinin akim semasi[53]

En son agsama olan sinterlemede, sekillendiriimis ve baglayicisi alinmig tozlar
ergime sicakh@nin 1/3-2/3'G arasinda bir sicaklikta pigirilerek istenilen boyut ve
gsekilde teorik yoguniuklarina yakin bir yogunlukta Uretilmis olurlar. Pisirme
esnasinda baglayicilarin uzaklastinimasiyla olugan gézenekler pigsirme buziimesiyle
ortadan kalkmaktadir. [zotropik toz paketlemesi sayesinde parcada homojen
biziiime ve yogunluk gézlenmektedir. Bu 6zelligi, diger toz paketleme yéntemlerine
olan en biylk Ustinligudlr. Parca Uretiimesi safhasinda biiziime g6z 6nline
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allﬁéi*ﬁk'&kli ‘olugturan tim ekipmanilann obiglisii buzilme miktan kadar blyiuk
yapimalidir. -~

Batiin teknolojilerde oldugu gibi her sey ekonomide dugimienmektedir. TEK
kompleks sekilli parcalar ve 6zellikli malzemeler igin ekonomik bir ydntem olmasi
yaninda ikinci iglemleri de azaltmaktadir. Bu prosesin bitin safhalan agagidaki
bélimlerde daha detayl aciklanmigtir.

3.1.5.1 Toz hazirlanmasi ve baglayici formiilasyonu

Kullanilan tozlar ve baglayicilar TEK'in tim asamalanm etkilemektedir. Bundan
dolayi bu ikisinin etkilerini yakindan tanimak ¢ok yararl olacaktir{58]. Toz se¢iminde
veya toz hazirlanmasinda toz 6zellikleri 5nem kazanmaktadir;

a)Toii.ln buyGkiiga ve yazey alani,

b)Tozun boyut dagihim,

d)Tozlarin kimyasal kompozisyonu

c)Toz sekli,

e)Tozun sirtinme 6zelligi ve tozlarnn paketienebilecegi yogunluk.

Bir kisim toz 6zelliklerinin her bir TEK asamasinda farkii etkileri olabilmektedir. Bazi
asamalar icin gerekli olan bir 6zelligin diger bir agsamada istenmeyen bir etkisi
olmaktadir. Omegin kiresel olmayan sekilli seramik toz, baglayicisi ugurulan
parcanin mukavemeti acisindan tercih edilirken, disik paketleme yogunlugu
olugturacagindan, sinterleme igin kiresel sekilli toz arzu edilmektedir. Karigtirma ve
enjeksiyon agsamalarinda, diiglik viskozite ve az miktarda baglayici gerektirecegi icin
yine kiresel gekilli toz arzu edilmektedir. ince uzun kanatgiklan olan parga igin
baglayicist giderilmis parcanin mukavemeti en 6nemli 6zellik olurken, fazla
kompleks olmayan ve kalin pargada bu ozellik daha az 6nemilidir. Bu durumda
birincisi igin kiresel olmayan, ikincisi igin kiresel sekilli tozlar tercih edilmelidir.

Baglayici formiilasyonu yine TEKin en onemli parametrelerinden biridir.
Baglayicilar, toz icin gegici tagtyici ara¢ olmakla birlikte tozlarin istenilen gekilde bir
arada kalmalarini pigiriinceye kadar saglar. Tozlarla kanstinian bu baglayicilar
kaliplama icin uygun homojen bir karigim hazirlanmasina olanak verir. Baglayicinin
etkileyecegi ozellikler gdyle siralanabilir. Toz paketlenmesinin  derecesi,
aglomerasyon, kangtirma, reoloji, kaliplama, baglayici giderme, boyutsal hassaslik,
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hﬁtalar i son kimyasal durumu. Ayni baglayicinin bu Szelliklerin timand
birden iy y6nde etkilemesi mimkin degildir. Bu nedenle bir yerine daha gok sayida
baglayici kullafilimaktadir. Bir ana baglayici ve bazi ozellikleri iyilegtirmek icin:de
yardimci baglayicilar kullanihr. Baglayicilann sahip olmast gereken temel &zellikleri
asagidaki gibi 4 ana baghk altinda toplamak mamkandar;

i)Akigkanhk 6zelligi:

a)Kaliplama sirasinda 10 Pa x s altinda viskoziteye sahip, b)sicakhda kargi az
degisen viskoziteye sahip, c)kaliptan ciktiktan sonra kuwvetli ve rijit(-elastik gekil
degistirmeyen), d)tozlarin arasina girebilecek kadar kii¢lik molekulli

ii)Tozla olan etkilegim:

a)Dﬁ\sﬁk isiatma acih ve iyi yapigma ozellikli, b)tozlar arasi kapilari kuvveti
olusturmasi, c)kimyasal olarak toza kargi pasif

iii)Baglayici giderme:

a)Cok sayida baglayici, farkh 6zellikleriyle korozyon ve zehirleyici etki yapmayan
bozunmus gazlar ¢ikarmasi, b) az miktarda kil ve metal icerigine sahip olmasi,
c)bozulma sicakhdi, kaliplama ve karistirma sicakligindan yiksek.

iv)Uretimdeki rolii:

a)Ucuz ve kolay bulunmasi, b)giivenli ve cevreye zararsiz, c)uzun 6maril ve ugucu
maddeler icermemesi, d) tekrar kullanilabilirligi, e) iyi yaglama ozeliigi, f) yiksek
mukavemetli ve sinek, g) isiyi iletmesi, h) diigik 'genlegme katsayisi, 1) kolayca
solventlerde ¢dzinebilmesi, i) kisa zincirli ve oryantasyonsuz molekdiller yapi.

Genel olarak sinflandinidiginda 5 c¢esit bagdlayicinin TEK'te kullanidigi
goralmektedir. Bunlann ¢ogu polimerdir, su sekilde siralanabilirier;

1)Termoplastik komponent
2)Termoset komponent
3)Su bazl sistemler

4)Jel sistemier

5)inorganikier
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Bir'qok':' aglayic) olmasina ragmen en gok kullanilanian termoplastikler olmaktadr.
Bunlar poiietilen; polistiren, polipropilen -ve vakslardir. Bu ana termoplastik
baglayicinin yaninda yine yaglanma, viskozite kontroll, islatma ozellikleri ve
baglayici giderme igin yardimei baglayicilara ihtiyag vardir.

3.1.5.2 Kangtirma ve graniilasyon

Kaliplamaya gegmeden dnce, toz ve baglayicilarin homojen bir gekilde kangmig
olmast cok kritik bir noktadir. Bu homojeniik molekiler boyutta olmalidir. BGtan
baglayicilar her bir toz pargacigina ulagmalidir. TEK'te kullaniian tozlann boyutunun,
seklinin ve yogunlugunun degistigini dasiniilirse ayngarak ¢okme ihtimaliyle de
karg: kargilagilabilir. Eger toz boyutu kugcltilirse bu durumda segregasyon azalir,
ancak aglomerasyon olusur. Cinkii, parcalar arasi yapigsma ve sirtinme artar.
Sadete toz boyutunun degistiriimesi tim 6zelliklerde iyilesme saglamaz.

Kangtirma iglemi ilk olarak baglayicinin isitilarak eritimesi ve daha sonra tozlarin
kanstinlarak yediriimesiyle yapilir. Bu kangtrma iglemine de en yiiksek erime
sicakhg: olan bagdlayicidan baslanir ve en disiGgline dogru gidilir, bdylece
baglayicilarin bozulmasi ve buharlagmasi onlenir. Daha sonra karigtirma sirasinda
1s1 artabilir; kontrol etmek gerekir. ClnkG dasik sicaklikta eriyen baglayicilan
kaybetmek mimkindir. Toz eklendiginde kangimin isisi diger. Bdylece
kanstiricinin torku yGkselir.. CiinkGi homojen olmayan kansim ve disik sicaklik
karisimin viskozitesini yikseltir. Burada toz azar azar eklenmelidir, aksi halde
kangtirici bozulabilir. Toz eklenmesi bittikten sonra, vakum altinda kansgtirmaya
devam edilmelidir. Vakum uygulanmayan kangimlarda, hava kabarciklan kalir. Bu
kabarciklar da, kaliplamayla birlikte maizemenin igine girer. Uzun sureli kangimlarda
isinma olur, diiglik sicaklikta eriyen bagiayicilar buharlasabilir veya bozulabilir,
bunun icin uygun homojen kangim olusturulduktan sonra kangtirma iglemi
durduruimalidir. Kangimin uygun bir homojenlikte oldugu, torkmetre ile yapilan
kanigtirma deneylerinde torkun belirli bir degere ulagmasiyla anlagilir. Torkmetre
cihazinin olmadi§i durumlarda, kangim esnasinda, gézle yapilan incelemede
tozlarin tamamen dagihp, kangimin piriizsiiz bir gorinim almasindan kangimin
uygun bir homojenlikte oldugu anlagilir.

Kangimda genellikle kayma gerilmesine bagh olarak degisen bir akigkanik
gozleneceginden, kayma gerilmesinin blyukli§une gére de§i§ik bolgelerde degisik
viskoziteler Gl¢tilebilir. Bu nedenle, kangimin her yerinde aymi viskoziteyi elde etmek
icin yiksek kayma gerilmeleri olugturabilecek kangtirnicilara ihtiyag vardir. Bunlara
ornek olarak; ¢ift bicakl i¢ ice ddnen plaka, tek vidali ekstrider, piston ekstriider,
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llozwdallekstn"xder ikizkam ve sigma veya Z kangtincilar verilebilir. Bu kangtirnc
cesitleri Sekil 3.9'da verilmigtir.

Homojen hazifanmig kangim daha sonra sogutulur ve granil yapiir. Bylece
saklanmasi, taginmasi ve makinaya beslenmesi daha kolay olur. Diger bir avantaji
da kalplama sirasinda arbk olarak olugan kangim pargalannin da dijer ana
kangima katilabilmesi ve kullanilabilmesidir.

3.1.5.3 Enjeksiyon kalhiplama

Enjeksiyon kaliplama, baglayicilaria kangtinlmig tozlann istenilen gekilde bir araya
getirildidi bir iglemdir. Enjeksiyon kaliplamada tozlar, erimis baglayici iginde, soguk
kalip bosluguna basincin etkisiyle hareket eder ve baglayicinin katllasmaswla belirli
bir }hukavemete ulagan parga kaliptan gikarnhr. Buradaki amag tozlan, istenilen
sekilde boé'luksuz, hatasiz ve homojen olarak bir araya getirmektir. Homojen
olmayan kaliplamada, parcanin her bolgesi ayn toz paket yoguniugunda olur. Bu
durum, sinterleme asamasinda her bdlgede meydana gelen farkli buziimeler ile
parcanin seklinin bozulmasina neden olur. Bu problem ince ve uzun parcalarda
daha da énemli olmaktadir. —

Enjeksiyon kaliplama sirasinda sicaklik ve basin¢ en dnemli iki dedisken olmaktadir.
Malzeme kaliba doldurulurken, hazneden hareket eden kangim nozilden sonra
yolluk ve giristen gecip kalip bosluguna dolmaktadir. Bu kadar yolu giderken
hazirlanan camur gectigi veya dokundugu her yerde soguyarak ilerleme yolu
daralan malzemenin akigkanh@ azalrr. Bu nedenle gamura uygulanan basinci
devaml artirmak gerekmektedir. Kalipta soguyan parca daha sonra kaliptan
cikartiir. Kaliplama ile ilgili olan parametrelerin ayari, genelde su 6zelliklere gore
yapiimaktadir;

a)Parca karakteristigine,
b)Baglayici formiilasyonuna,
c)Camur viskozitesine,
d)Alet dizaynina,

e)Makine 6zelliklerine.

Makinede parca basimi genellikle 5-60 saniye arasinda ve tipik olarak 20 saniyedir.
Kalip doldurmada gegen ¢amurun hizi 1,5 cm®/s, basincta 60 MPa'a kadar gikabilir.
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(;amQr '3|caklj§(%;'da» 200°C civannda olmaktadir. Camura uygulanan kayma hizi da
de.1500 s™ olabilmektedir.

3.1.5.4 Baglayici uzaklagtirma

Baglayic: giderme asamasi, parcanin kaliplanmasiyla gérevi biten baglayicinin
yapidan uzaklagtnimasidir.  Parganin  geklini bozmadan  baglayicilarin
uzaklagtinimas! ¢ok hassas bir iglem olup, ¢ok dikkatlice, bir ¢cok agamada
yapilmahdir[58-61]. Baglayicilar sivi veya gaz olarak parga icinden digariya dogru
alinmali ama parcaya hic bir tahribat yapiimamaldir. Baglayici, tozlan bir arada
tutmakta ve sekilli parcaya mukavemet vermektedir. Bagdlayici uzaklagtinimasi
asamasinda parca isitildigi zaman yumugayarak, kayma gerilmelerine artik karg
koyamayacak hale gelmektedir. Yergekimi etkisi, 1sisal gradyanler veya buhar
pakeﬂenmesiyle olugsan basinca karsi, mukavemetini yitiren parcayi ancak tozlarn
birbirine olan strtinmesi bir arada tutmaktadir. Bu nedenle TEK ydnteminde
baglayici uzaklaghrma agamasi, en 6nemii ve kritik olanidir. Bu agamada uygulanan
yanhg metotlar bir ¢ok hatalar olusturmakta ve parganin kullanilamaz hale
gelmesine sebep olmaktadir{62,63].

Bu agamanin ¢ok kritik olmasindan dolayi, igslem ¢ok yavas yapildigs i¢in ¢ok uzun
sure gerektirmektedir. Baglayici uzaklastirma TEK yonteminin en uzun sire
gerektiren asamasidir. Bu agamaya gelinceye kadar toz ve baglayicilann
seciminden baglayarak gegen tim safhalann etkisi olmaktadir. Bu nedenle TEK
yontemiyle ilgili yapilan ve yapiimakta olan ¢aligmalann ¢odu bu konuyla ilgili
olmaktadir. Badlayici giderme siresini azaltmak ve hatali parga sayisini azaltmak
icin bir gok baglayici formiilasyonu ve giderme yontemi Oneriimistir [45] Baglayici
gidermeyi 6 temel teknik ve iki gurupta toplamak mimkandir. Guruplann birincisi
solvent, ikincisi ise 1s1 ile baglayici giderme proseslerdir. Bunlar su gekilde
guruplagabilir;

NISISAL; a)Yayinma(Dusgik basing),
b)Gecisme(ylksek basing),
c)Emme(kapilari akig)

2)SOLVENT; a)Ekstraksiyon(Daldirma)
b)Yiiksek basing(Stper kritik),

c)lst yardimli(Isi ve solvent)
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nunda. . parga. solvent icine daldinkr ve pargadaki bazi
. bagis - bBylece bir sonraki buhaflastmna icin agik gdzenekler olugmusg

olur Eﬁer solventle basing uyguianirsa bdylece sivi gaz kritik noktasi gegilmig olur
ve sivi-buhar farki anlagitamaz. Boylece sividan buhara gegme ve hacim obgtglml
problemi kalmaz. Diger ydntem ise soiventin isitilarak buhar yadlayici ¢dzimani
saglamaktir.

Diger gurup ise isisal bagdlayici uzaklaghrma yéntemleridir. Bunlardan emme veya
sivi ekstrasyonu, parcayt bir toz icine gdmme ve daha sonra isitarak parga icindeki
baglayicinin belli bir akigkaniia ulagip bu toz yatadin icine dogru kapilari etkiyle
emilmesiyle olur. Baglayicinin 1s1 etkisiyle bozulmasi veya zincir baglannin
kopmasiyla buharlasir ve parcadan uzaklagiriar. Eger basing dlglkse yayinma ile,
eder gozenekler biiytk ve basing'ta ylksekse gegisme yoluyla olugacaktir. Genelde
bu ém-tenlgl teknikten bir kag! bir arada yapilarak baglayici uzaklagtrma iglemi
hizlandinimaktadir.

Baglayic1 uzaklagtrmada, parcadaki gbézenek yapisi, baglayici kimyasal 6zelligi,
baglayici uzaklaghrma kosulu, iglem sUresi ve parcanin son durumu baglayici
uzaklagtrma hizimi belirleyecektir. Baglayici uzaklagtrmada en uygun ve kolay
¢bztim cok katigikh baglayici kullanmaktir. Baglayicinin biri uzaklagtiriirken digeri
tozlan bir arada tutacak ve parganin tahrip olmasini 6nleyecektir.

Baglayici uzaklastirma sadece isisal buharlagtirmayla olanlarda 300 saatte ¢ikarken
daha sonra daha kolay ¢oziinen ve zincirleri kolay kirilan baglayicilaria 2 saatte
kadar distralmastar [45]

Kapileri etkiyle parcadaki baglayicilarn, toz yatagr icine emilmesi(Sekil 3.10a) ve
daha sonra ag¢llan gbzeneklerden geriye kalan baglayicinin buharlagtinlarak
uzaklagtinimasi (Sekil 3.10b) yéntemi ile ilgili detayli caligmalar vardir{45].

3.2 Seramiklerin Sinterlenmesi

Seramik veya metal tozlar, uygulanan kuvvetlerin etkisiyle olugan akigkanitkia belirli
bir sekil olugturabilmektedir. Tozlardan belirli bir gekil olugturmada bir ¢ok yénterri
kullanimaktadir. Bu yontemlerden bazilari; presleme, izostatik presleme, asinti
dokam, ekstrizyon ve enjeksiyon kaliplama dir. Bu yéntemlerle gekillendiriimis toz
kiitlesine yeterli mukavemet vermek icin yapilan isitma iglemine sinterieme
denmektedir[64]. Isitmayla birlikte tozlar birbirleriyle baglanarak kuvvetli bir yapi
meydana getirirler.
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gbzenek  Toz. ..

Sekil 3.10 Isil etkiyle baglayici uzaklagtinimasi: a) kapileri etkiyle baglayicinin toz
yatadina emilmesi, ve b)buharlagmasi[45].

Mikro boyutta incelendiginde, toz pargalarinin birbirine dokunduklan noktalarda bir
baj olugturduklan ve bu kaynama noktalannda daha sonra boyunlar meydana
geldidi ileri saraimastar. Sekil 3.11'de nikel tozlarinin temas ettikleri noktalarda nasil
kaynadigt ve boyunlar olugturdugu gériimektedir. En son olarak tozlar gézeneksiz
bir yapi olugturacak sekilde birlesirler.

Sekil 3.11 Nikel tozlarinin sinterlemede kaynaklanma sekli[34]

Tozlann birbirine baglanmasi atomik hareketle olugsmaktadir. Bu harekete neden
olan sebep, isinmanin etkisiyle tozlann artan serbest enerjilerini dugirmek icin
ylUzeylerini yani serbest ylzey enerjilerini azaitmalandir. Bununla ilgili denkiem
asagida verilmistir{17]:

AGr=AG+AG¢+AGy, ‘ " 3.1)

Burada,
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AGT,.;AG.,, AG,, ve AG, ;sirasiyla tanelerin yani tozlann toplam, hacimsel, sinir ve
yﬁze§ 'serbest enerjilerindeki degisim dir. Temel etken, ylizey alanindaki degisim
(-AA,) iHle yazey enerjinin{y,) carpimi  kadar ylzey serbest enerjideki
degisimdir{AGs=ysAAs).

Sinterleme iglemi genelde tozlann ergime sicakhdinin yansindan yiksek Dbir
sicaklikta yapiimaktadir. Sinterlemede 1mm'den kigik ve kire gekline yakin tozlar
kullaniimaktadir. Tozlar kgik ve birbirlerine yakin olduu zaman sinterlenme
normale gbre daha diigik sicakliklarda olabilmektedir. Tozlarn bu sekilde kati-kati
bagiyla olusturduklan sinterienmeye kat hal sintelenmesi denilmektedir.
Endustriyel uygulamalarda ekonomiklik ¢ok énemii oldugu igin tozlara gesitli katkilar
yapilarak sinterleme sicakh@ dlgtirmekte ve hiziandinimaktadir. Bu nedenle yapiya
sinterlenmek istenen tozdan daha diigik sicaklikta ergiyen bir katki atilir. Boylece,
en'yeh ikinci fazin yardimiyla tozlar daha dusik sicaklikta hizh olarak sinterienir. Bu
tir sinterienme yontemine de sivi faz sinterienmesi denir. Bu iki temel sinterleme
mekanizmasi yaninda, aynca sinterlenme sirasinda basing uygulanmasiyla farkh
sinterleme mekanizmalan da olugmaktadir. Tim bilinén sinterleme mekanizmalarini
dzetleyen genel bir gema, Sekil 3.12'de verilmigtir.

—

Sinterleme
Basingsiz Basing altinda
/\ /\
Kati-Hal Swi Faz Diigik Gerilme  Yiksek Gerilme
Karma Tek  Gegici Sarekli surinme  Viskoz Plastik
faz faz sivi s akigt akis akig
Kompozit r: Reaktif t Karma faz
Aktive edilmis Kati eriyik Siper sojuma

Homojenlegtirme

Sekil 3.12 Sinterleme prosesi haritasi ve kilit proses parametrelerinin alt bélimieri[64]

3.2.1 Kati hal sinterlemesi
Kati hal sinterlemesi; katt toz taneciklerinin hi¢ bir ikinci sivi faz olmadan

yoGunlagmasidir. Kat hal sinterlemesinin agsamalan, Tablo 3.1'de verildigi ve Sekil
3.13'de goéruldiga gibi A)Yapigma: tozlann arasinda bag(boyun) olugmasi,
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B)Baglangig: boyun biyimesi, C)Ara: gbzeneklerin yuvarlaklagmas: ve uzamasl,
D)Son: gézeneklerin kiigimesi ve yogunlagmadir.
Tablo 3.1. Klasik sinterieme agamalari{64].

Agsama Proses Yiizey alan Yogunlasma Biyiime
kaybi
En az, eger
Yapisma Tomas yiiksek basingta | Yok Yok
st paketlenmediyse
I . | Belirgin, %50 Baglangicta
Baglangi¢ Boyun bilyiimesi  kadar kayip Kilgiik En az
Gozenek Neredeyse acik Tane ve
Ara yuvariaklasmasi | gbzenekierin belirgin gbzenek
ve uzamasi tamaminin kaybi pinda bilyiime
Godzenek . . | Kapsamh tane
Son kapanmasi ve | Onemsiz kayip ;‘::E ;: 'a'z'Sp' ve gbzenek
son yogunlagma biiyiimesi

Bag dlugumu, atomlann yayinmasi ve bunu takip eden tane simriannin olugumunu
icerir. Bag olusturma igleminin buytik bir kismi sinterleme sicakligina kadar gegen
isitma ve sabit sinterleme sicakhiginin ilk zamanlarinda olugur.

Boyun biyUmesi sinterlenen kitle icerisinde malzeme taginimini gerektirir, fakat
gbézeneklerde azalma olmaz. Yani kitlede buzilme olmaz ve gbézeneklerin
devamiihgini etkilemez.

Goézenek kanallarinin yuvarlaklasmasi ve uzamasinda gézenek ylizeylerinden
boyun kismina malzeme(kiitie) tasinimiyla goézenekler daha yuvariaklagir ve
kanallara dogru uzar.

Goézenek kapanmasi ve yogunlagmasinda gbzenekler tamamen kapanir ve daha
sonra gozenek kigillmesinin en 6nemli gbstergesi olan sinterlenen parganin
hacimce kugiilmesi meydana gelir. Bu olay kat malzemelerin gdézenekiere,
g6zeneklerdeki gaziann da dig ylzeye hareketini icermektedir.

Daha yuiksek sicaklikta veya daha uzun siirede yapilan sinterlemede tane biytumesi
ve gbzenek buyamesi olur. Toplam gézenek sayisi azalirken, gbézenek ylzdesi
dedismez. Dolayisiyla yogunluk artigi olmaz.

Sinterlemede pargalann atomik hareketleri geneide yayinma adirhikii olugmaktadir.
Pigirme sirasinda bir ¢ok kitle taginim olayi gergeklegsmesine ragmen en énemli ve
belirgin olan, yilizey ve hacimsel tasinimiar olmaktadir. Yizey tagimimlar;
buharlagma-yogunlagmasi, ylizeysel yayinma ve yayinma tasinmasidir. Hacim
taginiglan ise latis yayinmasi, tane sinir yayinmasi ve plastik akigtir.
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Hac!msei tagmm  yogunlagmay! yani biizilmeyi gerceklestirirken ylzeysel
tagimmlar kaynagmay! saglayici ve tozlar arasindaki baglan kuvvetlendirici etki
yapar{34]. Sinterleme agsamasina yardimci olmak ve/veya taneleri kontrol etmek igin
tozlara bir takim ilaveler yapiimaktadir. Bunlar istenilen kristal yapiy stabilize
ediciler veya yap: 6zelliklerini iyilegtiricilerdir.

Sekil 3.13 Kati hal sinterlenmesinin asamalan[64] a)Yapigsma, b)Baglangi¢ safhasi,
c)Ara agama, d)Son agama

3.2.2 Suvi faz sinterlemesi

Katkilarin bir kismi disik sicakhkta sivi faz olugturmasiyla sinteriemenin
hizlandinimasini saglamaktadir(Sekil 3.14). Katkilarla toz yiizeylerinde sivi faz
olugturmanin gerektigi hizli sinterlenebilmeye, bir de basing eklenirse ¢ok daha
yogun parcalar tretmek mimkandur.

Sivi faz sinterlemesi; sinterleme sicakhiqinda bir ya da birden fazla elemanin sivi faz
olusturmasidir. Sivi faz sinterlemesinde gu kosullar olugmaldir; 1)Sinterleme
sicakliginda katt ve sivi faz uzun bir sire bulunmaldir, 2)Kati fazin sivi faz
icerisinde simifli bir ¢6zUnGriGlGga olmali, 3)Sivi faz miktan boyutsal degigimi
minimum {utacak kadar az; fakat istenilen yoduniugu saglayacak kadar fazla
olmaldir, 4)Hizh yogunlagmay: saglamak icin kati faz tozlan oldukga kilgiik
oimaldir, 5)Sinterlemede kati faz taneleri tamamen sivi faz ile gevrelenmelidir.

Sivi faz sinterlemesinin U¢ temel agamasindan 1.asamada(tekrar diizenlenme veya
sivi akigi) sivi faz icinde taneler dnemli dlgllerde hareket etmektedir. Bu hareket
tanelerin tekrar diizenlenmesini ve yogunlagmasinm saglamaktadir. Sivi faz, sekil
verilmig parcadaki gbézeneklerin igine akar ve kat! taneleri tagiyarak bu bosgluklarin
yerini alir. Kati hal yayimimi ya da sivi faz yayinimi ve bir fazin dider bir faz icinde
¢6zunUrlalaga bu agamada hig rol oynamaz. Bu agamada itici kuvvet yiizey enerjileri
veya gerilmeleri yardimiyla saglanir ve sivinin katiyi i1slatmasi gerekir.
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Soliisyonun
gokelmasi

Kat iskelot

Sekil 3.14 Sivi faz sinterlemesinin agamalan[34]

ikinci asama(gdziinme ve tekrar ¢okelme) sadece kati fazin sivi faz igerisinde
¢6zUnarluliga varsa olur. Bu asamada yogunlagma olur; fakat yogunlasma hizi
birinci agamaya gbre daha azdir. Katinin digblkeyligi arttikga(yani toz boyutu
kiculdikge) sivi igindeki kati ¢oziinGrlGlGga artar ve bunun sonucunda blyuk tozlar
daha fazla blyiyerek yuvarlagirken, kiigik tozlar ¢dzinerek kaybolurlar. Malzeme
tasimmi, sivi faz igerisinde yayinma ile hizl bir gekilde olur.

Uguincii asama(kati faz baglanmasi) adi verilebilir. Eger sivi fazin kati fazi islatmasi
tamamlanmamigsa, kati taneler birbirlerine dederler. Bu durumda kati fazin bir
iskelet olugturmasina yol agabilir. Bu durum sinterlemenin ilk agamasinda olusursa,
birinci agamayi engeller ve hizli yogunlagmayi onler. Bu katt faz sinterlenmesi ve
ikinci agamayla yogunlagmanin ¢ok yavas olacad da buradan anlagilir. Eger sivi
faz, kati fazi 1slatmazsa, sivi faz, sinterlenen pargalardan digan ¢ikabilir ve parganin
zerinde damlaciklar halinde gbrunir, buna terleme ad: verilir. EGer, sinterleme
sicakiginda sivi kati icerisinde ¢dzlniiyorsa, maksimum ¢dzindriGlik durumunda
sivi faz miktan azalr ve tikenir. E§er, bu ¢ok g¢abuk olursa, gercek sivi faz
sinterlenmesi ve yogunlagmasi olmaz.

41



i etkileyen parametreler

Sinterlenmenin’ ‘olugup olugmadiginin belirenmesinde en ¢ok yoguniuk &lgimi
kulianilir. Ancak bu, agmligin hacme oraniyla bulunan yoguniugun, teorik
yodunlugun %'si cinsinden ifade edildigi relatif yoguniuktur. % 100 yodunlagma ile
hic gozenek icermeyen teorik yoguniuga denk yogunlagma saglanildigi
anlagiimaktadir{64].

Sinterlemeyi etkileyen en onemli fakidrler Tablo 3.2'de gérildiga gibi ;{éyle
siralanabilir; paketleme yoguniugu, malzeme, toz boyutu, pisirme atmosferi, sicaklik,
zaman ve isitma hizi.

Toz paketienmesi, sekillendirme yontemine ve arzu edilen amaca yénelik olarak ¢ok
farkli miktariarda olabilmektedir. Sinterlenme agisindan yiksek paketienme arzu
edilmgkmdi?. lyi bir toz paketlemesinde gézenekler kigiik caph, dar boyut dagiimii
ve yapi icerisinde homojen olmalidir. Yiiksek paketlenmede ulagilan dar gézenek
boyut dagiimi ve kigik gbézenek ¢api sayesinde sinterlemede tam yoguniluga daha
dushk sicakhikta ve hizli olarak ulagiimakta ve kuclk tane yapih Urin elde
edilmektedir.

—_—

Bunun aksine, kimelegmeler olmus yapilarda kimeler arasi bosluklar biytik oldugu
icin bunlan yok etmek ¢ok zordur. Sinterleme siiresi ve sicakhigin artmasi, bu buylk
gozeneklerin bir kisminin daha da bulyimesine yol agmaktadir. Toz kimecigi
icindeki tozlar arasi gdézenekler gok klglk ve tozlar da bir birine cok yakin oldugu
icin sinterleme 1200°C'de olurken, kimecikierin birbirine baglanmalan ve
aralanndaki bogluklarn gidererek makro yaplyl yogunlagtirmalan 1550°C civarinda
olmaktadir{65]. Haibuki diisiik paketlenme yogunlugu olsa bile toz ve gézenek boyut
dagiimi dar ve yapi igerisinde homojen olursa, bunlarn tam yoduniuga sinterlemek
mumkan oimaktadir. Bu nedenie sekillenme sirasinda maksimum toz paketlenmesi,
homojen ve dar boyut dadiimh gézenek yapisi elde edilmelidir. Yap: icerisindeki
buyuk bosluklann sinterleme sonrasi daha da biyllyerek maizemenin &zelliklerini
zayiflatacagi unutulmamahdir{64].

Asinti dokimde kapileri etkiyle sivinin kaliba emilmesinde olusan ikincil bogluklar
(hava kabarcigi veya kimeler arasi bogluk) sinterlemede gideriimesi ¢ok zordur.
Ektriizyon veya enjeksiyon prosesinde oidugu gibi plastik sekillendirmeye ugrayan,
baglayicisi polimer iceren seramik yapilann ikincil bosluklar azaltilabilmekte ve
boyut dagihmlart darattilabilmektedir[65].
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Tablo 3.2. Sinterleme prosesini etkileyen faktorler ve etkileri[64].
Sinterleme iglemindeki degisim Efkisi

Toz boyutunun kiigiiimesi Hizli sinterleme

Maliyet artar

Yiiksek safsizlik miktan
Tehlike artigi

Siirenin artmasi Maliyet artar

Tane bilyiimesi
Verimlilik dilgiisi
Sicakh@in yiikselmesi Daha fazla biiziime
Tane bilyiimesi

Maliyet artar

Diigiik hassasiyet
Ozellikler iyilegir

Finn simrlamast

. Gozenek bilylimesi
Paketleme yodunliunun yiikselmesi Daha az biiztilme
Kiiciik gbzenek
Yiiksek son yoguniuk
Diizenli boyutlar
Yoguniuk gradyani
Katki ve alagimda artig Yiiksek mukavemet
Homojenlik problemi
Yiiksek sinterleme sicaklig
Sinterleme katkisi kullanmak Hizh sinterleme

Diigiik sinterleme sicakhgi
Kinlganhk

Garpiima
Tane biiyiime kontrolii

3.2.4 Sinterlemede tane ve g6ézenek biiyiimesi

Sinterlemeyi etkileyen en énemli parametrelerden birisi sicakliktir. Sicaklik artigiyla
sinterlemenin arthi§i ¢ok aciktir, ancak gereginden yiiksek sicakliklarda yapilan
sinterlemede malzemelerin 6zelliklerinin iyilegmedidi gibi aksine tane ve gézenek
blylumesi ile zayifladi§i bilinmektedir. Bu nedenle sinterieme sirasinda en 6nemli
konu taneleri blyitmeden yiiksek yogunluga ulagmaktir. Bunun igin iki ana ¢ézim
vardir. Bunlar; yogunlagma hizini artirma ve tane bilyiime hizini yavaglatmaktir.
Yogunlagma hiz: latis yayinmasi veya tane sinin yayinmasini arttirarak yapilabilir.
Tane biyume hizini yavaglatmak ise ylizey yayinmasini azaltmak, buharlagsma-
yogunlagmay azaltmak veya latis yayinmasini ve tane sinin yayinmasini azaltmakia
olabilir. Bunun icin tane simin hareketini zayiflatici katkilar yapiimaktadir. Bunlar
tane sinirlarinda gézenekleri tutarak veya kendileri durarak tane sinin hareketini
guclestirirler.
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Sirasiyla tane ve gozenek biiylimesi incelendiginde, tane biyimesi tane sininnin
hareketiyle dﬁéktadnr, bu nedenle artan sicakiik ile tane sinin hareketin artmasi
tane blyiimesine neden olmaktadir. Kiglk toz tanelerin yiizey bikimlerinin fazla
oimasindan dolayl artan sicakidin yardimiyla bayiik tanelere birlegerek onlan
blyutmektedir. Ancak, sinterlemenin ilk safhalannda tane biyumesi ¢ok simirhdir.
Bunun nedeni buharlagma ve kati yayinimi igin sicaklifin ¢ok diigik olmasiyla
goézeneklerin tane simirlanni kilitleyerek hareketlerini engellemesidir.

Tane bilydmesini anlamak icin ylzey enerjisi dengelerine bakirsa, sivi-kati
arasindaki dengenin olugmasi yiizey enerjilerine bagh oldugu gibi ayni sekilde kati-
kati ara yUzeyi de gerekli sicaklik ve sire verildijinde olugsan atom hareketi veya
buharlagma ile malzeme transferi sonunda dengeye ulasir. Tane sinin enerjisi(yss)
ile yGzey enerjileri(ys,) arasindaki denge Sekil 3.15a'da gosterimektedir. Eder
sistemde gaz faz yerine sivi faz var ise denge $ekil 15b'deki gibi olugmaktadir.
Dengede, dehedral agi(B) su sekilde hesaplanmaktadir;,

Tss = 2ys.C0s(B/2) = Cos(Bf2) = Ya(yssfysi) 3-2)

(vsshvs.) orani 1 ve V3 olursa dehedral agi 60° ile 120° arasinda bir deger alir bu
durumda tane sinirlanna kismi olarak sizar. Eg;; Yss < YsL iS€ B > 120° sivi faz tane
sin kesigim noktalarinda izole bir konum alir. Eger yss / ys. >V3 ise B < 60° sivi faz
tane sinirlan boyunca lGggen sekilde ikinci faz olarak yerini alir. yss/ ys. > 2 ise = 0°
olur, bu durumda taneler birbirinden tamamen ayrilir.

Kuglk tanelerin kiiglilmesi blyiik tanelerin bliyimesi meydana getiren ana etken
tanelerin ylzey bukimlUlikleri nedeniyle ylizey enerjilerinin farkli oimasindan dolayi
ytizey enerjisini azaltmak igin atomlann hareketidir. Eger tane biikimleri ayni olursa
tane biiyimesi veya kigcilmesi olmayacaktir. Bu durumda Taneler denge
durumunda olduklan zaman 6 tane komsulan olacaktr. 6'dan fazla komsusu olanlar
blylcek daha az olanlar kicilecektir. Burada yssfys. oraninin 1 olduunu ve
dehedral aginin 60° oldugu durumdur.

Yapida toz dagiimi bir bagka deyigle gbézenek dagilimi homojen ve dar boyut
araliginda olursa, sinterleme ve gbzenek kigllmesi tium noktalarda ayni anda
olmaktadir. Béylece gbzenekler tane sininnin hareket kabiliyetini zayiflatmaktadir.
Bu tir yapilar homojen kigilk taneli ve tam yodun olmaktadir. Yogunlagmanin
%901 tamamiandiktan sonra tane bliyiimesi gok hizlanmakta ve gézenekler
kapanmaktadir. Bu agamadan sonra tanelerin biyimesini en fazla etkileyen tane
sinirlarindaki katkisiziardirj641.



Sekil 3.15 a)isil daglama agisi ve b)kati-kati-sivi dengesinin dehedral agisi[18].

Gozenek biiyimesinde, tane bilylimesinde oldugu gibi en fazia biyiime en biiylk
gozenekte olmaktadir. Sinterlemenin son safhasinda izole olmus gézenekleri yok
etmek ¢ok zordur. Gdzeneklerin yok edilmesi igcin tane simnna dogru yayinma
gerekmektedir, bu ise ¢ok yavag bir iglemdir. Agin sinterlemede(gereginden ylksek
sicaklikta veya gereginden uzun slrede yapilan sinteﬂemede) gbzenek blyimesiyle
ortalama gbézenek capi blylirken gbzenek adedi azalmaktadir. Gbzeneklerin
caplanna goére ylzey bilkimleri farkl oldugu Ttin kiglkler yok olarak biytkleri
blyutir buna Ostwald olgunlagmasi denmektedir[64]. En énemlisi, bu gdzeneklerin
basinglanm azaltmak igin biiyimeleri, toplamda yapinin hacmini arttirir. Sicaklik
artiglyla basing artacadi icin bu biylime sicaklik yikseldikce da fazla olmaktadir.
Sekil 3.16'da géruldiglu gibi asin sinterlemede vakum uygulanmamig ise
gbzeneklerin blyimesiyle hacim blyladugi icin yogunluk disecektir. Bu dusis
yuksek safliktaki aluminalarda ¢ok az olurken yliksek aliminali seramiklerde daha
fazla olmaktadir. G6zenegin en blylidu daha fazla blyliyecegdi icin yapida biyak
gézeneklerden kagimiimalidir.

3.2.5 Aliiminanin sinterlenmesi

Alumina sinterlenme sirasinda oksijen iyon hareketliligine hassas bir iyonik
birlegiktir. Bu malzemenin mikron alti tozlan, tam yogunluga hava veya hidrojen
atmosferi altinda sinterlenebilmektedir. Tam saydam olarak ise 1600-1700°C
sicakliklarda kuru hidrojen altinda ulagiimaktadir. Genelde tane sinin yayinmasi ile
kontrol edilen bogluk hareketi ile yodunlagmaktadir, fakat sinterlemede ylzey
yayinmasi esas etken olmaktadir. Tane boyutu, s(re, sicakiik, paketlenme
yogunlugu, katkilar ve isitma hizi gibi degigkenler sinterlemeyi etkilemektedir.
Bunlara ilaveten %1 kadar MgO veya NiO katkisi sinterlemede tane bilyimesine
engellemektedir{64].
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Sinterieme Stires!

Sekil 3.16 Asin sinterlemede, kati hal ve sivi faz sinterlemesiyle sinterlenmis
N aliminalarda yogunlugun dagmesi[13].

Yizey yayinmasi ile olan tane biyimesini engellemek icin, ylzey yayinmasinin
etkili oldugu arah@in hizla gegilmesiyle yapilan sinterlemelere hiz kontrolli 1sitma ile
sinterleme denilmektedirj64]. 1200°C'ye kadar hizh isitilan Grin bundan sonra
1°C/dak 1sitma hizi ile 1300°C'ye ¢ikarilip orada-30 dakika bekletildikten sonra, hizh
olarak 1600°C'ye isihlir ve beklemeden sogumaya gegilir. 4-5 saat icinde 1600°C'ye
isitiimasiyla yapilan bu sinterleme igleminden sonra, 2um capinda tane ve %99
yogunluk elde edilmektedir. Bu yéntem igin hidrojen en arzu edilen gaz atmosferi
olmaktadir. Bu uygulamayla mikroyap: kontrol altina alinmakta tane blylimesi
6nlenmekte, gbzenek miktan ve gbzenek capi kigciltiimektedir. Bu yontemie
sinterlenmis yiiksek aliminali seramiklerin %99.5-%99.8 saflikta olanlann
mukavemeti 350-550 MPa arasinda degismektedir.

Kullamm amacina yonelik olarak aliiminaya katkilar yapiimaktadir. Yiksek sicaklhik
ve Ustin performans gereken durumiarda, tane blylimesini énleyici katkilarla kati
hal sinterlenmesi yaplimaktadlr. Ancak yiksek sicaklik uygulamasi gerekmeyen ve
Gstin Ozellikler gerekmeyen durumlarda ekonomik nedenden dolayr sivi faz
sinterlenmesi yapiimaktadir. Sivi faz sinterlenmesi ile ilgili cok sayida caligma
vardirf66-68). Bunlardan bir kismi sadece kil veya cam katilarak, bazilan oksit
katilarak ve bazilannda da bunlarin kangim katilarak sinterleme yapilmaktadir.

Sinterlemede yapidaki safsizliklardan dolay: ¢atlaklar ve diger hatalar olugmaktadir.
Bunun yaninda sinterlemedeki 1sil ve yoguniuk gradyanlan en énemli hata olusum
nedenleridir. Biylk olan kiimeler, ¢atlak, inkiiizyon ve paketieme hatalan sinterleme



sirasinda daha’ da blyamektedir. Hata boyutu 10-30pm'e kadar biyadaginde
yapinin mukavemetini etkileyecek kritik boyuta gelmis olur{64].

3.2.6 Aluminanin sinterlenmesinde kullanilan katkilar ve etkileri

Aliminaya sinterleme igin yapilan katkilann etkileri gok farkh olmaktadir. Yiksek
aliminah seramiklerde genelde SiO, eklenir, ancak tek katki 6zelliklere ¢ok az etki

yapmaktadir{13].

Katki yapilmasinin amaci genelde tane blylimesini énlemek veya sinterlemeyi
kotaylagtirmaktir veya buniarnin karigimiyla su 4 etki olusur;

1)Katki yogunlagmay: arttinir, tane biyimesini 6nler(MgO)

2)Katki yogunlagmay! arttinir, tane biytimesini kolaylagtinr(TiO2)
3)Katki yogunlagmayi zorlastinir, tane blyiimesini énler(Ni;Os)
4)Katki yogunlagmayi zorlastinir, tane biyiimesini kolaylastirir(SiO,)

Endustride kullandan Griinler Gzerinde yapilan arastirma ile aliimina malzemelere
yapilan k_atkalar incelenmistirf24]. Inceleme igin endistriden temin edilen
aliminalarin gériinen renklerine gére (¢ grup altinda incelenmistir. Bu inceleme
neticesinde gruplarda katkilar veya safsizlikiar ve oranfari(% agirlik) Tablo 3.3'de
verilmigtir. Beyaz olarak kodlandirilan 1.grup CaO, SiO; ve MgO katkilarin
icermektedir. Pembe kodlu ikinci grup Cr,Os, Fe,0O; ve CaO katkilarini icermektedir.
Kahverengi kodlu 3. Grup ise MnO,, TiO. ve SiO, katkilarini icermektedir.

Yapilan katkilarin etkisi detayli olarak incelenirse; MgO kati hal sinterlenmesinde
tane blyUmesini bastirmak igin katiimaktadir. MgO gézenekleri tane siniflarina
badlayarak, tane sinin hareketini zayiflatip tane biyiimesini 6nlemektedir. Boylelikie
daha kigiik tane yapili alumina elde edilmektedir. Ancak MgO miktan %0.1'in altina
diistiighi zaman belli bir doyguniuga ulagsmadii igin tane sinittarinda gézenek ve
safsizliklan tutamayacagi belirtiimektedir{64].

Cr.0s ilavesiyle olusan kati eriyikte; Al**iin yerini Cr*® almaktadir, Bu degisimle
olugan kompozisyonlardan dolayi tim -yayinma akiglar etkilenmektedir. Fazlar
arasindaki sinirda, gdzenek olusumu ile sininn hareketi zorlagh@ icin tane
blylamesi dnlenmektedir. Cr03'in Al,Os'ya yayilarak olugturdugu homojenizasyon
ancak sinterlemenin ilk safhalannda baskin oldudu ve kiigiik taneli yapilarda
homojenizasyonun daha iyi olugtugu bildiriimektedir[64]. %3 Cr,0s ilavesiyle sertligin
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%10 arthi§i[71], %0.5-1.5 arasinda yapilan Cr.O; katkilannin 1450°C'de yapilan
sinterlemede homojen mikroyapt goérinmesine ragmen, saf aliminaya gére
yodunlugu dhsurdigi belirtilmigtir[72). Ancak 1550°C'de yapilan sinterlemede
yogdunlukla birlikte sertlik ve mukavemetin arttig: belirtiimektedir[72].

Tablo 3.3. Endistride kullanilan aliminalann katki tipi ve % Adirlik oranlarina gére
inceleme gruplan, yogunluk degerleri[24].

Katki 1.Grup( Beyaz) 2.Grup(Pembe) 3.Grup(Kahverengi)

A B C A B C A B C D
MnO, 140 (148 [1,46 [1,42
TiO, 0,88 [0,95 [|0,75 [1,34
SiO, 0,36 |1,26 [2.53 |4.65 |12.20[14,58|2,67 (2,25 [0,94 |1,18
| MgO 0,35 (0,28 0.60 |*
CaO 0.91 [0.14 ]0.30 |0,06
Cr:0s 0.11 [0.83 1,20
Fezoa ‘ * * * *
K20 0.29 0,012
BaO *
P*
Cl 0,08
Yogunluk 3,82 [3,92 (3,85 |3,81 |3,64 |3,44 |3,84 [3,84 [3,86 (3,84
| (g/lem®)*

* analiz ediimedi  ** Archimedes metodu

MnO. katkisinin su sekilde sinteriemeyi artirdi§i belirtiimektedir{13]; MnO,,
aluminayla kati eriyik yaparak, olusturdugu oksijen bosluklan sayesinde yayinmasi
kolaylagtinr ve yogunlagmayi artinr. Bu bosluklann oksijen tarafindan
doldurulmamasi igin oksijen kismi basincinin distik olmasi gerektigi belirtiimektedir.
%0.5 -1.5 MnO. ilavesi ile yapilan sinterleme c¢aligmasinda, 1450°C'ye yapilan
sinterlemelerde saf aliiminada yogunluk %93 iken, MnO, katkiilarda %97
yoduniuga ulagildir bunun Gzerindeki sicakliklarda yapilan sinterlemelerde
yodunlugun iyilegmeyip agir tane bliyimesi olugtugu bildiriimektedir[72].

TiO, ilavesi yapildiginda Ti atomlannin Al atomlarinin yerini alarak aliimina
ierisinde  ¢ozllmektedir[13]. Boylece, kati eriyik Al atomlarinin hareketini
zorlagtirmaktadir. Artan hacimsel latis yayiimi ile sinterleme ve tane biyiimesi
artmaktadir{73]. %1-2 kadar TiO; ilavesiyle 1550°C'de sinterlemenin tamamilandig
belirtiimektedir[73].

ZrQ, ile AlO3 kangiminin tane gaplan daha kuiglik olmaktadir, ancak tane biyumesi
onlenirken sinterlenmede engellenebilmektedir{64]. %10 ZrO, ilavesi ile aliminanin
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tane blyumesinin énemli élgtide etkilendidi bildiriimektedir[64]. %15 ZrO, ilavesi ile
1550°C'de yapilan sinterliemede %3.94 gbézenek ve 1-2um ortalama tane ¢api
olurken, 1600°C'de 2-3um ortalama tane c¢api ile yogunlagmanin artti§i ancak
1650°C'de yogunlagmanin artmayip sadece tanelerin blyudigu belirtiimektedir{74].

Sivi faz sinterlemesi igin yapilan ¢aligmalarda katkilar kaolin, pudra ve feldspat gibi
killer[14], anortit{66] ve diger cam katkisi[66-69] kullanimigtir. Bu katkilann
atimasiyla sinterleme sirasinda dagik sicakliklarda su otektikler olusmaktadir;
AlLOs-SiOx(Sekil A.1)[75] 1590°C'de o6tektik yapmaktadir, daha kompleks olarak
ALO3-Si0-CaO(Sekil A.2)[75] ve Al,05-SiO-MgO(Sekil A.3)[75] 1170°C ve 1355°C
derecelerde iektik yapmaktadir.

3.2.7 Aliminanin sinterlenmesine sekillendirme yénteminin etkisi

Tozlann gekillendiriimesiyle meydana gelen yapinin sinterlienme derecesi, Griiniin
ham mikroyapisina bagli olarak degigsmektedi. Ham riinin mikroyapisina
bakildifinda tozlarla birlikte gézeneklerinde oldugu gériimektedir. Bu gézenekleri
birincil ve ikincil olmak tizere ikiye ayirmak mimkindr. Birincil gézenekler tozlarin
birbirleriyle bir araya gelerek olusturduklar -8beklerin igerisindeki tozlar arasi
bogluklardir. ikincil bogluklar ise bu &bekler arasindaki daha blayuk capl
goézeneklerdir. Yapi icerisinde en arzu edilen durum ikincil gézeneklerin yapida hig
olmamasidir. Basingl filtrasyon yéntemiyle yapilan bir calismada 0.8um tek capl
alumina tozlarin arasindaki birincil gézenekierin 1200°C'de tamamen giderildidi ve
yogunlagsmanin tamamlandi@: bildiriimigtir. Ancak ikincil gézeneklerin yani ébekler
arasi gézeneklerin 1550°C'de giderilebildigi vurgulanmigtir{65].

Duglk sicaklikta sinterleme yapmak ve tane biyUmesini azaitmak icin ikincil
gézeneklerin gekillendirme sirasinda onlenmesi ¢ok &nemlidir. Bu ikincil
g6zeneklerin &nlenmesi polimerik baglayicilar iceren ve yiiksek kayma gerilimi
etkisiyle deformasyon meydana gelen enjeksiyon kaliplama ve ektrizyon gibi
yontemlerde mimkin olmaktadir. Asinti dékim ve serit ddkim ydntemierinde
kapileri etkiyle kaliba emme igleminde olugan akis kanallarindan dolay! bu ikincil
gbzenekler yok edilememektedir. Bu ikincil g6zeneklerin en énemli nedenlerinden
birisi de kangimda homojensizlikten dolayi olugan kiimelesmelerdir.

Sekillendirmede kullanilan toziar gok ince oldugunda meydana gelen tozlar arasi
mesafenin de kiiglik olmasinin 6nemli bir dezavantaj oldugu belirtiimektedir.
Pekillendirmede ¢ok ince t0z(0.21um) kullanidiginda tam yogunlugun elde
edilmesinin mimkin olmadidi belirtimektedir. Sekillendirme sonrasi ham yapidaki
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0.05um iligikli gbzeneklerin dlgik sicaklikta( 1300°C) kapandigi ve yoguniugun
(%95) digik kaldifi bildirimektedir. Halbuki 0.78um ¢aplh tozlar kullaniididinda
iligikli gdzenek ¢apinin 0.20um oldugu ve 1500°C'de kapandidi icin %98 yogunluga
ulagildigi belirtiimektedir{76].

Sekillendirme ydnteminin ham yoguniuga ve sinter yoguniuguna etkisini inceleyen
bircok ¢aligma yapiimigtir(Tablo 3.4). Bu c¢aligmalarda basingh filtrasyon
yoéntemi[77], presleme ve soguk izostatik presieme(SIP) yéntemi[78], jel dékam, jel
dokim+SIP ve presleme yontemi[78], ekstriizyon[41], presleme[79-82], SIP [81],
asinti dékim, SIP ve enjeksiyon kaliplama yéntemieri[46,83] kullanimigtir. Bu
caligmalarla ilgili 6zet Tablo 3.4'de verilmistir. Caligmalarda ham mikroyapi civaii
porozimetre diciimii ve mikroskop incelemeleriyle yapiimigtir. Enjeksiyon kaliplama
ve jel dékimin en homojen ve dar dadiimh gézenek yapisina sahip oldugu
belirtiimektedir. SIP yoénteminin de presleme yéntemine goére daha dar gézenek
boyut dadilimli ve daha az miktarda gézenek icerdigi belirtiimektedir{83].

Tablo 3.4. Aluminanin sinterlenmesinde gekillendirme yb6ntemlerinin &zelliklere

etkisi.
Toz ve ortalama | Kullanilan yéntem ve | Relatif Sinterlenme Relatif Tane
boyutu basing ham sicakhgi ve saresi | sinter capl
yoduniuk | — Yoguniugu | (um)
(%) (%)
Simuto AKP 15 Basingli filtrasyon 50, 62 1500°C, 2 saat 85, 96 0.65um
(1 pm)[76] : 2.8um
Alcoa A- Presleme 60 1690°C, 2.5 saat 2.8 um
16(0.55um) [78] | (50 MPa)
SIP (700 MPa)
Alcoa A-16 Ekstrizyon 43-47 1550°C, 2 saat 95 2-4um
(0.55um) [41]
Taimei (0.2um) | Jel dokam 1275-1300°C 990.9 1.31um
[78] Jel dokam+SIP 0.97um
Presleme 1400°C 1.25um
ASR[79] Presleme(25MPa) 1425°C, 1525°C 86.4 0.11um
95.5 0.10um
CT3000SG [80] | Presleme(150MPa) 59 1650°C, 4 saat 96 2um
( 0.50um)
Tosoh(0.1-
0.3um)
ZrO,(%15) SIP(400MPa) 1600°C, 2 saat
AbO3 (%85)[81]
Alcoa A-16SG Presleme(150MPa) 58.7 1500°C, 1 saat 095.2
(0.50um) [82]
Alcoa A-16SG Asinti Dokam 56.3 1650°C, 1 saat 929.4
(0.50um)[83] | glp 57.4 98.9
Enjeksiyon Kaliplama | 49.3 97.8
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4. SERAMIKLERDE MiKROYAP! INCELEMESI

Bilindigi gibi seramik malzemelerin hemen hemen tim tek kristallerin birle§mesiyle
meydana gelmis ¢ok kristalli yapilardir; yani sinirlaria aynimis tanelerden meydana
gelmiglerdir. Tanelerin olusturdugu topluluga icyapi(mikroyapr) denmektedir[21].
Mikroyapt fiziksel seramikgiler ile proses seramikgileri arasinda bir iletigim képriisi
olarak duginulebilir. Proses seramikgileri mikroyapilann nasil incelenecegini,
iligkilendirilecegini, 6lgilecegini ve kontrol edilecegini fiziksel seramikgilerden
6drenerek optimum ve tekrarlanabilir 6zellikte seramik Uretmeye caligir. Seramik
prosesi, bilifn ve muhendisligin bilesiminin, istenilen 6zellikte seramik gelistirmek ve
tekrarlanabilir gekilde Gretmek igin yénlenmesidir[82].

Seramiklerin 6zelligi kompozisyona ve yapiya baglidir. Prosesin amaci, seramik
malzemede belirlenen tekrarlanabilir 6zellikte Gretim yapiimasidir;

a) Kompozisyon: Kimyasal ve mineral,

b) Fiziksel yapi,

¢) Boyutlar,

d) Kalici 6zellikler.

.Seramik mikroyapisi, bulunan faz ve ylzey gesitleriyle de§erlendirilir. Bunlar;
1. Baskin kristal faz

2. Ikinci kristal faz

3. Camsi faz

4. Gaz fazi (g6zenek fazi dahil)

5. Dig ylzey

6. Tane siniri
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Tam bir mikroyap: karakterizasyonu; her bir fazin tanimlanmasini ve miktanni,
seklini, bﬁtl'.inlﬁéu ve oryantasyonunun belilenmesini icermektedir. Aragtirma veya
ticarette tim mikroyapilarda en popller ama¢ tam yogduniuk ve kigik taneli
mikroyapidir. Kaglk mikroyapidan kasit Sum'ye kadar olan tane buyikiUkleridir.
Gozeneklerde bulunan fazlan denge durumunda olmadiklan igcin bekleme, veya
kullanimda reaksiyonlarina devam ederler. Ticari seramik Griinlerde %20 kadar
gbzenege rastlanmasina ragmen, vakum sizdirmazlidy icin %1 kadar gdzenek
iceren seramikier uygun olmayabilir. Gazlar genelde ham malzemeden(geneliikle
su) sicaklk artiglyla buhariagiriar ve sivi faz olustugu durumlarda etrafi kapatilarak
hapsedilirler.

Proses seramikgilerin mikroyapidaki camsi faz oranini ve dagihimini kontrol
edebilmesi icin ellerinde bir ¢ok alet vardir. Bunlardan bir kagi; faz denge
diyagramian, kristallesme ve erime bilgilerinden olugan birikimdir. Bunlarin
kullaniimasi sayesinde camsi fazin miktan azaltilarak; kisa sinterleme mesafesi,
¢cbkme, beneklenme ve terleme gibi hatalar giderilebilir. Bunun yaninda Isil
genlegsme ve di-elektrik kayip gibi ézellikleri tahmin etme ve optimize etme igin
kullanilabilirier.

Ticari olarak kullanilan aluminalarin tane ¢aplannin genis bir aralikta degistigi(4 -
26pum ) ve tane sekillerinin izometrik ve plaka seklinde oldugu belilenmigtir. Bununla
birlikte, sivi faz sinterlemesinde kati toz oran! az ise, kati taneler kiiciik ve matris ile
aynlmig olarak kiresel sekildedir. Ancak kati faz miktan yukseldikge taneler daha
blyuk olur, daha fazla birbirine dokunur ve kiiresellikten uzak bir gekil alirlar{62].
%96.5-%99.9 arasinda alumina igeren mikroyapilarda genelde sinterleme sonrasi
gbzenek %5'de az ve ortalama tane ¢api 1-20pum arasindadir. 1-5um arasinda tane
¢ap! dagilimi olan yapilara ince taneli yapi, 5-50um arasi olanlara da biiyiik taneli
yap! denilmektedir. ince taneli yapilarda gézenekler tane sinirlarindadir. Biyik
taneli yapilarda ise gézenekler tane sinin yaninda tane iginde de yer almaktadir. Ug
tanenin kesigtigi noktalarda ve ¢ok nadiren de tane sinirlarinda amorf ikinci faz'a
rasttanmaktadir. X-iginlan difraksiyonuyla yapilan analizier de bu fazlann bir
kisminin kalsiyum hekza aliiminat oldugu tespit edilmigtir. Bu ikinci fazlarin 2.7
g/em® yoguniugunda oldugu ve %33 AlLO; icerdidi belirtimektedir[10]. Bu tane
boyutlarini ve geklini, kimyasal saflik, bir kag fazin bulunmasi ve homojen dagilimin
etkiledigi bilinmektedir. Hatta cok az miktarda safsiziklann tane sinirlaninda
bulunmasi ile tim ézelliklerde énemli degigikliklerin oldugu bilinmektedir.

Mikroyapidaki karakterizasyonlarda fazlarn oranlan ortalama tane ¢api ve dagiimi,
tane sekli, tercih edilen oryantasyon, fazlar arasi kesigme ylizeyi, tane sinin

52



karakterizasyonu ve dihedral agi incelenmektedir. Ancak agagida listelendidi gibi
prosesin her agamasinda mikroyapi karakterize edilerek son yapi hakkinda fikir
edinilmelidir;

1) Ham malzeme

2) Kangim

3) Parga veya ham Uriin

4) Sinterlenmis trin

5) Sinterlenme sonrasi iglenmig Grin

Genelde malzemelerin mikroyapisinin incelenmesinde, Uretime kadar olan
sﬂregierin-gegmiglerinin bilinmesi gerekir. ilk girdi degerler ve teorik kogullardan az
veya cok sapmalar sonu¢ degerlendirmesi i¢in gereklidir. Gegmisi(toz 6zellikleri,
kimyasal 6zellikler, kangim ve sinterleme sartlan gibi) bilinmedigi durumlarda tane
ve bosluk dagihmi ve morfolojisinin, ayrica camsi faz ozelliklerinin farkli yonlerde
incelenmesi igin kink ylzeylerde ¢ahgiimaktadir. ikinci olarak, numuneler
metalografik olarak hazirlanir (pariatma ve daglama), numunelerin tane ve bogluk
dagiimlar, faz olusum ve dagiimlan (ikinci fazlar-camsi faz), kalinti ve catlak
olusumlar incelenir. Numunelerin sinterlenme sicakiiginin bilindigi durumlarda,
sinterleme sicaklifindan daha diigiik bir sicakiikta isil daglama yapilarak, bilinmedigi
veya ihtiya¢ duyuldugu durumiarda ise kimyasal daglama ile taneler, tane sinirlar
ve gbzenekler belirginlestiriimektedir.

4.1 Ham Uriin Mikroyapisi

Yontem sec¢imi geneide Uriinden beklenen o6zellik, digi ve sekle bagh olarak
yapildigi sbylense de pratikte ekonomiklik ve sahip olunan deneyim 6n plana
cikmaktadir. Proses ve mikroyapi ¢aligmalarinin ¢ogu sinterlenmis Grlin Gzerinde
yogunlagmasina ragmen toz malzeme ve sekillenmig Urinin mikroyapisi da
Sénemlidir, ¢inki bunlarin da sinterlenmis Grin Gzerinde etkisi vardir.

Son Urindeki homojen yapi sekillendirme sirasindaki paketlenme yapisi ve
yogunlugu ile dogrudan ilgilidir. Ham drin mikroyapisini dederlendirmede
kullanilanianin en é6nemli t¢ tanesi sbyledir;
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1) Toz ylzey alani ve boyut dagihmi
2) Sekillendirme yéntemi
3) Toz yikienmesi

Ham drin mikroyapisi ham yoguniuk, gozenek, boyut dagiimi ve gbzenek
koordinasyon sayisi olarak galigiimaktadir. Mikroyapi karakterizasyonunda civali
porozimetre cihaziyla yapilan gbézenek boyut, dagihm ve miktar élcimii en Snemli
degerlendirme verileri olmaktadir. Ancak bu yéntemie o6i¢ciim yaparken kuglk
kanallarla baglantili bayiik boglugun, kiigiik kanal gapinda uzun bir silindirik bogluk
olarak algilanidigi unutuimamahdir. Omegin en biiyiik gdzenek ¢apinin 0.2um
olarak bulundugu olgimde bu degerin 10 kati bayikiGginde bogluklann oldugu
mikroskopla yapilan mikroyapi analizinde ortaya ¢ikmistir{76].

Ham mikroyapilarda goériilen en belirgin hata aglomerasyonla olugan iri gézenekler
ve yoguniuk gradyanlandir[85]. Hata olugmamasi igin yiiksek kuvvet uygulayarak
blylk gbézeneklerin dagitiimas) toz gekillendirmede her kesimin arzusudur. Kimyasal
yollaria yapilan gekillendirmelerde hatalar minimuma inmektedir. Eger sekillendirme
sonunda ortalama gézenek boyutu kiiclik ve dar bir aralikta dagiim gésteriyor ise
sinterleme hizli ve dasik sicaklikta ve en az bizilmeyle olmaktadir. Paketleme
yodunlugu, gézenek ve toz yapisinin ézelliklerle baglantisi bilinmektedir[64]. Bunlar
kompozisyon, toz boyut dagihmi paketieme yogunlugu ve dehedral agidir.

4.2 Tane Boyutu ve Tane Dagiim Ozellikleri

Genelde tane biyuklugi dizlemsel kesitteki tanelerin ortalama gapidir. Endistriden
toplanan ¢ ayn grup alimina numunelerde yapilan ¢alismada[24], beyaz grupta
(MgO, CaO ve SiO, katkili) tane biydklik dagiimi ¢ok genig(maksimum 200um) ve
kuiglk ve bilylk tanelerin kendi aralarinda kiimelestigi belirtiimektedir.

Pembe grubun(Cr,0s, Fe,0O3, SiO, ve Ca0) tane boyutunun eg dagiimli(maksimum
30um, seyrek olarak) ve ortalama boyutunun 10um oldugu belirtiimektedir. Ancak bu
grupta 2-5um ortalama boyutu olan es dagiimh mikroyapiya sahip numunelere de
rastianildigi belirtiimektedir.

Kahverengi grubunun(TiO,, MnO, ve SiO,) iki farkli boyut ve morfolojide es
dagiimh oldugu belirtimektedir. Birinci tip tane ortalama 10um boyutlu prizmatik,
%95 oraninda olan ikinci tip tane ise yuvarlak ve ortalama < 10um boyutundadir.



4.3 Gozenek Sekil ve Dagiimian

Gozenek, tane, tane sinin, safsizliklar ve atmosferler arasinda kompleks etkilegimler
olmaktadir. Tane sinin hareketini engelleyen gézenekler sinterleme sonunda (¢
farkh konum alir. Bunlar; 1)Gézenekler tane blylmesini bir noktaya kadar tutar ve
tane sinin egdilerek bir yay gériinimiini alir ve yavas hareket eden gézeneklere
dogru gerer, 2)Tane sinin gézenekleri kendileriyle geker tagir veya 3)Tane sinin
gdzenekleri geride birakarak kirilip geger ve gézenekler tane iginde kalir[64].

Genel olarak alimina seramikierinde es dadiimii ve poligonsal yapidaki 120°deki
dizlemlerde (g¢li tane bilesim bosiukian olugur. Ticari aliminalarda yapilan bosluk
dederlendirmeleri su gekildedir; beyaz grupta(MgO, CaO ve SiO, katkil)) tane
baylimesinde slreksizligin olusturdugu kalici tane igi bosluklan ve siddetli
kiimelegmeler sonucunda blylk boyutiu(maksimum 30um) taneler arasi agik ve
kapali boglukiar tane siinnin dehedral agi dagilimi dolayistyla genis skalada
degisim géstermektedir.

Pembe grupta(Cr.0Os, Fe,Os, SiO, ve Ca0) tane igi bosluga rastlanmamigtir, fazla
olan acgik boglukiann ortalama c¢apinin taneler gibi 2-5um boyut aralijinda
(maksimum 10um) dagiim gosterdigi belirtiimektedir.

Kahverengi grubun mikroyapisi(TiO,, MnO, ve SiO,) pembe grubun mikroyapisina
benzemektedir. Kalic tane igi bogluga az da olsa rastlandigi belirtilmigtir.

4.4 Camsi Faz Olugsumian ve Etkileri

Seramik malzemelerde tane bilegim sekilleri ve tane blylimesinin mikroyapiyi nasil
etkiledigi incelendidinde, baslangigta kullanilan alimina tozdaki kimyasal
homojensizligin anormal tane blylmesine sebep oldugu tespit edilmistir24]. Burada
tane sinirlanindaki biiyllk oranda Ca, Al, Si elementleri igeren ikinci faz tespitiyle,
artan silika bazli sivi faz olugumuna bagli olarak meydana gelen tane biyimesinin
etkili oldugu belirtilmigtir. Bu tir tane blyimeleri morfolojik homojensiziik veya
giddetli kimelegmeye nedendir. Endlstriden toplanan alimina orneklerin
mikroyapisinin incelendigi ¢aligmada[24], beyaz grupta(MgO, CaO ve SiO, katkili)
MgO katkisinin etkisi yer yer gériilmesine karsilik, MgO-SiO, arasinda olusturulan
Gtektoit oranindan fazla olan SiO,'e bagh olarak kontrolsiiz tane bliylime kinetiginin
etkisi saptanmigtir.
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Pembe (Cr0s, Fe,Os SiO, ve CaO) ve kahverengi (TiO,, MnO, ve SiO,) grup
malzemelerde tane bilesim ylzeylerinde &tektikler olusturabilen film tabakalan tane
sinirlarinda surekliligi saglamigtir.

Omek malzemelerin mikroyapilarinda genis bir katigik orani(0.36-14.58) igeren SiO;
incelendijinde, tane boyutunun katki oraninin artmasiyla ve camsi faz artigiyla
kiiglldiga belitimektedirf24]. Ozetle ikinci fazda denilebilen tane bilegim
ylzeylerinde sureklilik gbsteren film olusturmug camsi fazlar, bitlin émeklerde tane
blylmesini engelleyici olmustur.
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5. SERAMIKLERIN ASINMA OZELLIKLERI

Asinma, mekanik etkilerle temas eden ylzeylerden malzeme kaybi olarak
tanimlanir. Aginma miktan malzemenin tirine, sirtiinen ylzeylerin bigimine,
srttnme kosullarina ve gevrenin kimyasal etkilerine baghdir. Blyuk ekonomik
kayiplara neden oldugundan bu konuda yogun araghirmalar yapiimaktadir[84].
Asinmay tamamen énlemek imkansizdir. Ancak, bu olay:1 yakindan tanimanin,
etkiyen etkenleri iyi gekilde saptamanin agsinmay! en disiik diizeyde tutma yoniinde
cok yararh olacadi agik bir gercektir[86]. Farkh literatlriere ve farkh bakig agilanna
gbre asinma mekanizmalan icgin degisik adlandirma ve siniflandirmalar
yapiimaktadir. Seramikler icin genelde en énemli iki mekanizmadan bahsedilir;
yapigma asinmasi ve mikro kinima asinmasi[17]. Yapisma asinmasi, seramiklerde
yuksek snwklflk kosullannda, iki ylizeyde temas halindeki noktalann atomik bag
yapip hareket sirasinda birinin digerini ylizeyden sodkerek koparmasiyla olusur.
Mikro kinima en sk meydana gelen aginma mekanizmasidir. Bu asinma
mekanizmasi ise kendi icinde 4 ayn grupta incelenmektedir; abrasiv aginma, eroziv
asinma, ¢arpmalli aginma ve temas gerilmeli asinma[17]. Bu doért mekanizmay
seramikten parca koparincaya kadar olugturduklan siireci géz éniine alinca abrasiv
ve eroziv aginma olarak iki ana grupta toplamak mimkiindir. Bu iki mekanizma
asagida daha detayh agiklanmigtir{25].

5.1 Abrasiv Asinma

Bu tip aginma, sert bir malzeme veya sert bir parcacigin, kargi malzeme ylizeyinden
cizerek veya kaziyarak par¢ca koparmasiyla olugur. Abrasiv aginma, etkiler ortadan
kalkana kadar veya malzeme flikeninceye kadar kararli bigcimde devam eder.
abrasiv aginmay! etkileyen parametreler su gekilde siralanmaktadir; mekanik
bilegenler, titregim, kayma miktan (genlik), normal yiik, frekans, temas sekii, darbeli
kazimal aginma, son ylizey iglemi, kalinti gerilmeler. iki ylizey arasina giren sert
parcaciklarin agindirma etkisi, taglama ve parlatma iglemleri icin endustride
kullanilir. Gok iyi parlatiimig ve sertlestiriimis ylizeylerde abrasiv aginma en digik
dizeydedir. Abrasiv aginmanin etkisi agindiran ve asginan yilzeylerin ylzey
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geometrisine ve formuna baghdir. Metal kesme iglemieri, toprak kazima iglemleri de
abrasiv aginmanin en ylksek dicekte yapilanlanna émektirier.

Seramikler icin abrasiv aginmanin modellendigi sematik gosterim Sekil 5.1’de
verilmigtir. Abrasiv aginma sonucu olugan cizikte bir ¢ok etkinin oldugu
goraimektedir. Noktasal etki ile pargacigin seramigin Gzerine bastinlarak gekilmesi
sirasinda o noktada yoguniasan kuvvetin etkisiyle yiksek basma gerilmesi ve
sicaklik olugur. Bu gerilmelerin etkisiyle izin alt kisminda plastik gekil degigtirme olur.
Bu sekil degistiren bdigenin ait kisminda ise ¢ekme gerilmeleri orta ¢atlaklarin
olusmasina yol acar. Bu ¢atlaklar malzemenin mukavemetini zayiflatacak kadar
uzun ve etkilidir. Cizik boyunca piastik gekil degistimeye ugramis béigenin yan
taraflannda olugan ¢cekme gerilmeleri, yiizeyin altinda yiizeye dogru yonlenmis kisa
yanal ¢atlaklan olugturur. Bu catlaklar ufak ¢capakgiklar olarak malzeme kaybinin en
onemli nedenleri olmasina kargin malzemenin mukavemetine bir etkileri yoktur.
Cizik olugumu sirasinda sdrtinmeden dolay: ¢izik ve malzeme yiizeyine dik olan
kisimlarda cekme gerilmeleri olugmaktadir. Bu gerilmeler etkisiyle kisa ¢atlakiar
olugmaktadir, bu catlaklara radyal ¢atlaklar denilmektedir.

‘__ISaZImall oyuk

‘_Eadyal gatiak

Yanal gatiak

Plastik bélge
4— Orta gatlak

Sekil 5.1 Bir parcacigin taglamada meydana getirdigi . sekil degistime ve
catlaklar{25].



5.2 Eroziv Asinma

Seramiklerdeki carpma asinmasi gaz ve sivi ortamlarda, kati ve sivi pargaciklann
etkisiyle meydana gelir. Bir pargacigin aniden noktasal olarak seramik ylzeye
carpmasinin yol actigi kirimalarla olan, malzeme kaybina ¢arpma asinmasi denir.
Carpma asinmasiyla, zamana bagli olarak malzemenin ylzey émri azalabilir, boyle
bir durumda sistem tamamen durabilir veya hasar gorebilir. Son yillarda pargacik
carpmasiyla olusan asinmanin 6nemi Ozellikle elektrik santrallerinde ¢ok iyi
anlasiimigtir. Kati toz yakitlarin tasinmasinda kullanilan borularin  déniim
noktalarinda asinma ¢ok fazla olmaktadir. Bunlar Sekil 5.2’de gériulduga gibi
alimina seramikleriyle kaplanmaktadir.

Sekil 5.2 Elektrik santrallerinde kullanilan, asinmaya karsi seramik
kaplanmig borular{87]

Carpma asinmasi bir kirenin diz bir yuzeye dik etkiyen basma kuvveti ile
bastirimasiyla modellenmektedir, bunun sematik gésterimi Sekil 5.3'te verilmistir.
Bu tip yuklemelere Hertzian ylklemesi denilmektedir. Kiirenin temas ettigi bélgenin
altindaki bolge basma gerilmelerine maruz kalmaktadir. Karenin temas ettigi
bélgenin hemen sininndan baglayarak yizeye dogru olan radyal bélge ise ¢cekme
gerilmelerine maruz kalmaktadir. Cekme gerilmesinin en yiiksek oldugu yer ise kire
temas bélgesinin siniri olan ¢emberdir. Bu ¢ember Uzerindeki geriime malzemenin
kritik kinlma mukavemetini agarsa malzemede catlak olacaktir. Olugan ¢ekme
gerilmeleri yizeye cok yakin bélgelerde oldugu igin catlaklar ylzeyle sinirli
kalmaktadir. Bu catlaklarin malzemenin mukavemetini zayiflatici bir etkisi yoktur.
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Normal Diizlem yiizeyindeki tegetsel
Yiik gerilmelerin dafilimi

Gekme

Basma

Sekil 5.3 Kurenin diiz bir yiizeye bastinimasiyla olugan Hertzian yiiklemesi[25]

Parcacik carpmasinin olusumu Sekil 5.4'te sematik olarak gorilmektedir. Sekil
5.4te A malzemesi partikilii, cevresel sartlara bagimli olarak B malzemesinin
yuzeyine garparak agindirici rol oynar. A malzemesi atomik boyutlara sahip bir gaz
veya sivi damlasi olabilir. Carpma aginmasinda ¢ogunlukla atomik boyutlara sahip
bir malzemenin agindirici etkisi gézlenir. Endiistride ve aragtirma laboratuarlarinda
¢arpma aginmasi deneyleri de yapilabilir. Omegin yiizey analiz yontemlerinde
“sigratma prosesi (sputtering)” olarak adlandinlan yontemde, atomik 6lgekte
malzeme ylizeyine génderilen elektronlarla istenilen tabaka miktar kadar agindirma
yapilir. Eroziv aginma, metalirji endustrisinde yuzey temizleme ve kesme
islemlerinde sikga kullanilan bir islemdir.
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Sekil 5.4 Eroziv aginma olugumu[88]
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