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Bu calismada, yuksek sicaklik dayanimi ve toklugu ile termal sok rezistansi itibariyle yapisal
uygulamalar icin uygun olabilecek silisyum nitrir, alumina ve itriyum oksit ile stabilize edilmig
zirkonyum oksit eklenmis alumina hacimli seramiklerin karmasik geometriye sahip sekillerinin hiz
kontrolli konvansiyonel sinterleme yéntemi kullanilarak tretimi amaclanmistir. Bu ¢ercevede, cesitli
proses parametrelerinin alumina seramik malzemesinin sinterlenme karakteristigi Uzerindeki etkileri
incelenmistir. Elde edilen bulgular ¢ergevesinde Uretim kosullarinin optimizasyonuna ¢alisiimis ve
gerceklestirilen bu calismalardan elde edilen sonuglar kullanilarak, karmagsik geometriye sahip hacimli
alumina ve itriyum oksit ile stabilize edilmis zirkonyum oksit eklenmis alumina seramik malzemelerin
Uretimi ve Uretim esnasinda kesit farkliliklarindan kaynaklanabilecek olasi sorunlarin incelenmesi

konularinda ¢aligmalar yuratalmagtar.

Bu ¢alismalara ek olarak, azami yogunluga ulagsmak ve artik gézenek miktarini asgariye indirmek igin
yuksek sinterleme sicakliklarina gereksinim duyulan silisyum nitrir seramik malzemesinin Uretiminde
calismalar, yuksek sinterleme sicakliklarinin sebebiyet verebilecegdi olasi bir ayrismayi engellemek igin
ihtiyag duyulan azot atmosferi ortaminin bu proje kapsaminda temin edilen 6rtali firinda

saglanabilmesi konusu uzerine yogunlagmigtir.

Elde edilen numunelerin yodunluk degerleri Arsimet prensibi kullanilarak hesaplanmis, i¢ yapi
incelemeleri ve faz analizi ¢calismalari sirasiyla taramali elektron mikroskobu ve X-isinlari kirinim
cihazlar kullanilarak gercgeklestirilmistir. Ayrica, karmasik geometriye sahip hacimli seramik pargalarin

mekanik 6zelliklerinin karakterizasyonu sertlik dlgiimleriyle yapilmistir.

Anahtar Kelimeler: Silisyum nitriir, Alumina, Itriyum oksit ile stabilize edilmig zirkonyum oksit, Hiz

kontrolli konvansiyonel sinterleme.

Vii



ABSTRACT

In this study, complex geometries of silicon nitride, alumina and ytrria stabilized zirconia incorporated
alumina ceramics, which are suitable materials for structural applications because of their high
temperature stability, toughness and thermal shock resistance, were fabricated by rate controlled
conventional sintering. In this context, effect of various processing parameters on the sintering
characteristics of alumina ceramics has been investigated, and processing parameters were tried to
be optimized. Obtained results were used to fabricate complex geometries of alumina and ytrria
stabilized zirconia incorporated alumina ceramics, where studies have been conducted on the

possible complications which may result from the cross-sectional differences of the components.

In addition to these, studies have also been focused on reaching a controlled nitrogen atmosphere in
the muffle furnace designed and built in the scope of the present project, which is required to obtain
maximum densification and minimum amount of retained porosity during the high temperature

sintering of silicon nitride ceramics.

Densities of the fabricated ceramic specimens were determined using Archimedes’ principle, and their
microstructural characterization and phase analysis were conducted using scanning electron
microscopy and X-ray diffraction, respectively. Furthermore, mechanical properties of bulk ceramic

components having complex geometries have been characterized via hardness measurements.

Keywords: Silicon nitride, Aluminum oxide, Yttrium stabilized zirconium oxide, Rate controlled

conventional sintering.
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1. GIRI$

Hali hazirda piyasada bulunan kiiglk turbojet motorlari, boyutlari ve muhtemel kullanim potansiyelleri
acisindan insansiz Hava Araci (iIHA) uygulamalari kapsaminda gok cgekicidir. Fakat bu motorlar orijinal
olarak hobi amagli radyo kontrolli ugak ve helikopterler igin tasarlandiklarindan verimlilikleri gok
dlsglktir, ve bu halleri ile ylksek verimlilik ve uzun siire havada kalma kabiliyeti gerektiren IHA
sistemlerinde kullaniimalari imkansizdir. Bu motorlarin performansini direk olarak etkileyen en énemli
parametrelerden biri tlrbin giris (yani yanma odasi ¢ikis) sicakhgidir. Blylk Olcekteki turbojet
motorlari, tlrbinlerinde kullanilan karmasik sogutma sistemleri ve ylksek malzeme ve dokim
teknolojileri sayesinde, yuksek sicaklikta ve verimli olarak galisabilmektedir. Kiiglik motorlarda ise
boyutlarin ¢ok kiguk olmasi bu sogutma sistemlerinin kullaniimasina olanak vermemekte dolayisi ile

erisilebilecek en ylksek tlrbin giris sicakliklari kullanilan malzemenin 6zellikleri ile sinirli kalmaktadir.

Yukarida da aciklandigi gibi, yanma odasi c¢ikisinda kullanilacak pargalarin hem yiksek sicaklik
dayanimina sahip olmasi hem de olugsacak aerodinamik kuvvetleri tagiyabilmesi gerekmektedir. Bu
gereksinimler c¢ercevesinde, ylksek sicaklik dayanimi ve mekanik direnci halihazirda kullanilan
seramik kapli metalik malzemelerle kiyaslanabilir veya daha iyi olan hacimli seramik malzemelerin
kullaniimasinin kiguk turbojet motorlarinda énemli performans artisi saglayacagi distnitlmektedir.
Ancak karmagik geometriye sahip hacimli seramik parca Uretimi esnasinda karsilagilan problemler

sebebiyle bu malzemeler bu tip uygulama alanlarinda yaygin olarak kullanilamamaktadir.

GUndmizde hacimli seramik malzemelerin Uretiminde yaygin olarak konvansiyonel sinterleme
yontemleri kullaniimaktadir. Bu ydntemlerde, 1si isitici elemanlar ile uretiimekte ve sinterlenecek
malzemeye radyasyon, konveksiyon ve iletim ile transfer edilmektedir. Bu nedenle iretim esnasinda
Uretilecek parganin ylzeyi ile i¢ kisimlarinda sicaklik farkliliklari olusmaktadir. Karmasik geometriye
sahip pargalarda ise kesit farkliliklari numune ic¢i sicaklik dagiliminda buylk farkhliklara neden
olabilmektedir. Karmagsik geometriye sahip seramik pargalarin konvansiyonel sinterleme yontemi ile
Uretimi esnasinda homojen olmayan sicaklik dagilimi nedeni ile olugsmasi muhtemel termal gradyanlar
parca icerisinde kalinti gerilimlere neden olabilmekte ve parga ylzeyinde carpilimalara ve catlak

olusumlarina sebebiyet verebilmektedir.

Bu cergevede, bu calisma kapsaminda, karmasik geometriye sahip silisyum nitrir pargalarin
konvansiyonel sinterleme yontemi ile Uretilmesi ve Uretim esnasinda ortaya ¢ikabilecek problemlerin
incelenmesi planlanmigtir. Uygulama alan gereksinimleri g6z 6ninde bulunduruldugunda, yiksek
sicaklik dayanimi ve tokludu ile termal sok rezistansi oldukg¢a ylksek olan silisyum nitrir (SizNg)
seramik malzemesinin yuksek sicaklik dayanimi ve yiksek mekanik diren¢ gerektiren uygulama

alanlarinda kullanilabilecek aday malzemelerin ilk siralarinda yer aldigi gérilmektedir.



Bilindigi Uzere, silisyum nitriir seramik malzemesinin Uretiminde, azami yogunluga ulagsmak ve artik
g6zenek miktarini asgariye indirmek igin, yuksek sinterleme sicakliklarina gereksinim duyulmaktadir.
Gereksinim duyulan bu yiksek sicakliklar silisyum nitrir seramik malzemesinin sinterleme islemi
esnasinda ayrismasina sebebiyet verebilmekte ve bu sebeple, silisyum nitriir seramik malzemesinin
uretimi kontrolli atmosfer ortami gerektirmektedir. Bu cercevede, calismanin ilk etabinda proje
kapsaminda ihtiya¢c duyulan 1750-1800 °C’lerde kullanilacak atmosfer kontrolli ylksek sicaklik
sinterleme firinin yapimi igin gerekli olan izolasyon malzemesi, isitici eleman ve termik cift
(thermocouple) gibi kritik pargalar temin edilmistir. Firin yapimi i¢in gerekli kritik pargalarin teminini
takiben elektrik altyapr calismalari tamamlanmis ve firin dis mahfazasi dizayn edilmistir. Yiksek
sicaklik firninin yapimi basariyla tamamlanmistir. Firinin Subat 2008 itibariyle laboratuarimiz
olanaklari dahiline katilmasiyla hacimli silisyum nitriir seramik pargalarin Uretiminde gerekli olacak
koruyucu atmosfer ortaminin saglanabilmesi konusunda arastirmalara baslanmigtir. Silisyum nitrar
pargalarin Uretilmesinde ihtiya¢ duyulan atmosfer kontrolll ylksek sicaklik firininin ingasi igin gerekli
kritik pargalarin temin ve yapim islemlerinin éngdérilen sireden daha uzun sirmesi sebebiyle, gegen
zaman zarfinda projemizin déneri formunda sunulan B-Planinin isleyise geciriimesine karar verilmigtir.
Bu cercevede, proje kapsaminda koruyucu atmosfer ortaminin saglanabilmesi ve silisyum nitrir
seramik malzemelerinin Uretimi konularinda gergeklestirilen calismalara paralel olarak c¢esitli proses
parametrelerinin, sinterleme sicakliklari ve Kkarakteristikleri itibariyle Uretimleri silisyum nitrar
seramiklerden daha kolay olan, alumina (Al,O3;) seramik malzemesinin sinterlenme karakteristigi
Uzerindeki etkilerinin incelenmesi konusunda g¢aligmalar yuratilmastir. Yaritilen bu galismalardan
elde edilen bulgular 1s1ginda, calismalar karmagik geometriye sahip hacimli alumina ve itriyum oksit ile
stabilize edilmis zirkonyum oksit (YSZ) eklenmis alumina seramik malzemelerin sekillendiriimesi ve

Uretimi konulari Gzerine yogunlasmistir.

Proje raporu girig, genel bilgiler, gere¢ ve yontem, bulgular ve tartisma ile sonu¢ olmak Uzere bes ana
bolimden olusmaktadir. Birinci bélimde surdlrilen g¢alismalar hakkinda kisa ve 06z bilgiler
verilmektedir. ikinci bélim proje konusu ile ilgili literatir 6zetini kapsamaktadir. Raporun (igiincii
béliminde proje kapsaminda izlenen deneysel yontem detayl bir sekilde anlatiimaktadir. Yapilan
¢alismalardan elde edilen sonuglar ve bu sonuglarin degerlendiriimesi “Bulgular ve Tartisma”
kisminda sunulmaktadir. Raporun en son bdlimind olusturan sonu¢ kismi ise proje kapsaminda
gerceklestirilen arastirmalardan edinilen énemli bulgulari ve bu bulgular g¢ercevesinde sunulan

Onerileri igermektedir.



2. GENEL BILGILER

2.1 Silisyum Nitrur Seramik Malzemeler

Silisyum nitrir seramik malzemesi ylksek termal sok rezistansi, kimyasal kararlihdi ve yiksek
sicakliklarda gosterdigi Ustin mukavemet ve tokluk gibi mekanik 6zellikleri sebebi ile yiksek sicaklik
uygulamalarinda gelecek vaat eden malzemeler arasinda yer almaktadir. Silisyum nitriir malzemeler
yuksek derecede kovalent bag yapisina sahiptirler. Si-N atomlari arasindaki bu kuvvetli kovalent bag
yapisi ve bu bag yapisinin sebep oldudu disuk difizyon katsayilari, bu malzemenin standart
metalurjik Uretim teknikleri ile veya geleneksel seramik sinterleme metotlari ile katkisiz olarak
Uretilmesini zorlastirmaktadir. Bu sebeple, yuksek yogunluk degerlerine sahip silisyum nitrir malzeme
uretimi ancak MgO, Y,0;, Al,O;, Li;O ve CeO, gibi sinterlenmeye yardimci katki maddelerinin
eklenmesi ile mimkun olabilmektedir. Silisyum nitrir tozlarina eklenen bu katki maddeleri sinterleme
islemi esnasinda silisyum nitriir toz ylzeylerinde bulunan silika ile reaksiyona girerek otektik eriyigi
olusturmakta ve bu sayede sivi faz sinterlenmesine olanak saglamaktadir. Yiksek sicakliklarda
olusan bu silikat bazli sivi faz, taneciklerin yeniden diizenlenmesine (particle rearrangement) yardimci
olmakta ve bunu izleyen ¢oziinme-difiizyon-yeniden ¢okelme (solution-diffusion-precipitation) prosesi
icin kolay diflizyon yolu olusturarak sinterleme islemi esnasinda yogunlagsmayi tesvik etmekte ve artik
g6zenek miktarini dusurerek azami yogunluk degerlerine ulagmaya olanak saglamaktadir. Ancak,
sinterlenmeye yardimci bu sivi faz, sinterleme islemi sonrasinda tane sinirlarinda camsi ya da kristal
yapil bir faz olarak kalmaktadirlar. Bu sebeple, yiksek sicakliklarda silisyum nitriir tane sinirlarinda
bulunan bu fazin yumusamasina bagli olarak malzemenin mukavemet ve sirinme direnci
degerlerinde dlsls gorllebilmektedir. Ozetle, yilksek sicakliklarda silisyum nitriir seramik
malzemesinin gosterecegi Ozellikler tane sinirlarinda olusan fazin kompozisyonunu ve i¢ yapisini
belirleyen katki maddesinin c¢esidine ve icerigine baghdir. Silisyum nitrir seramik malzemesine
sinterlenmeye yardimci katki maddesi olarak itriyum oksit (Y,O3) gibi daha yuksek erime sicakliklarina
sahip malzemelerin eklenmesinin, tane sinirlarinda bulunan fazin daha ylksek sicakliklarda
yumusamasina neden olarak silisyum nitrir seramik malzemelerin yiksek sicaklik 6&zelliklerinde
iyilesmeye neden olacagd! dusunulmektedir. Ayrica, baslangi¢ tozu olarak sinterlenebilirligi yiksek
kuguk tane boyutlu tozlarin kullaniminin, gerekli olacak katki maddesinin miktarini ve bu cercevede
olusacak kalinti fazin miktarini azaltacagi ve bu sayede bu malzemenin yiksek sicaklik
performansinda artis saglanabilecegi distnilmektedir (GAO, 2001; LIN, 2002; LING, 2005; LIU,
2005; MATOVIC, 2004; TATLI, 2005).

Silisyum nitrir seramik malzemesinin Uretiminde azami yodunluga ulagsmak ve artik gézenek miktarini
asgariye indirmek i¢in gereksinim duyulan sinterleme sicakliklari, eklenen katki maddesi ¢esidine bagli

olmakla beraber, 1600 °C ile 1800 °C sicakliklari arasinda degismektedir. ihtiyag duyulan bu yiiksek



sinterleme sicakliklari silisyum nitrir seramik malzemesinin sinterleme iglemi sirasinda ayrismasina
sebebiyet verebilecedi gibi eklenen katki maddelerinin kaybina da neden olabilmektedir. Bu nedenle,
silisyum nitriir malzemesinin sinterlenme islemi ya basingh azot gazi ortaminda ya da presleme
sonrasl elde edilen peletlerin silisyum nitriir ile bor nitrir toz yatagina gémilmesi suretiyle basingsiz
azot gazi ortaminda yapilmaktadir (BISWAS, 2001; GAO, 2001; LING, 2005; LIN, 2002; LIU, 2003;
LIU, 2005; LU, 2001; MATOVIC, 2004; YANG 1998)

2.2 Alumina ve itriyum Oksit ile Stabilize Edilmis Zirkonyum Oksit Eklenmis Alumina Seramik

Malzemeler

Alumina seramik malzemeler yiksek esnemezlik/agirlik oranlari, sicaklik stabiliteleri ile korozyona ve
asinmaya karsi dayanikliliklari sebebiyle 6zellikle son yillarda mudhendislik uygulamalarinda tercih
edilen en dénemli yapisal malzemeler haline gelmistir. Ancak dustk kirllma tokluklari ve buna bagli
duguk termal sok rezistanslari alumina seramiklerin muhendislik uygulamalarindaki kullanim alanlarini
oldukga kisitlamaktadir (WANG, 2008). Oksit seramiklere, 6zellikle aluminaya, zirkonya (ZrO5)
inkluzyonlarinin eklenmesi, seramik malzemenin toklugunu énemli él¢iide artirmaktadir (CLAUSSEN,
1976; CLAUSSEN, 1984; HANNINK, 2000; HEUER, 1981). Tokluk artirma amaciyla eklenen zirkonya
yiksek sicakliklardan disik sicakliklara dogru gidildiginde kibik, tetragonal ve monoklinik olmak
Uzere U¢ ayn kristal yapida gozikir. Tetragonal’den monoklinik faza dénlisim, soguma esnasinda
1170 °C’de gorilmektedir. Bu dénusum sicakhdr CaO, MgO ya da Y,0; eklenerek dusurilebilmekte
ve oda sicakhidinda kibik ve tetragonal kristal yapiya sahip kismen kararhlagtiriimis zirkonya elde
edilmektedir. Yari kararl tetragonal faz gerilim altinda martensitik bir dénisimle de monoklinik yapiya
donusebilmekte ve bu donlisim yaklasik %4’lUk bir hacimsel genlesmeyi de beraberinde getirmektedir
(BARSOUM, 2003).

Kismen kararli zirkonya eklenmis seramiklerde toklastirma etkisi bu déntisim ile birlikte kilcal gatlak
olusumu ve catlak sapmasi gibi mekanizmalarla saglanmaktadir (CLAUSSEN, 1977; CLAUSSEN,
1978; HANNINK, 2000; GREEN, 1982; GREEN, 1989). Daha énce de deginildigi Uzere, zirkonya ile
toklastiriimis alumina diger segenekler arasinda en yogun ilgiyi gérenidir (CLAUSSEN, 1984; HEUER,
1981). Yiiksek sicaklik uygulamalarinda yapisal malzeme olarak kullaniimasi son derece uygun olana
zirkonya ile toklastiriimis alumina seramikler son dénemde biyomalzeme olarak Ozellikle ortopedik
uygulamalarda kullanim alani bulmaktadir (CHEVALIER, 2000; DE AZA, 2002; PICONI, 1999).
Aluminaya zirkonyanin nano boyutlarda eklenmesiyle elde edilen mekanik o6zellikleri gelistiriimis
nanokompozitler de yine son yillarda birgok arastirmaya konu olmaktadir (GUIMARAES, 2008; LIU,
1998).



3. GEREG ve YONTEM

3.1 Uretim Galigmalari

3.1.1 Atmosfer Kontrollii Yiiksek Sicaklik Firininin Yapimi

Rapor giris kisminda da belirtildigi Gzere, projemiz kapsaminda, ylksek yogunlasim degerlerine sahip
karmasik geometrili silisyum nitrir (SisN4) hacimli seramik pargalarin olasi ¢arpiima ve kirilmalara
sebebiyet vermeden hiz kontrolli konvansiyonel sinterleme yontemi ile Uretiimesi amaglanmaktadir.
Projemizde karmasik geometrili silisyum nitrir pargalarin Gretilmesi igin gerekli olan atmosfer kontroll
yiuksek sicaklik sinterleme firininin, ylksek maliyeti sebebiyle gerekli parcalarini farkl firmalardan
alarak kendi imkanlarimizla insa edilmesi Ongortlmistir. Bu ¢ercevede, 1750-1800°C’lerde
kullanilacak yuksek sicaklik sinterleme firini igin gerekli olan izolasyon malzemesi, i1sitici eleman ve
termik cift (thermocouple) gibi kritik parcalarin A.B.D.’de faaliyet gosteren yiiksek sicaklik firin
ekipmanlar Ureticisi “Zircar Ceramics” firmasindan yurtdisi alim ile temin edilmesi 6ngorilmustir. Alim
islemleri “Zircar Ceramics” firmasinin Turkiye temsilciligini yapmakta olan Alutra Metal Dis Ticaret Ltd.
Sti. araciligiyla tamamlanmistir. Sekil 3.1 alimi tamamlanan firin izolasyon malzemesi, isitici eleman

ve termik ¢ift (thermocouple) gibi kritik pargalari gostermektedir.

Sekil 3.1 a) Firin izolasyon moduild, b) Isitici eleman, c) Termik gift (thermocouple).

Proje kapsaminda ihtiyag duyulan atmosfer kontrolli yiksek sicaklik firininin yapimi igin gerekli kritik

parcalar temin edildikten sonra firinin gerekli elektrik alt yapi ¢alismalarinin yapilmasi ve firin dis



mahfazasinin dizayni igin galigsmalara baglanmis ve bu galismalarda gerekli teknik destek Alser Teknik
A. S. firmasindan sagdlanmistir. Ayrica, firin igerisine inert gaz akisinin saglanabilmesi igin firin
izolasyon modilinde ve firin mahfazasinda 10 mm c¢apinda alumina boru gececek sekilde bir delik
acilmistir. Firin igerisine inert gaz akisi ylksek sicakliklara dayanikli bu alumina boru yardimiyla
saglanacak ve hacimli silisyum nitrir seramik pargalarin Uretiminde gerekli olacak koruyucu atmosfer
ortami, bahsi gegen alumina boru Uzerine alumina kroze kapatilarak saglanacaktir. Sekil 3.2 yapimi
basariyla tamamlanarak Subat 2008 itibariyle laboratuarimiz olanaklari dahiline katilan yiiksek sicaklik

sinterleme firinini ve koruyucu atmosfer saglayabilmek igin dizayn edilen sistemi géstermektedir.

Sekil 3.2 Yiksek sicaklik sinterleme firini.

Firinin yapim asamasini takiben, dizayn edilen sistem ile firin igerisinde koruyucu atmosfer ortaminin
saglanip saglanamadigini arastirabilmek icin 6n deneylere baslanmistir. Bu deneylerde, bir dikdortgen
grafit parca, koruyucu atmosferin saglanacagi alumina kroze igerisine konulmus, argon (Ar) gazi akisi
altinda 1300°C’ ye 1isitilmis ve bu sicaklikta belli bir siire bekletildikten sonra oda sicakhdina

sogutulmustur. Yapilan bu deney sonrasinda, oda sicakliginda firindan gikartilan grafit parganin



kismen yanmis oldugu gézlemlenmigtir. Edinilen bu sonug, alumina kroze igerisinde pozitif atmosfer
ortaminin olusturulamadigini gostermistir. Dizayn edilen sistemde, pozitif atmosfer olusturulmasinda
yasanan sikintiya, alumina kroze altina konulan firin althginin oldukga gézenekli olmasi sebebiyle
yiksek miktarda gaz sizdirmasinin neden oldugu ve yasanan bu sorunun firin koruyucu althgi ile
alumina kroze arasina gdzenekli olmayan bir refrakter plaka konularak asilabilecegi diginuilmustir.
Bu cergevede, yuksek sicaklik dayanimina sahip ve gézenekli olmayan bu tip bir plakanin alumina
seramik malzemesi kullanilarak slip dokim yodntemiyle Uretimine karar verilmigtir. Ancak mevcut
alumina krozenin altina koyulacak plakanin slip dékiim sonrasi uygulanacak pisirme islemi esnasinda
cekme payl géz oninde bulundurularak gergeklestirilen boyut hesaplamalari, bolimimudz olanaklari
dahilinde hesaplanan odlgulere sahip bir plakay! pigsirme isleminde kullanilacak yeterli i¢ hazne
Olculerine sahip bir firinin bulunmadigini géstermistir. Bu asamada, bolimimuz olanaklari dahilindeki
firnlarin i¢ hazne boyutlari g6z 6niinde bulundurularak, yeniden hesaplanan o&lgllere sahip hem
alumina plaka hem de bu plakaya uygun alumina kroze Uretimine karar verilmis ve c¢alismalara

baglanmistir.

3.1.1.1 Alumina Plaka ve Kroze Uretim Calismalari

Alumina plaka ve kroze uretim calismalarinin ilk etabinda slip dékim ile Uretim asamasinda
kullanilacak ve istenilen i¢ bosluk 6lcist ve geometrisine sahip al¢i kaliplar Uretilmigtir. Algi kalip
yapiminda model algisi su ile karistiilmis ve karigtirma islemi sonrasinda ortasina istenilen bosluk
Olculerine ve geometrisine sahip ¢elik parcgalar yerlestiriimis silindirik kaplar icerisine dokulerek 24 saat
boyunca kurumaya birakilmistir. Kurutma iglemi sonrasinda algi kaliplar silindirik kap icerisinden
cikartilmis ve kaliplarin ortasinda bulunan celik parcalar algi kaliplarin igerisinden alinmistir. istenilen
ic bosluk 6lci ve geometrisine sahip algi kaliplarin yapim asamasini takiben, alumina tozlarina
agirlikca 50% alumina - 50% su olacak sekilde su eklenmis ve karisim 12 saat sireyle bilyeli
degirmende 6gutme islemine tabi tutulmustur. Bilyeli degirmende 6gitme isleminde alumina bilyeler
kullanilmigtir. Ayrica, karisimin akigkanhgina arttirabilmek igin bilyeli degirmen ile 6gutme islemi

Oncesinde karisima deflokulant (akiskanlik arttirici) Dolapix 33 eklenmisgtir.

Alumina plaka yapiminda, bilyeli degirmen ile 6gutme islemi sonrasinda elde edilen homojen karigim
model algi kalip igerisine dokilmus ve iki gin sire ile algi kalip igerisinde kurumaya birakilmistir.

Kuruma iglemi sonrasinda alumina plaka algi kalip i¢cerisinden ¢ikartiimistir.

Aliminyum kroze yapiminda ise elde edilen karigim, istenilen oélcllere sahip algi kalip silindirik i¢
haznesine dékiulmuUs, karisim igerisindeki suyun gbézenekli algi kalip tarafindan emilmesi beklenmis ve
istenilen kroze duvar kalinhidi elde edildikten sonra kroze i¢ haznesinin olusabilmesi i¢in karisimin
fazlasi dokulmustir. Bu islemi takiben, alumina kroze iki giin sire ile algi kalip igerisinde kurumaya
birakilmis ve sonrasinda kroze kalip igerisinden c¢ikartilmistir.

Slip dokum ile Uretim asamasini takiben, alumina plaka ve kroze pisirme islemine tabi tutulmuslardir.

Pisirme isleminde yapimi basariyla tamamlanarak laboratuarimiz olanaklarina katilan yiksek sicaklik



firn1 kullaniimistir. Alumina plaka ve kroze bu firin igerisine konularak 3°C/dakika 1sitma hiziyla
1700°C’ye isitilmig, bu sicaklikta 4 saat sure ile bekletiimis ve 3°C/dakika sogutma hiziyla oda
sicakligina sodutulmustur. Isitma ve sogutma islemleri esnasinda dusuk hizlarin kullaniimasinin
sebebi ylksek i1sitma ve sogutma hizlarinin neden olabilecegi parga igerisi homojen olmayan sicaklik

dagiliminin sebebiyet verebilecedi olasi ¢carpilma ya da ¢atlak olusumunu engellemektir.

Sekil 3.3 Sinterlenmis olan alumina plaka ve kroze.

3.1.2 Silisyum Nitriir Seramik Malzemesinin Uretimi

3.1.2.1 Toz Hazirlama Asamasi

Yapilan deneylerde silisyum nitrur tozlarina sinterlenmeye yardimci katki maddesi olarak itriyum oksit
(Y203) ve alumina (Al,O3) eklenmistir. Homojen bir karigsim elde edebilmek igin, karisim 40 ml izopropil
alkol eklenerek 16 saat slreyle bilyeli degirmen ile éguttlmustir. Ogiitme isleminde 5 mm gapinda

Si3Ny bilyeler kullanilimistir. Toz karigsiminin hazirlanma asamasinin detaylari asagida verilmektedir.

Set S : Silisyum nitrir tozlarina sinterlemeye yardimci katki maddesi olarak karisimda agirlikca %6
olacak sekilde Y,03; ve % 2 olacak sekilde Al,O; eklenmistir. itriyum oksit karigima
Y(NO3).6H,O formunda eklenmistir. Elde edilen karisim 16 saat slreyle bilyeli degirmen ile

6gutme islemine tabi tutulmustur.

Oglitme sonrasi elde edilen karisim sicakligi 50°C’ye sabitlenmis etilv igerisinde yaklasik 9 saat siire
ile kurutma islemine tabi tutulmustur. Kurutma islemi sirasinda meydana gelen topaklanmayi

giderebilmek i¢in kuruyan karigim alumina havan icerisinde ezilmistir.



3.1.3.2 Presleme Asamasi

Deneylerin ilk asamasinda, elde edilen toz karisimi 150 MPa basing ile tek eksende sikistirma
islemine tabi tutulmustur. Ancak detaylari “Bulgular ve Tartisma” bélimiinde sunulan deney sonuglari
incelendiginde sinterleme islemi sonrasinda numunede ¢atlaklar meydana geldigi gériimustir. Bu
sonucun, tek eksende presleme islemi esnasinda uygulanan yuksek basincin neden olabilecegi
numune icerisinde homojen olmayan gerilim dagilimindan kaynaklanabilecedi dusunulmustar. Bu
cercevede aragtirmanin takibi agsamasinda ayni kompozisyona sahip toz karisimi ilk énce 30 MPa tek
eksende sikistirma ve sonrasinda homojen bir presleme saglanmasi igin 200 MPa basing altinda

soguk izostatik presleme (CIP) islemine tabi tutulmustur.

Tek eksenli presleme islemi sirasinda 15 mm capinda silindirik i¢ hazneye sahip soguk is takim
celiginden uretilen kalip ve 30 ton kapasiteli hidrolik pres kullaniimistir. Soguk izostatik presleme

isleminde Flow Autoclave Engineers firmasinin CIP 42260 model soduk izostatik presi kullaniimistir.

3.1.2.3 Sinterleme Asamasi

Deneylerin ilk asamasinda, 150 MPa tek eksende sikistirma islemine tabi tutulmak suretiyle elde
edilen pelet, silisyum nitrir seramik malzemelerin Uretimi igin gerekli koruyucu atmosfer ortamini
saglayabilmek icin dlguleri Uretilen alumina krozeden daha kiguk olan silindirik i¢ bosluga sahip ikinci
bir alumina kroze igerisinde silisyum nitriir tozlarina gémilmistir. igerisinde silisyum nitriir tozlarina
gOmuilmis pelet bulunan alumina kroze agiz kismi slip dékim ydntemiyle Uretilen alumina plaka
ylzeyine gelecek sekilde alumina plaka Uzerine yerlestiriimis ve alumina gimento kullanilarak plaka
ylzeyine sabitlenmistir. Bu iglemi takiben alumina plaka Uzerine yerlestirilen alumina kroze lzerine
slip dokim yontemiyle Uretilen alumina kroze kapatiimis ve olasi bir gaz sizintisini engellemek igin
alumina plaka ile krozenin agiz kisminin birlestigi yerler alumina ¢imento ile sivanmistir. Elde edilen
peletin silisyum nitrir tozlarina gémulmesi isleminde kullanilan alumina kroze ile koruyucu atmosfer
ortaminin saglanabilmesi i¢in Uretilen alumina plaka ve alumina kroze Sekil 3.4’de gésterilmektedir. Bu
islem sonrasinda, dizayn edilen sistem, firin igerisine gaz akisini saglayan alumina boru Uretilen plaka
ve krozede bulunan bogluktan girecek sekilde yapimi bu proje dahilinde basariyla tamamlanarak
laboratuarimiz olanaklarina katilan 6rtili yiksek sicaklik firini icerisine yerlestiriimistir. Dizayn edilen
sistemin firin igerisine yerlestiriimesi isleminden sonra sistem igerisine alumina boru yardimiyla yiksek
akis hizinda yuksek saflikta azot gazi gonderilis ve ortamin slUpuarilmesi saglanmistir. Bu iglemi
takiben, dizayn edilen sistemin icerisine yerlestirilen pelet disik azot gazi akisi altinda 5°C/dakika
Isitma hizi ile 1650°C’ye isitilmis ve bu sicaklikta bir saat sireyle sinterleme islemine tabi tutulmustur.
Detaylari “Bulgular ve Tartisma” bélimiinde sunulan deney bulgulari incelendiginde, silisyum nitrir
malzemesinin igerisinde sinterleme igslemi sonrasinda silika (SiO,) fazinin bulundugunu goéstermistir.
Ortaya c¢lkan bu sonucun dizayn edilen sistem icerisinde pozitif atmosfer ortaminin
olusturulamamasindan degdil ylUksek safliktaki azot gazinin igerisinde bulunan oksijenden

kaynaklandigi dusunulmustir. Bu sebeple, calismalarin ikinci kisminda 30 MPa tek eksende



sikistirma ve takiben 200 MPa soguk izostatik presleme iglemine tabi tutulan peletin sinterleme iglemi
esnasinda, azot gazinin ylksek sicaklik ortald firinina akitiilmasindan 6énce sicakligi ~500°C’ye
ayarlanmig bakir talasi firnindan gegirilerek igerisinde bulunan oksijenin temizlenmesine karar
verilmistir. Ayrica, 150 MPa tek eksende sikistirma islemine tabi tutulan peletin sinterleme islemi
sonrasi % yogunlagim degeri incelendiginde sinterleme sicakliginin azami yogunluk degerlerine
ulasabilmek igin yeterli olmadid1 gérilmis ve bu sebeple, 30 MPa tek eksende sikistirma ve takiben
200 MPa soguk izostatik presleme islemine tabi tutulan pelet 1700°C’de bir saat sireyle sinterleme

islemine tabi tutulmustur.

Sekil 3.4 Peletlerin silisyum nitriir tozlarina gémuilmesi isleminde kullanilan alumina kroze ile koruyucu

atmosfer ortaminin saglanabilmesi icin slip dokim ydntemiyle Uretilen alumina plaka ve alumina kroze.

3.1.3 Alumina Seramik Malzemesinin Sinterlenme Karakteristiginin incelenmesi

Proje raporu giris kisminda belirtildigi Gzere, silisyum nitriir pargalarin Uretilmesinde ihtiyag duyulan
atmosfer kontrolli yUksek sicaklik firininin insasi igin gerekli kritik pargalarin temin ve yapim
islemlerinin dngdrilen sireden daha uzun surmesi sebebiyle gecen zaman zarfinda projemizin dneri
formunda sunulan B-Planinin igleyise gegiriimesine karar verilmistir. Bu ¢cercevede, proje kapsaminda
koruyucu atmosfer ortaminin saglanabilmesi ve silisyum nitrir seramik malzemelerinin Gretimi
konularinda gergeklestirilen calismalara paralel olarak gesitli proses parametrelerinin, sinterleme

sicakliklari ve karakteristikleri itibariyle Uretimleri silisyum nitriir seramiklerden daha kolay olan,
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alumina (Al,O3;) seramik malzemesinin sinterlenme karakteristigi Uzerindeki etkileri incelenmistir.
Yapilan bu arastirmalarda temel olarak tek eksenli presleme isleminde kullanilan basincin ve tek
eksenli presleme islemi sonrasinda uygulanacak soguk izostatik presleme asamasinin aliiminyum
seramik malzemesinin sinterlenme karakteristigi  Uzerindeki etkileri arastinlmistir.  Ayrica,
sinterlenmeye yardimci katki maddesi olarak baslangi¢ tozlarina eklenen itriyum oksit (Y203),
kalsiyum oksit (CaO) ve magnezyum oksit (MgO) gibi gesitli katki maddeleri ile sinterleme
sicakliklarinin elde edilecek nihai yogunluk Gzerindeki etkisi arastiriimistir. Yapilan deneylerde toz

boyutu 0,35 — 0,49 mikron arasinda degisen yuksek saflikta Al,O tozlari kullaniimistir.

3.1.3.1 Toz Hazirlama Asamasi

Yapilan deneylerde baslangi¢ tozlarina sinterlenmeye yardimci katki maddesi olarak eklenen itriym
oksit (Y,03), kalsiyum oksit (CaO) ve magnezyum oksit (MgO) gibi gesitli katki maddelerinin alumina
seramik malzemesinin sinterlenme karakteristigi Uzerindeki etkilerinin incelenebilmesi igin dort farkli
toz karisimi hazirlanmistir. Sinterlenmeye yardimci katki maddesi eklenen numunelerde homojen bir
karisim elde edebilmek i¢in 15 g alumina tozu agirlikga %1 sinterlenmeye yardimci katki maddesi ve
40 ml izopropil alkol eklenerek 16 saat sureyle bilyeli degirmen ile 6gutilmustir. OJutme isleminde 5
mm ¢apinda SizN4 bilyeler kullanilmistir. Dort farkh toz karisiminin hazirlanma asamalarinin detaylari
asagida verilmektedir.

Set A : 16 saat sureyle bilyeli dedirmen igerisinde 6gutuldikten sonra kurutulan karisim alumina
havan igerisinde ezilmistir.

Set B : Alumina tozlarina sinterlemeye yardimci katki maddesi olarak Y,O3 karisimda agirlikga %1
olacak sekilde Y(NO3).6H,0 formunda eklenmis ve elde edilen karisim 16 saat sireyle bilyeli

degirmen ile 6gitme islemine tabi tutulmustur.

Set C : Alumina tozlarina sinterlemeye yardimci katki maddesi olarak CaO karisimda agirlikca %1
olacak sekilde Ca(OH), formunda eklenmis ve elde edilen karisim 16 saat sureyle bilyeli

degirmen ile 6gitme islemine tabi tutulmustur.

Set D : Alumina tozlarina sinterlemeye yardimci katki maddesi olarak agirlikca %1 MgO eklenmis ve

elde edilen karisim 16 saat sureyle bilyeli dedirmen ile 6gutme islemine tabi tutulmustur.

Oglitme sonrasi elde edilen karisim sicakligi 50°C’ ye sabitlenmis etilv igerisinde yaklagik 9 saat siire
ile kurutma islemine tabi tutulmustur. Kurutma islemi sirasinda meydana gelen topaklanmayi

giderebilmek i¢in kuruyan karigim alumina havan icerisinde ezilmistir.
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3.1.3.2 Presleme Asamasi

Deneylerin ilk asamasinda, tek eksenli presleme islemi esnasinda uygulanacak basincin alumina
seramik malzemesinin sinterleme karakteristigi zerindeki etkisinin incelenebilmesi icin, hazirlanan her
bir setten (Set A-D) elde edilen toz karigimlari iki farkli basin¢ altinda, 30 MPa ve 60 MPa, tek
eksende sikistirma islemine tabi tutulmustur. Calismanin takibi asamalarinda, tek eksenli presleme
sonrasl uygulanacak soguk izostatik presleme asamasinin aliminyum seramik malzemesinin
sinterlenme karakteristigine etkisinin incelenebilmesi icin her bir setten elde edilen toz karisimlari
30MPa, 60 MPa tek eksenli presleme ve 200 MPa, 400 MPa soduk izostatik preseleme basing

kombinasyonlarinda presleme islemlerine tabi tutulmuslardir.

Tek eksenli presleme islemi sirasinda 15 mm capinda silindirik i¢ hazneye sahip soguk is takim
celiginden dretilen kalip ve 30 ton kapasiteli hidrolik tek eksenli pres kullaniimistir. Soguk izostatik
presleme isleminde Flow Autoclave Engineers firmasinin CIP42260 model soduk izostatik presi

kullaniimistir.

3.1.3.3 Sinterleme Asamasi

Presleme islemi sonrasinda elde edilen peletler, sinterleme sicakliginin alumina malzemesinin
sinterlenme karakteristigi Uzerindeki etkisinin incelenebilmesi igin 1525°C ve 1575°C olmak Uzere iki
farkli sicaklikta sinterlenmiglerdir. Yapilan deneylerde hazirlanan peletler istenen sinterleme
sicakliklarina 10°C/dakika isitma hizi ile 1sitiimis ve bu sicaklikta 8 saat slreyle sinterleme islemine
tabi tutulmuslardir. Sinterleme deneylerinde bdlimiimiiz Isil islem Laboratuari olanaklari dahilinde
bulunan ve kisa sireli kullanimlarda ¢ikabilecedi maksimum sicaklik 1550°C olan 6rtull firin ile yapimi

basariyla tamamlanarak laboratuarimiz olanaklarina katilan yiksek sicaklik firinindan yararlaniimistir.

3.1.4 Karmasik Geometriye Sahip Pargalarin Sekillendirilmesi ve Uretimi

3.1.4.1 Karmasik Geometriye Sahip Parcalan $ekillendirme Calismalari

Daha 6nce de bahsedildigi Gizere, yirutilen proje kapsaminda, gesitli proses parametrelerinin alumina
seramik malzemesinin sinterlenme karakteristigi Gzerindeki etkileri arastiriimis ve elde edilen bulgular
gergevesinde Uretim kosullarinin optimizasyonuna ¢alisiimistir. Projenin takibi asamalarinda bu
calismalardan elde edilen sonuglar kullanilarak, karmagik geometriye sahip hacimli alumina ve itriyum
oksit ile stabilize edilmis zirkonyum oksit eklenmis alumina seramik malzemelerin Uretimi konusunda

calismalar yarutulmustar.

Bilindigi Uzere karmasik geometriye sahip hacimli seramik pargalarin sekillendiriimesi dokim

yontemlerinin yaninda iki sekilde mimkin olabilmektedir,
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i. Baslangi¢c seramik tozlarinin direkt olarak istenilen geometriyi elde edecek sekilde dizayn
edilmig ve islenmis polimerik kalip icerisinde soduk izostatik presleme islemine tabi tutulmasi
ii. Tek veya cift eksenli presleme islemi ile elde edilen bir peletin sinterleme islemi 6ncesi

islenmesi

Proje kapsaminda, kompleks geometriye sahip pargalarin, yukarida bahsi gegen metotlardan ilki olan,
baslangi¢c seramik tozlarinin, istenilen geometriyi elde edecek sekilde dizayn edilmis ve islenmis
polimerik kalip icerisinde, soguk izostatik presleme islemine tabi tutulmasi ydntemi ile
sekillendiriimeleri planlanmis ve bu cergevede, ¢alismalar soguk izostatik presleme islemi esnasinda
kullanilacak polimerik kalibin dizayni ve Uretimi Uzerine yogunlagmistir. Bilindigi lzere, karmasik
geometriye sahip hacimli seramik malzemelerin Uretiimesinde homojen gerilim dagiiimi ancak soguk
izostatik presleme esnasinda uygulanacak hidrostatik basincin malzeme icerisinde her noktaya esit
sekilde iletilmesi ile mimkin olabilmektedir. Bu nedenle, presleme iglemi esnasinda kullanilacak kalip
malzemesinin elastikiyet, sertlik gibi mekanik 6zellikleri nihai Urin kalitesi agisindan olduk¢a énem
tasimaktadir. Proje 6neri formunda da belirtildigi Uzere, soguk izostatik presleme isleminde
kullanilacak olan polimerik kalibin Gretiminde poliiretan malzemesinin kullaniimasi 6ngérilmis fakat
istenilen sertlik degerine sahip (40 Shore A) poliliretan malzeme temin edilememistir. Bu nedenle,
yuksek basinglar altinda kullanilabilecek alternatif kalip malzemesi segenekleri Uzerinde arastirmalar
yapilmistir. Yapilan bu arastirmalar sonucunda, silikon kalip malzemesinin bu tip bir kullanim alani igin
uygun olacagi dasiniimis ve istenilen mekanik 6zelliklere sahip kalip Uretimi igcin 6n deneylere

baglanmistir.

Deneylerin ilk asamasinda, uygun kalip sertlik ve elastikiyet dederlerine ulasabilmek ve kalip yapimi
ile toz basma iglemleri esnasinda karsilasgilabilecek muhtemel sorunlari gérebilmek amaciyla silindirik
sekiller Uzerinde cesitli deneyler yapilmistir. Bu deneylerde, silikon recineye c¢esitli oranlarda
sertlegtirici katilmis ve homojen bir karisim elde edinceye kadar karistiriimistir. Elde edilen karigim
istenilen sekle sahip kaliba dékiilmis ve sertlesmesi beklenmistir. Uretimi tamamlanan silikon kalip i¢
haznesine preslenmesi planlanan tozlar konulmus ve kalip poli-etilen poset igerisine konularak
vakumlasmistir. Sekil 3.5’ de poli-etilen poset igerisinde vakuma alinmis numune ve silikon kalip
gOsteriimektedir. Vakumlama islemi sonrasinda, poli-etilen igerisinde vakuma alinmis silikon kalip, i¢
haznesi yag dolu olan soguk izostatik pres kovani igerisine atiimis ve tek eksenli bir pres yardimiyla
kovanin pistonuna basing uygulanmistir. Bilindigi Uzere, soduk izostatik presleme igleminde pistona
uygulanan basing, kovan icerisindeki yag sayesinde numunenin her yerine esit sekilde etki etmekte ve
bu sayede malzeme igerisinde homojen bir gerilim dagilimi elde edilmis olmaktadir. Sekil 3.6'da

deneylerde kullanilan soduk izostatik pres kovani gosteriimektedir.

13



(b)

Sekil 3.5 a) Vakumlanmis numune, b) silikon kalip drnegi.

Deneylerin ilk etabinda, vakumlama islemi esnasinda tozlarin kaliptan kagmasi, kalibin vakum
tutmamasi ve basma sonrasi istenilen sekle ulasilamamasi gibi sorunlarla karsilagiimistir. Kargilasilan
bu sorunlar kalip dizayni ve sertligi degistiriimek suretiyle ¢cézilmeye calisiimis ve sonug olarak Sekil
3.7°de gosterilen kalip dizaynina ulasiimistir.

Sekil 3.6 Soguk izostatik pres kovani.
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Sekil 3.7 Silindirik i¢ bosluklu silikon kalip.

Ayrica, yapilan 6n deneylerde, baglangi¢ tozlarina eklenecek baglayici maddelerin malzeme igerisinde
kalinti birakma ihtimaline karsi, seramik tozlar hicbir baglayici eklenmeden sekillendiriimeye
calisilmistir. Fakat soduk izostatik presleme islemi esnasinda kullanilan kovanin yag sizdirmazhgini
saglayan o-ringlerin dayanabildigi azami basing degerinin 3,5 ton olmasi sebebi ile, sikistirma iglemi
esnasinda uygulanan basing degerlerinin seramik tozlarini bir arada tutarak sekillendirme igin yeterli
olmadigi saptanmistir. Ortaya ¢ikan bu sorunun ¢ézllebilmesi igin baslangi¢ tozlarina agirlikca % 5
oraninda poli-etilen glikol (PEG) baglayicisi karistiriimis ve soguk izostatik presleme islemi sonrasinda
daha etkili sonuglar elde edildigi gérulmustir. Ancak ¢alismalarin ilerleyen asamalarinda bir bagka
sorunla karsilagiimistir. Karsilagilan bu sorun, soduk izostatik presleme sonrasi elde edilen peletlerin
istenildigi kadar duzgun ve purtzsuz bir yizeye sahip olmamasidir. Bu sorunun, Uretilen silikon kalibin

mekanik 6zelliklerinin istenilen diizeyde olmamasindan kaynaklandidi distnuimektedir.

Baslangi¢ seramik tozlarinin direk olarak istenilen geometriyi elde edecek sekilde silikon kalip
icerisinde soguk izostatik presleme islemine tabi tutulmasi yontemi ile sekillendiriimesi ¢alismalarindan
istenilen sonuclarin elde edilememesi sebebiyle g¢alismanin takip eden asamalarinda, karmasik
geometriye sahip hacimli seramik parcalarin ¢ift eksenli presleme ve sinterleme islemi 6ncesi mekanik

isleme ydntemi ile sekillendiriimesine karar verilmigtir.

3.1.4.2 Karmasik Geometriye Sahip Pargalarin Uretilmesi

Bilindigi Uzere, projemiz kapsaminda, yuksek sicaklik dayanimi ve mekanik direnci halihazirda
kullanilan seramik kapli metalik malzemelerden daha iyi olan karmasik geometriye sahip silisyum
nitrir pargalarin Uretilmesi amacglanmistir. Fakat, yiksek sicakhk firininin yapimi igin gerekli kritik
pargalarin temin ve yapim islemlerinin 6ngorilen sireden daha uzun sirmesi ve firn yapiminin
tamamlanmasi asamasi sonrasinda silisyum nitriir seramik malzemelerin Uretimi igin gerekli atmosfer
ortaminin saglanmasinda yasanan problemler sebebiyle proje kapsaminda &ngorilen c¢alisma
takviminden geride kalinmis ve zaman yetersizlikleri sebebiyle silisyum nitrir seramik malzemelerin

sinterlenme karakteristiginin incelenmesi konusunda vyeterli arastirmalar yapilamamistir. Ayrica,
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silisyum nitriir seramik malzemelerin Uretimi konusunda yapilan 6n deneyler esnasinda beklenen
sonuglara ulagilamamis ve yuksek yogunlasim degerlerine sahip silisyum nitrir pargalarin dretiminde
bir takim komplikasyonlar ortaya ¢ikmistir. Bu gergevede, proje kapsaminda, karmasik geometriye
sahip hacimli seramik pargalarin yiksek sicaklik dayanimlari ve mekanik direngleri goéz 6niinde
bulunduruldugunda yiiksek sicaklik uygulamalari icin diger kuvvetli aday malzemeler olan, alumina ve
itriyum oksit ile stabilize edilmis zirkonyum oksit (YSZ) eklenmis alumina seramik malzemeleri
kullanilarak Uretilmesine karar verilmis ve galismalar bu yénde ilerlemistir. Karmasik geometriye sahip
pargalarin Uretimi konusunda sdrdirdlen bu c¢alismalarda, sinterleme sicakhdi, baslangic seramik
tozlarina eklenecek sinterlenmeye yardimci katki maddesinin ¢esidi gibi ¢esitli proses parametreleri,
alumina seramik malzemesinin sinterlenme karakteristiginin incelenmesi konusunda yuUrutilen
calismalardan elde edilen sonuglar gergevesinde belirlenmistir. Yapilan deneylerde toz boyutu 0,35 —
0,49 um arasinda degisen yuksek saflikta Al,O3; ve toz boyutu 10-45 um olan itriyum oksit ile stabilize

edilmis zirkonyum oksit tozlari kullaniimistir.

3.1.4.2.1 Toz Hazirlama Asamasi

Baslangi¢ tozlarina sinterlenmeye yardimci katki maddesi olarak agirlikca %1 MgO eklenmis ve
homojen bir karisim elde edebilmek icin tozlar 40 ml izopropil alkol eklenerek 16 saat sureyle bilyeli
degirmen ile 6gitilmistir. Ogitme isleminde daha homojen bir karisim elde edebilmek igin 1,5 mm
ve 10 mm olmak Uzere iki farkh ¢apta itriyum oksit ile stabilize edilmis zirkonyum oksit (YSZ) bilyeler
birlikte kullaniimistir. Ogitme sonrasi elde edilen karisim sicakh@i 50°C’ ye sabitlenmis etiiv igerisinde
yaklasik 9 saat slre ile kurutma islemine tabi tutulmustur. Kurutma islemi sirasinda meydana gelen
topaklanmayi giderebilmek icin kuruyan karisim alumina havan igerisinde ezilmistir. Ug farkli toz

karisiminin hazirlanma asamalarinin detaylar asagida verilmektedir.

Set I: 16 saat sureyle bilyeli degirmen igerisinde 6gutilen, kurutulan ve alumina havan igerisinde
ezilen karigima, agirlikga %3 Poli-Etilen Glikol (PEG) baglayicisi eklenmis ve karisim alumina

havan igerisinde izopropil alkol eklenerek karistirilmistir.

Set J: 16 saat slireyle bilyeli degirmen igerisinde égutilen, kurutulan ve alumina havan igerisinde
ezilen karigsima, karisimda agirlikga %10 olacak sekilde itriyum oksit ile stabilize edilmis
zirkonyum oksit tozlari ve agirlikga %3 Poli-Etilen Glikol (PEG) baglayicisi eklenmis ve elde

edilen karisim alumina havan igerisinde izopropil alkol eklenerek karistiriimistir.

3.1.4.2.2 Presleme Asamasi
Her bir setten elde edilen iki adet toz karisimi 50 MPa basing altinda ¢ift eksende sikistirma islemine

tabi tutulmustur. Presleme isleminde laboratuarimiz olanaklari dahilinde bulunan 20 ton kapasitel

hidrolik pres ile 15 x 15 mm i¢ hazne dlgulerine sahip kare kesitli gelik kalip kullaniimistir.
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3.1.4.2.3 Sekillendirme Agsamasi

Cift eksenli presleme islemi sonrasinda elde edilen peletler, standart karmasik geometri olarak
kullanilmasi planlanan kama sekilli pargalarin elde edilebilmesi igin zimparalama ydntemi kullanilarak
sekillendirilmistir. Projemizde standart karmasik geometri olarak Uretiimesi planlanan kama sekilli
parcalarin sematik cizimi Sekil 3.8‘de gdsteriimektedir. Bu geometrinin ¢alisiimasindaki temel amag
hem pargadaki kalinlik farklarinin yaratabilecegi homojen olmayan yogunlasim kaynakh c¢arpiima,
burkulma ve gatlak olusumu gibi problemlerin incelenebilmesine hem de sinterleme sonucunda farkli
bolgelerdeki (sekilde gosterilen kesikli gizgi hatti boyunca) mekanik 6zelliklerin karsilastirabilmesine
olanak saglamasidir. Béylece karmasik sekillere sahip pargalardaki geometriye bagl sinterleme

davraniglari detayl olarak incelenebilecektir.

Her bir setten elde edilen iki adet toz karisiminin 50 MPa basing altinda ¢ift eksenli presleme islemine
tabi tutulmasiyla elde edilen peletler, 6 agisi 30° ve 60° olacak sekilde islenerek istenilen geometrinin
elde edilmesi sonrasinda, baslangi¢c tozlarina baglayici olarak eklenen PEG'’in ugurulabilmesi igin

3°C/dak ile 600°C’ ye isitiimis ve bu sicaklikta 2 saat sire ile bekletilmistir.

Sekil 3.8 incelemelerde standart karmasik geometri olarak kullanilan kama sekilli numunenin modeli.

3.1.4.2.4 Sinterleme Asamasi
Tepe agisi 30° ve 60° olacak sekilde islenen peletler 10°C/dakika 1sitma hizi ile 1575°C’ ye isitilmis ve

bu sicaklikta 8 saat sire ile sinterleme iglemine tabi tutulmuslardir. Yapilan deneylerde laboratuarimiz

olanaklari dahiline katilan 6rtula yiksek sicaklik sinterleme firini kullaniimigtir.
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3.2 Karakterizasyon Galigmalari

3.2.1 Yogunluk Olgiimleri

Calismada, presleme iglemi sonrasi elde edilen peletlerin yogunluk degerleri, agirlik Slgimleri ve
hacim hesaplamalarindan elde edilen veriler kullanilarak hesaplanmistir. Peletlerin agirliklar Precise
marka hassas terazi kullanilarak tartilmig, boyutlari kumpas yardimiyla dlciimustir. Her bir pelet icin

% yogunlasim (densification) degeri malzemelerin teorik degeri baz alinarak hesaplanmistir.

Sinterleme islemi sonrasi elde edilen numunelerin yogunluk degerlerinin belirlenmesinde Arsimet
Prensibi (Formdl 3.1) kullanilmigtir. Numunelerin agirliklari (Wyy) Precise marka hassas terazi
yardimiyla 6lglilmis ve bu islem sonrasinda numunelerin hacimsel yogunluk dl¢timlerinin
yapilabilmesi igin her bir numune yaklasik 30 saat boyunca ylksek safliktaki ksilen (xylene) igerisinde
bekletilmistir. Ksilen igerisinde 30 saat bekletilen numunelerin doymus agirliklari (saturated weight,
Wsat) ile ksilen icerisindeki aski agirliklari (suspended weight, Wy, ) Precise marka yogunluk 8lgim

sistemi yardimiyla belirlenmisgtir.

B O,86*WGlry
W —W (3.1)

sat. susp.

o,

3.2.2 Faz Analizi Galigmalari

Uretilen numunelerde sinterleme islemi sonrasi olusan fazlarin belilenmesinde X-iginlar kirinimi
yontemi (XRD) kullaniimigtir. Bu analiz Cu_K,, 1sinimli Rigaku RINT 2200 X-Ray Diffractometer cihazi

kullanilarak gerceklestiriimigtir.

3.2.3 Kirllma Yiizeylerinin incelenmesi

Uretilen numunelerin kirilma yizeylerinin incelenmesinde JEOL JSM-6400 Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) kullaniimigtir.

3.2.4 Mekanik Ozelliklerin Karakterizasyonu

Uretilmis olan kama sekilli numunelerin mekanik 6zelliklerinin karakterizasyonu sertlik dlglimleriyle
yapilmigtir. Olgiimler 6ncesinde, Uretilen numunelerin sertlik alinacak ylzeyleri diiz bir ylzey
olusturulmasi igin zimparalanmis daha sonra Vickers izinin net bir sekilde gorilebilmesi igin
parlatiimistir. Ancak Uretilen numunelerin yiksek sertlikte olmasi, silikon karbur (SiC) zimpara kagitlari
ile bu numunelerin diz bir ylzey olusturacak sekilde zimparalanmasini giglestirmistir. Bu nedenle
elmas parcacik kapli zimparalama plakasi kullanilarak kaba zimparalama islemi yapilmasina karar

verilmigtir. Bu asamadan sonra cesitli boyutlarda zimpara kagitlar kullanilarak ince zimparalama
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islemine devam edilmistir. Daha sonra farkli buyudkliklerdeki elmas pastalar yardimiyla numune
yuzeyleri parlatimaya calisilmistir. Sertlik 6lgimleri Vickers ug¢ kullanilarak yapilmistir. Kullanilan
Vickers u¢ hem sertlik izlerinin rahatga tespitini hem de numunenin degisik bolgelerindeki ortalama
sertlik degerlerinin elde edilmesini saglamistir. Seramiklerin sertlik degerleri kirilgan bir yapiya sahip
olmalarindan dolayr metallere gore daha dusuk yuklerde &lgilebilmektedir. Bu nedenle numuneler
Uzerinde 1, 2, 3, 5 ve 10 kg'lik azami yukler denenmis ve 5 kg'in kullanilabilecek optimum deger
oldugu saptanmistir. Daha ylksek yUkler iz ¢evresinde kirilmalara, daha dusuk yikler ise ya iz
olusmamasina ya da gdrulmesi zor izler olusmasina neden olmustur. Sertlik élgcimd i¢in dogru
yontemin ve yUkun belirlenmesinden sonra, sekil 3.9’da gosterildigi lizere, kama sekilli numunelerde
ince kesitten kalin kesite dogru giden dogrultu Uzerinde 0,6 mm’lik araliklarla sertlik olgimleri

alinmigtir.

Sekil 3.9 Kama sekilli numunelerde serlik alma dogrultusu.

19



4. BULGULAR ve TARTISMA

4.1 Silisyum Nitriir Seramik Malzemesinin Uretimi

Projemiz kapsaminda silisyum nitrir malzemelerin Uretilmesi konusunda yapilan deneylerde
numuneler “Gere¢ ve Yontem” kisminda tanimlanan karisimindan (Set S) hazirlanmistir. Calismanin
ilk asamasinda, 150 MPa tek eksende sikistirma islemine tabi tutulmak suretiyle elde edilen pelet
(Numune S1) azot akigi altinda 1650°C’de bir saat sure ile sinterleme islemine tabi tutulmustur.
Sinterleme islemi sonrasinda elde edilen % yogdunlasim (densification) degeri Tablo 4.1’ de

verilmektedir. Sekil 4.1.a’da sinterlenen numunenin X-igini kirinimi (XRD) deseni gosterilmektedir.

Tablo 4.1 Silisyum nitriir seramik malzemesinin (Numune S1) tek eksende presleme ve sinterleme

islemi sonrasinda elde edilen % yogunlasim (densification) degerleri.

Tek Eksende Presleme islemi Sonrasi Sinterleme iglemi Sonrasi

Numune Kodu % Yogunlagim Degeri % Yogunlagim Degeri

S1 53,98 78,57
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Sekil 4.1 XRD sonuglari; a) Numune S1, b) Numune S2.
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Azot gazi akisi altinda 1650°C’de bir saat sire ile sinterlenen numunede gatlak olusumu saptanmistir.
Tek eksende sikistirma islemi esnasinda uygulanan ylksek basing degerinin numune igerisinde
homojen olmayan gerilim dagihmina sebep oldudu ve bunun sinterleme islemi esnasinda malzeme
icerisinde yogunluk farkliliklari (density gradients) olusturarak numunenin ¢atlamasina neden oldugu
distnulmektedir. Ayrica, Tablo 4.1’de 6zetlenen deney bulgulari incelendiginde 1650°C’de bir saat
sure ile sinterlenen S1 numunesinde istenilen ylksek yogunlasim degerlerine ulasilamadigi
saptanmistir. Ek olarak, Sekil 4.1.a’da gosterilen XRD sonucu, S1 numunesi igerisinde silika fazinin
bulundugunu géstermektedir. Ortaya ¢ikan bu sonuca, koruyucu atmosfer ortami saglamak i¢in dizayn
edilen sistem igerisinde pozitif atmosfer basinci olusturulamamasinin degil azot gazi igerisinde

bulunan oksijenin neden oldugu disunulmektedir.

Calismanin takibi asamasinda, ayni kompozisyona sahip toz karisimi ilk énce 30 MPa tek eksende
sikistirma ve sonrasinda homojen bir presleme saglanmasi i¢cin 200 MPa basin¢ altinda soguk
izostatik presleme (CIP) islemine tabi tutulmustur. Elde edilen pelet (Numune S2), igerisindeki
oksijenin temizlenebilmesi icin sicakligi ~500°C olan bakir talasi firnindan gegirilen azot gazi akisi
altinda 1700°C’de bir saat slire ile sinterlenmistir. Sinterleme islemi sonrasinda elde edilen %
yogunlasim (densification) degeri Tablo 4.2’de goériilmektedir. Sekil 4.1.b ve Sekil 4.2, S2 numunesinin

sirasiyla XRD sonucu ile kirilma ylizey SEM fotograflarini géstermektedir.

Tablo 4.2 Silisyum nitrir seramik malzemesinin (Numune S2) presleme ve sinterleme iglemleri

sonrasinda elde edilen % yogunlasim (densification) degerleri.

Tek Eksende Presleme ; . . ; .
Numune ; . CIP Islemi Sonrasi Sinterleme Iglemi Sonrasi
Kodu Islemi Sonras % Yogunlagim Degeri % Yogunlagim Degeri
% Yogunlagim Degeri
S2 51,97 62,85 83,99

Sekil 4.1.b’de gosterilen XRD sonucu incelendiginde S2 numunesi igerisinde sinterleme islemi sonrasi
silika fazinin olusmadigi gorilmektedir. Ancak Tablo 4.2'de Ozetlenen deney bulgular, S2
numunesinde sinterleme islemi sonrasi istenilen yiksek nihai yodunluk degerine ulasilamadigini
gostermektedir. Sekil 4.2°de ki kirlma yiuzey SEM fotograflar incelendiginde disik % yogunlasim
degerlerine neden olan numune igerisindeki gézenekler agikga gorilmektedir. Ek olarak, kiriima ylzey
SEM fotograflari incelendiginde hekzagonal kristal yapiya sahip olan B-SizN4 fazinin taneleri agikca

gorulebilmektedir.
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Sekil 4.2 S2 numunesinin kirilma yizey SEM fotograflari; a) S2 x2000, b) S2 x7500.

Proje kapsaminda silisyum nitrir seramik malzemesinin Uretimi ¢alismalarinda istenilen derecede
yuksek nihai yogunluk degerlerine ulasilamamistir. “Genel Bilgi” bolimiinde deginildigi Gizere, silisyum
nitriir malzemelerin sinterleme islemi esnasinda bor nitriir (BN) ve silisyum nitriir tozlarina gémilmesi
gerekmektedir. Ancak laboratuarimiz olanaklari dahilinde bor nitriir tozu bulunmamasi sebebiyle
yataklama malzemesi olarak sadece silisyum nitriir tozlarinin kullaniimasi ve azot gazi igerisindeki
oksijenin temizlenmemesi, ilk Uretilen malzemede silika (SiO,) olusumuna yol agmistir. Silisyum nitrir
malzemesinin sinterlenmesi sirasinda karsilagilan sorunlar ve her bir deney esnasinda sadece bir
numunenin sinterlenebilecek olmasi nedeniyle deneylerin B-plani dogrultusunda yuritilmesine karar
verilmistir. Boylelikle silisyum nitrir gibi yiiksek sicaklik dayanimlari ve mekanik direncleri ylksek olan
alumina (Al,O3) ve YSZ eklenmis alumina seramik malzemelerinin Uretimleri yoluna gidilmistir. Bdylece
silisyum nitriir seramiklerin Gretiminde karsilasilan sorunlar yerine karmasik geometriye sahip hacimli

seramik parcalarin tretiminde karsilasilacak olasi sorunlar tizerine yogunlasiimistir.

4.2 Alumina Seramik Malzemesinin Sinterlenme Karakteristiginin incelenmesi

Cesitli proses parametrelerinin alumina seramik malzemesinin sinterlenme karakteristigi Uzerindeki
etkilerinin incelenmesi konusunda yapilan aragtirmalarin ilk agsamasinda, tek eksenli presleme
isleminde uygulanacak basing degerlerinin alumina seramik malzemesinin sinterleme islemi sonrasi %
yogunlasim degerleri Uzerindeki etkisi incelenmistir. Ayrica, bu deneylerde sinterlenmeye yardimci
katki maddesi olarak baslangi¢ tozlarina eklenen itriyum oksit (Y,03), kalsiyum oksit (CaO) ve
magnezyum oksit (MgO) gibi cesitli katki maddelerinin ve sinterleme sicakliklarinin elde edilecek nihai
yogunluk Uzerindeki etkisi arastiriimistir. Yapilan bu galismalarda, “Gereg ve Ydntem” kisminda
tanimlanan her bir setten (Set A-D) elde edilen dort adet toz karigimi iki farkli basing altinda, 30 MPa
ve 60 MPa, tek eksende sikistirma iglemine tabi tutulmustur. Tek eksenli presleme islemi sonrasinda

elde edilen peletler 1525°C ve 1575°C’ de 8 saat sire ile sinterleme islemine tabi tutulmuslardir. Tablo
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4.3'te gerceklestirilen bu deneylerde elde edilen sonuglar 6zetlenmektedir. Sinterlenmis numunelerin

kiriima ylizey taramal elektron mikroskobu (SEM) fotograflari Sekil 4.3'te gosterilmektedir.

Tablo 4.3 Alumina seramiklerde tek eksenli presleme ve sinterleme islemi sonrasi elde edilen %

yogunlasim (densification) degerleri.

Presleme Isleminde Presleme Iglemi Sinterleme Islemi
Numune Uygulanan Sonrasi Sonrasi Sinterleme
Kodu Basing Degerleri % Yogunlagim % Yogunlagim Sicakhgi
(MPa) Degerleri Degerleri
A1 30 53,87 97,89
1525°C
A2 60 55,94 98,03
Set A
A3 30 54,53 98,75
1575°C
A4 60 55,74 99,06
B1 30 57,66 96,53
1525°C
B2 60 59,44 95,61
SetB
B3 30 56,25 98,29
1575°C
B4 60 58,01 98,98
Cc1 30 53,97 94,72
1525°C
C2 60 55,61 97,53
SetC
C3 30 53,46 96,02
1575°C
C4 60 54,22 95,69
D1 30 53,97 94,92
1525°C
D2 60 55,61 97,06
SetD
D3 30 53,78 98,43
1575°C
D4 60 56,36 98,59

Tablo 4.3'de 6zetlenen deney sonuglari incelendiginde, sinterleme sicakhdindaki artisin beklendigi
uzere sinterleme sonrasi % yogunlasim degerlerinde artisa sebebiyet verdigi, fakat sinterlenmeye
yardimci katki maddesi olarak eklenen oksitlerin sinterleme sonrasi % yogunlasim degerleri Gzerinde
beklenenin tersine negatif bir etki gosterdikleri saptanmistir. Elde edilen bu bulgunun gergeklestirilen
yogunluk oélgimlerindeki bir hatadan kaynaklanip kaynaklanmadiginin arastiriimasi igin 6lgimler
tekrarlanmig fakat yeni &lgimler sonucunda % yodunlasim degerlerinde 6nemli bir degisiklik
saptanmamistir. Numunelerin Sekil 4.3’ de gosterilen kirilma ylizey SEM fotograflari incelendiginde,
sinterleme igslemi sonrasi elde edilen % yogunlasim degerlerindeki disise baslangi¢ tozlarinda
sinterlenmeye yardimci katki maddesi olarak eklenen oksitlerin malzeme icerisinde homojen olarak

dagitilamamasinin neden oldugu distnilimektedir.
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Sekil 4.3 1525°C’ de sinterleme islemine tabi tutulan alumina numunelerin kirilma yizey SEM
fotograflari; a) A2 x2000, b) B1 x5000, c) B1 x5000, d) B2 x5000, e) C2 x2000, f) D2 x2000, g) D2
x2000.
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(Sekil 4.3’ iin devami)

Proje kapsaminda gergeklestirilen arastirma sonuglari ile Reed’in alumina seramik malzemesinin
konvansiyonel yodntemlerle sinterlenme karakteristigi Gzerine yaptigi arastirma sonuglari
karsilastirildiginda, elde edilen deney sonuglarinin oldukga umut verici oldugu goérilmustir. Reed’in
calismasinda, ortalama toz boyutu 0,8 ym ve 1,3 um olan alumina tozlar cesitli sicakliklarda 4 saat
sure ile sinterleme islemine tabi tutulmus ve sinterleme sicakliklari ile toz boyutlarinin sinterleme
sonrasi % yogunlasim degerleri Uzerindeki etkisi arasgtiriimistir. Sekil 4.4’de sunulan grafik Reed'in
arastirma sonuglarini 6zetlemektedir (TERRY, 1996). Grafikte de goérilecegi Uzere, 1,3 ym’lik alumina
tozlarinin 1525°C’de 4 saat sure ile sinterleme islemine tabi tutulmasi sonucunda % 73 yogunlasim
degerlerine ulasilirken bu deger 0,8 ym’lik tozlarda % 84 yogunlasim degerlerine yukselmistir. Tablo
4.3'den de gorilecegi Gzere galismamizda toz boyutu 0,35 ym — 0,49 pym arasinda degisen alumina
tozlarinin 1525°C’de 8 saat sure ile sinterleme islemine tabi tutulmasi sonucunda yaklasik olarak % 98
yogunlasim degerlerine ulasildigi goérulirken, Reed’in gerceklestirdigi arastirma sonuclari % 98
yogunlasim degerlerine ancak 1800°C’ de 4 saat sure ile sinterleme islemi sonucunda ulasilabilecegini
gostermektedir. ki calisma sonucunda ortaya cikan bu farkhligin, sinterleme siirelerinden
kaynaklanabilecegi gibi, temelde calismalarda kullanilan toz boyutlarinin farkli olmasindan
kaynaklandigi dasindlmektedir. Belirtildigi Gzere calismamizda kullanilan tozlarin boyutu Reed’in
calismasinda kullanilan toz boyutlarindan oldukg¢a kiguktur. Kullanilan toz boyutlarindaki kiglilme
sinterleme icin itici gl¢ olan ylzey enerjisinde artisa neden olmakta ve bu nedenle, sinterleme sonrasi

elde edilen % yogunlasim degerlerinde yikselme gorilmektedir.
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Sekil 4.4 Sinterlenen alumina tozlarinin % yogunlasim — sicaklk grafigi (ortalama toz boyutu 0,8 pym
ve 1,3 um) (TERRY, 1996).

Cesitli proses parametrelerinin alumina seramik malzemesinin sinterlenme karakteristigi Gzerindeki
etkilerinin incelenmesi konusunda surdurilen galismalarin ikinci asamasinda tek eksenli presleme
sonras! uygulanacak soguk izostatik presleme isleminin nihai yogunluk Uzerindeki etkisi aragtirilmigtir.
Yapilan bu c¢alismalarda numuneler “Gere¢ ve Yontem” kisminda tanimlanan dort farkh toz
karisimindan (Set A-D) hazirlanmistir. Tek eksenli presleme ve takiben soduk izostatik presleme
islemleri sonrasinda elde edilen peletler 1525°C’de 8 saat suire ile sinterleme islemine tabi tutulmustur.
Uygulanan tek eksenli presleme ve soguk izostatik presleme basing kombinasyonlari ile elde edilen %

yogunlasim degerleri Tablo 4.4'te 6zetlenmektedir.
Tablo 4.3 ve 4.4’te 6zetlenen deney sonuglari karsilastirildiginda, tek eksenli presleme sonrasi

uygulanan soguk izostatik presleme isleminin nihai yogunluk degerleri Gzerinde pozitif bir etkisi oldugu
gOrulmektedir.
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Tablo 4.4 Tek eksenli presleme ve soduk izostatik presleme islemlerinde uygulanan basing degerleri

ve sinterleme iglemi sonrasi elde edilen % yogunlasim (densification) degerleri.

Tek Eksenli Presleme Soguk izostatik Presleme Sinterleme
Numune Uygulanan % Uygulanan % %
Kodu Basing Yogunlagim Basing Yogunlasim Yogunlasim

A5 30 54,19 200 58,69 98,47

A6 60 56,20 200 58,96 97,99
Set A

A7 30 55,25 400 56,49 95,58

A8 60 56,52 400 58,25 98,27

B5 30 57,43 200 59,74 97,64

B6 60 59,81 200 61,02 98,65
SetB

B7 30 57,17 400 60,22 97,96

B8 60 59,21 400 60,24 96,48

C5 30 54,32 200 56,50 95,69

Cé6 60 54,40 200 55,57 95,04
SetC

Cc7 30 53,58 400 54,11 95,35

C8 60 54,91 400 57,56 96,20

D5 30 55,22 200 56,97 98,17

D6 60 55,71 200 57,44 97,97
SetD

D7 30 53,37 400 57,90 98,27

D8 60 56,51 400 58,91 98,25

4.3 Karmasik Geometriye Sahip Parcalarin Uretilmesi

Projemiz kapsaminda karmasik geometriye sahip hacimli alumina ve YSZ eklenmis alumina seramik
malzemelerin Uretiimesi konusunda yapilan deneylerde numuneler “Gere¢ ve Ydéntem” kisminda
tanimlanan Ug farkl toz karigimindan (Set I-J) hazirlanmistir. Her bir setten elde edilen iki adet toz
karisiminin 50 MPa basing altinda ¢ift eksenli presleme islemine tabi tutulmasiyla elde edilen peletler,
30° ve 60° tepe agisina (0) sahip kama sekilli numunelerin elde edilebilmesi igin zimparalama yontemi
kullanilarak sekillendirilmigtir. 1575°C’ de 8 saat slre ile sinterleme islemine tabi tutulan kama sekilli
numunelerin sinterleme islemi sonrasinda elde edilen % yogunlasim (densification) degerleri Tablo

4.5 de 6zetlenmektedir.
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Tablo 4.5 Kama sekilli numunelerin sinterleme islemi sonrasinda elde edilen % yogunlagim

(densification) degerleri.

Numune Kodu Tepe Agisi (0) % Yogunlasim
" 30° % 96,97
Set |
12 60 ° % 99,30
J1 30° % 96,38
Set J
J2 60 ° % 95,78

Tablo 4.5 de Ozetlenen deney sonuglari incelendiinde YSZ eklenmis alumina seramik
malzemelerinin % yodunlasim degerlerinin alumina seramik malzemesinden daha dusuk oldugu
gOrulmektedir. Sinterlenen YSZ eklenmis alumina numunelerde faz analizi x-iginlart kirinimi ile
yapiimistir. Sekil 4.5’de J1 numunesinin x-1sinlari kirinim deseni gortlmektedir. Sekil 4.5°de géraldagu
Uzere uygulanan sinterleme sicakhdinda alumina ve zirkonyum oksidin etkilesime girmedikleri tespit
edilmistir. Bu, segilen sicakhdin Al,O3;-ZrO, kompozit malzemesi Uretiminde kullanilabilecegini

gOstermektedir.
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Sekil 4.5 J1 numunesinin XRD sonucu.

1575°C’de 8 saat sireyle konvansiyonel olarak sinterlenen alumina ve YSZ eklenmis alumina dan
uretilen kama sekilli numunelerde ortalama olarak on yediser sertlik degeri alinmigtir. Buna gére her
bir parcaya ait sertlik dagilim profilleri olusturulmus, karmasik sekilli bir pargada bulunabilecek kalinlik

farkinin sinterlenmeyi dolayisiyla da sertlik degerlerini nasil etkileyecegi arastiriimigtir.
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Sadece sinterlenmeye yardimci MgO iceren alumina tozundan dretilmis olan tepe agisi 30° olan kama
sekilli 11 numunesinin sertlik profili Sekil 4.6’de gosterilmektedir. Sekil 4.6 incelendiginde elde edilen
sertlik deg@erlerinin ortalama olarak ~10+1,5 kg/mm2 araliginda olduklari gérilmektedir. Grafikten de
anlagilabilecedi gibi 30%lik dar tepe agilarinda bile Uggen numune sinterleme esnasinda

carpilmamakta, ayrica numunede kesit boyunca blyUk sertlik degisimleri gérilmemektedir.

Sadece sinterlenmeye yardimci MgO igeren alumina tozundan Uretilmis olan 60°lik tepe agisina sahip
kama sekilli 12 numunesinin Sekil 4.7’de gosterilen sertlik profiline bakildiginda ise; ortalama olarak
sertlik degerlerinin ~12+1,5 kg/mm2 araliginda dalgalandigi gorilmektedir. Bu sertlik profili de
numunelerin mekanik 6zelliklerinin kesit farkhliklarindan etkilenmedigini géstermektedir. Tepe agisi
60° olan kama sekilli numunelerde elde edilen ~2 kg/mmz’lik sertlik artisi, bu numunelerin tepe agisi

30° olan kama sekilli numunelere kiyasla daha ylksek % yogunlasim degerlerine sahip olmasiyla

aclklanabilir.
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Sekil 4.6 Tepe acisi 30° olan kama sekilli 11 numunesinin sertlik profili.
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Sekil 4.7 Tepe agisi 60° olan kama sekilli 12 numunesinin sertlik profili.

Sinterlenmeye yardimci MgO katki malzemesi ile birlikte agirhkga % 10 YSZ eklenmis alumina
tozundan Uretilmis olan 30°lik tepe agisina sahip kama sekilli J1 numunesinin Sekil 4.8’de verilen
sertlik profiline bakildiginda ise; ortalama olarak sertlik degerlerinin ~13+1,5 kg/mm2 araliinda
degistigi goérilmektedir. Bu numunede diger iki numuneye gore sertlik degerlerinde birbirini takip eden
iki nokta arasinda biraz daha fazla degisim oldugu gorilmektedir. Bunun temel nedeni sertlik dlgimu
yapilirken izlenen dogrultu boyunca bazi bdlgelerde sertlik dlger elmas ucun YSZ olan bdlgeye denk
gelmis olabilecedidir. Bu nedenle ¢ikan sertlik dederleri bazi bolgelerde biraz daha fazla farkllik
gostermistir. Ancak bu dalgalanmalar profilin genel seklini etkileyen ve karmasik geometriden
kaynaklanan i¢ yapisal farkliliklar oldugunu ortaya koyan bir sekilde degildir. Zira genel olarak buitiin
degerlerin ortalamaya yakin bir aralikta oldugu goériimektedir. Ayrica bu numunede de sinterlenme

esnasinda garpilmaya rastlanmamistir.

Sinterlenmeye yardimci MgO katki malzemesi ile birlikte agirhkga % 10 YSZ eklenmis alumina
tozundan Uretilmis olan 60°lik tepe agisina sahip kama sekilli J2 numunesinin Sekil 4.9'da gdsterilen
sertlik profiline bakildiginda ortalama olarak sertlik degerlerinin ~14+2 kg/mm2 araliginda degistigi
gorulmektedir. Bu numunede de YSZ eklenmis olmasi sertlik degerlerindeki dalgalanmayi arttirmistir.
YSZ eklenmesinin sertlik degerlerini dalgalandirmasinin bir nedeni de YSZ’nin alumina iginde
yeterince homojen bir sekilde dagiimamis olabilecegidir. Ancak bu numunede de digerlerinde oldugu
gibi herhangi bir ¢arpilma gézlemlenmemistir. YSZ eklenmis ve eklenmemis alumina numunelerin
ortalama sertlik degerleri kargilastirildiginda, bekledigi Uzere YSZ eklenmesinin sertlik degerlerinde

artisa sebep oldugu goérilmustur.
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Sekil 4.8 30° tepe agisina sahip kama sekilli J1numunesinin sertlik profili.

Sonug olarak, yiksek sicaklik dayanimlari ve mekanik direngleri yiksek olan alumina (Al,O;) ve
itriyum oksit ile stabilize edilmis zirkonyum oksit (YSZ) eklenmis alumina seramik malzemeler
karmasik geometriye sahip hacimli seramikler seklinde Uretildiklerinde ¢arpilma, kiriima ve cgatlak
olusumu gibi sorunlar ortaya ¢ikmamakta, ince kesitleriyle kalin kesitleri arasinda olmasi beklenen

yiksek sertlik degisimleri gérilmemektedir.

18

16 * ~ .
&_\14 PR 1 ’0 9’9 * o
§12 *
210
= 8
3 6

4

2

0

0 2 4 6 8 10

Tepe noktasindan uzakhgi (mm)

Sekil 4.9 60° tepe acisina sahip kama sekilli J2 numunesinin sertlik profili.
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5. SONUG

“Kompleks Geometriye Sahip Hacimli Seramik Pargalarin Konvansiyonel Ydéntemlerle Sinterlenmesi”

konulu proje kapsaminda yurutulen ¢alismalardan elde edilen dnemli sonuglar su sekilde 6zetlenebilir:

(i)

(iif)

Silisyum nitriir seramik malzemelerin Uretilmesi konusunda yapilan c¢alismalarda bu
malzemelerin Uretimi igin ihtiyag duyulan atmosfer ortami saglanmis, silika fazinin olugsumu
engellenmis ancak Uretilen malzemelerde istenilen nihai yogunluk dederlerine
ulagilamamistir. Yiksek nihai yogunluk degerlerine ulasabilmek icin cesitli proses
parametrelerinin silisyum nitrir seramik malzemesinin sinterlenme karakteristigi Uzerindeki
etkileri incelenmeli ve elde edilen verilerle proses kosullarinin optimizasyonuna

cahisiimalidir.

Cesitli proses parametrelerinin alumina seramik malzemesinin sinterlenme karakteristigi
Uzerindeki etkilerinin incelenmesi g¢alismalarinda tek eksende sikistirma islemi sonrasi
uygulanacak soguk izostatik presleme asamasinin ve sinterleme sicakligindaki artigin,
malzemenin nihai yodunluk degeri Uzerinde pozitif bir etkisi oldugu goértlmastir. Ancak
alumina tozlarina sinterlenmeye yardimci katki maddesi olarak eklenen oksitlerin
beklenenin aksine sinterleme islemi sonrasi elde edilen nihai yogunluk degerleri Gzerinde
negatif bir etki gosterdigi saptanmistir. Karsilasilan bu problemin, baslangi¢ tozlarina
sinterlenmeye yardimci katki maddesi olarak eklenen oksitlerin karisim igerisinde homojen
olarak dagitilamamasindan kaynaklandigi  dusunllmektedir. Oraya c¢ikan bu
komplikasyonun nedenlerinin daha detayl incelenmesi gerekmektedir. Ek olarak, alumina
seramik malzemesine sinterlenmeye yardimci katki maddesi olarak eklenen oksitlerin
eklenme oranlarinin nihai yogunluk Uzerindeki etkilerinin arastiriimasi i¢in arastirmalar

yaratalmelidir.

Karmasik geometriye sahip hacimli alumina ve YSZ eklenmis alumina seramik
malzemelerinin Uretilmesi konusunda yiritilen arastirma sonuglari, 30° ve 60° gibi sivri
tepe acilarina sahip kama sekilli numunelerin, karmasik geometrilerinin sebep olabilecegdi
olasi ¢carpilma ve c¢atlak olusumuna mahal vermeden Uretilebilecedini ve beklenenin aksine
ince kesitleriyle kalin kesitleri arasinda yuksek sertlik degisimleri olmadigini géstermistir.
Bu, yapi igerisinde kesit kalinigi farkhliklarindan kaynaklanabilecek i¢ gerilimlerin,
malzemenin mekanik 6zellikleri tGzerinde 6nemli bir degisime sebep olmadigini ortaya

koymustur.

Kama sekilli numunelerde tepe acisi daraldikga ortalama sertlik degerinin de azaldigi

saptanmigtir. Ayrica, kama sekilli YSZ eklenmis alumina seramik malzemesinde elde
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edilen ortalama sertlik degerlerinin, kama sekilli alumina seramik malzemesinin ortalama
sertlik degerlerinden daha fazla oldugu gortlmuistir. Bu, alumina’ya YSZ eklenerek
olusturulan kompozit malzemenin, beklenildigi tzere silisyum nitrir'e alternatif, mekanik
Ozellikleri gelismis bir hacimli yapisal seramik olabilecegini gostermektedir. Daha ince
kesitli pargalarin Uretiminde ¢ikabilecek komplikasyonlarin incelenebilmesi igin daha dar
tepe agilarina sahip kama sekilli numunelerin Uretimi konusunda arastirmalar
yaratalmelidir. Ayrica elde edilen sertlik degerleri ile malzeme i¢ yapisinin iligkilendirilmesi
konusuna c¢alismalar yapiimaldir.

Bu proje kapsaminda elde edilen bulgular ve sonu¢ bélumunde belirtilen dneriler 151ginda,
hacimli yapisal seramiklerin Uretilmesi konusundaki arastirmalarimiz strecektir. Yirdttlen
calismalarin nihai amaci, klglk turbojet motoru ve benzeri yapisal seramiklerin
kullaniminin performans artisi saglayacagi uygulamalar igin, kompleks geometriye sahip
mekanik ozellikleri yapi icerisinde homojen olan, hacimli seramik parcalarin basariyla
uretiimesidir. ilk etapta YSZ eklenmis alumina kullanilarak Uretilmesi hedeflenen kiigiik
turbojet motorunun stator ve sonrasinda rotor gibi pargalari igin yuritilecek calismalar
Universitemizin Uzay ve Havacilk Muhendisligi Bolima ile igbirligi yapilarak

surdurtlecektir.
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