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OZET
Doktora Tezi

ALUMINYUM TITANAT SERAMIKLERININ ISIL KARARLILIK
OZELLIKLERININ INCELENMESI VE IYILESTIRILMESI

Melih OZCATAL
Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dal1
Damisman: Dog. Dr. M. Serhat BASPINAR

Aliminyum Titanat (Al2TiOs), disiik 1s1l iletkenlik katsayisina ve yiiksek 1sil sok
direncine sahip seramik bir malzemedir. Al2TiOs, yaklasik 1300 °C’nin iizerinde kararli
olan bir fazdir, bu sicakligin altinda ayrisma gostermektedir. Ayrica, Al>TiOs’in
sinterlemesi siliresince olugsan mikro catlaklar diisiik mekanik dayanima neden olmaktadir.
Mekanik o6zelliklerin iyilestirilmesi ve AlTiOs fazini 1s1l olarak kararli hale getirmek
amactyla cesitli oksit katki malzemeleri kullanilmaktadir. Bu calismada katki malzemesi
olarak SiO2, MgO ve Fe20s kullanilmis, gézeneklilik, faz kompozisyonu, egme dayanima,
mikroyapi, 1s1l sok dayanimi lizerindeki etkileri arastirilmis ve ayrica 1s1l kararlilik ile
ilgili ¢ikarimlar yapilmistir. Numuneler tek eksenli bir pres vasitasiyla sekillendirilmis,
1450 °C’de ve 1600 °C’de 3 saat sinterlenerek farkli kompozisyonlarda numuneler elde
edilmistir. Ayn1 sartlar altinda iiretilmis numunelere yapilan katkilarin, sinterleme, 1s1l
sok dayanimi ve 1sil kararlilik davranigsina olan etkileri degerlendirildiginde, katki
oranlar1 ve sinterleme sicaklifina bagli olarak c¢ok degisken bir davranis gosterdigi
belirlenmistir. Sonug¢ olarak, SiO2, MgO ve Fe;0s ilavesi Al;TiOs seramiklerinin 1s1l

kararlilik 6zelliklerinin iyilestirilmesinde etkin bir rol oynamuistir.

2019, x + 108 sayfa

Anahtar Kelimeler: Al,TiOs, Sinterleme, 3 Nokta Egme Dayanimi, Isil Sok Dayanimi,
Isil Kararlilik



ABSTRACT
Ph.D. Thesis

INVESTIGATION AND IMPROVEMENT OF THERMAL STABILITY
PROPERTIES OF ALUMINUM TITANATE CERAMICS

Melih OZCATAL
Afyon Kocatepe University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Metallurgical and Materials Engineering
Supervisor: Assoc. Prof. M. Serhat BASPINAR

Aluminum Titanate (Al-TiOs) is a ceramic material with low thermal conductivity
coefficient and high thermal shock resistance. Al>TiOs is a phase which is stable above
about 1300 °C, showing decomposition below this temperature. In addition, the micro
cracks formed during the sintering of Al.TiOs lead to low mechanical strength. Various
oxide additives are used to improve mechanical properties and to stabilize the Al,TiOs
phase. In this study, SiO2, MgO and Fe:Oz were used as additives and their effects on
porosity, phase composition, bending strength, microstructure, thermal shock resistance
were investigated and inferences were made about thermal stability. The samples were
shaped by an uniaxial press, sintered at 1450 °C and 1600 °C for 3 hours to obtain
different samples of compositions. It was determined that sintering, thermal shock
resistance and thermal stability behaviors of the samples produced under same conditions
vary depending on the ratio of additives and sintering temperature. As a result, the
addition of SiO., MgO and Fe>O3 has played an active role in improving the thermal

stability properties of Al>TiOs ceramics.

2019, x + 108 pages

Keywords: Al;TiOs, Sintering, 3 Point Bending Strength, Thermal Shock Resistance,
Thermal Stability
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SIMGELER ve KISALTMALAR DiZiNi

Simgeler

A Angstrom

dk Dakika

g Gram

o Isil genlesme katsayisi

k Isil iletkenlik katsayisi

K Kelvin

kv Kilovolt

um Mikrometre

mA Miliamper

mm Milimetre

°C Santigrat derece (celcius)
Kisaltmalar

3NED 3 nokta egme dayanimi
a-Al203 Alfa aliimina

Al>TiOs Aliiminyum titanat
Fe203 Demir(I1) oksit

Fe>TiOs Demir(l1) titanat

EDX Elektron saginimli X-151m
BSE Geri sagilan elektron

SE Ikincil elektron

MA Magnezyum aliiminat
MgAl>04 Magnezyum aliiminat
MgO Magnezyum dioksit
MgTi20s Magnezyum titanat

SiO; Silisyum dioksit

SEM Taramali elektron mikroskopu

TiO, Titanyum dioksit
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1. GIRIS

Aluminum Titanat (AloTiOs) yiiksek erime noktasina (1860 °C), diisiik 1s1l genlesme
katsayisina (0,2 - 1x10° K™), yiiksek 1s1l sok direncine sahip sentetik seramik bir
malzemedir. Buna ek olarak, eriyik aliiminyum korozyonuna kars1 direncinin yliksek
olmasi gibi istiin ozellikleri sayesinde ozellikle siddetli 1s1l sok uygulamalarinda 6ne
¢ikan malzeme segeneklerinden birisi olmaktadir. Giiniimiizde Al;TiOs seramikleri
Ozellikle 1s1 yalitim dolgusu ve dizel pargacik filtresi olarak kullanilmaktadir. Ayrica
endistride noziill yapiminda, dokiimciilikte ve demir disi dokiim sanayinde
kullanilmaktadir (Ishitsuka et al. 1987, Palacio 2012). Ancak, bu malzemenin endiistriyel

olarak kullanimini sinirlayan dezavantajlart vardir.

[1k sorun, diisiik mekanik dayanimdir. Sinterleme sirasinda, ii¢ kristalografik eksenin 1s1l
genlesme katsayilarinin yiliksek anizotropisi nedeniyle mikro ¢atlak olusumu meydana
gelir. Dahasi, Al,TiOs, 3,70 g/cm?® teorik yogunluga sahip psodebrookite tipi bir kristal
yapiya sahiptir. Baslangic malzemeleri a-Al.O3 ve TiOy, sirastyla 3,99 ve 4,25 g/cm?®
yogunluklara sahiptir. Bu nedenle, Al>TiOs olusumu % 11 hacim artisina neden olur

(Freudenberg and Mocellin 1987).

Ikinci sorun, Al,TiOs 1s1l olarak kararsizdir bir fazdir. Al;TiOs fazi, 800 ve 1300 °C
sicaklik arahiginda bozulma egilimindedir (Parker 1990). Ayrismanin nedeni, AI**
iyonlar1 tarafindan isgal edilen kafes bolgelerinin ¢ok biiyiik olmasi ve bitisik A13* (0,54
A) ve Ti** (0,61 A) oktahedrasmin ¢okmesidir. Bu ¢dkmeden elde edilen 1s11 enerji AP
iyonlarinin yer degistirmesine izin vermektedir. Sonug¢ olarak korundum (a-Al203) ve

rutil (TiO) fazlarina yapisal ¢oziinme gergeklesmektedir (Bayer 1971).

Bu sorunlarin istesinden gelmek ve AlTiOs seramik ozelliklerini gelistirmek igin
arastirmacilar, mineral psddobrokite ile izomorf olan sistemde MgO veya Fe203 gibi oksit
katki maddeleri ile kat1 ¢ozeltilerin olusumu iizerinde c¢aligmalar yapmiglardir. SiOp,
Zr02, ZrTiO4 veya Mullit, Al;TiOs seramiklerini giiclendirmek i¢in de kullanilir. Bu
katki maddeleri Al2TiOs ile kat1 ¢ozeltiler olusturmaz, ancak Al>TiOs ayrisma egilimini

engeller (Korim 2009, Nagano 1999, Oikonomou 2007, Kim and Gauckler 2012).



Literatiirde yapilmis calismalarda, farkli baglangic hammaddeleri farkl sekillendirme ve
sinterleme yoOntemleri kullanilarak degisik katki malzemelerinin Al TiOs in  1s1l
kararlilig1 {izerinde farkli yargilara varilmistir. Bu calismanin temel amaci, katki
malzemeleri disindaki tiretim degiskenlerinin tamamini1 sabitleyerek kullanilan katkilarin
etkilerini daha net ortaya koymaktir. Boylece bilimsel literatiirdeki bu eksiklige katki

saglanmast amaglanmaistir.

Al>TiOs’a eklenen katki malzemelerinin 1s1l kararliliga etkisini belirlemek amaciyla elde
edilen numunelerin bazi fiziksel ve mekanik Ozellikleri belirlenmistir. Deneysel

sonuglardan yola ¢ikilarak 1s1l kararlilik ile ilgili gerekli ¢ikarimlar yapilmistir.

Bu calismanin bilime olan en 6nemli katkisi, AloTiOs seramiklerine yapilan farkli katki
malzeme ilavelerinin avantaj ve dezavantajlar1 ortaya c¢ikarmak ve Ozelliklerin

tyilestirilmesinde yeni bir yaklagim getirmektir.



2. LITERATUR BIiLGILERI

2.1 AlTiOs Seramikleri

Gliniimiiz teknolojisinde tiretilen bir¢ok malzeme yiiksek sicakligin kullanildig: tiretim
yontemleri kullanilarak {retilmektedir. Refrakter oksitler, bu nedenle, yiiksek
sicakliklarda kullanilabilen malzemelerdir. Refrakterler yiliksek sicaklik siireglerinde
iiretimi kolaylastirir ve ekonomik halde tretilmesini saglar. Refrakter terimi 1s1 ve

etkilerine dayanikli malzeme olarak tanimlanir (Schacht 2004).

Glinlimiize, “ileri seramikler” adi verilen yeni bir seramik simifi ortaya cikmuistir.
Malzeme sistemleri daha da rafine hale geldikge, yapisal ve elektronik uygulamalar i¢in
ozel bilesikler ve islemler gelistirilmektedir. ileri seramikler yiiksek kimyasal safliklari,
dikkatli islemeleri ve kullanisli 6zelliklerinin yiiksek degerleri ile ayirt edilir. Genel
olarak, oksit seramikler, diisiik elektriksel ve 1s1l iletkenlik, diisiik 1s11 genlesme, iyi
kimyasal ve 1sil kararlilik, iyi stirlinme direnci, yiiksek elastik modiil ve yliksek basing

dayanimu ile sert, kirilgan ve yiiksek erime noktasina sahip malzemelerdir.

Oksit seramikler arasinda aliimina (Al203), yiiksek 1s1 iletkenligi, yiiksek sertlik ve
korozyon direnci, asinma direnci, diisik yogunluk ve yiiksek elektiriksel direng gibi
ozellikleri nedeniyle ¢ok ¢esitli teknolojik ve endiistriyel uygulamalara sahip yaygin
olarak kullanilan bir seramiktir. Ayrica, ¢esitli uygulamalardaki giiclii talebi nedeniyle,
alimina daha gelismis veya belirli 6zellikler ve mikro yapilar elde etmek igin sik sik

baska malzemelerle birlestirilir.

Al>TiOs seramik refrakterler 6zellikle siddetli 1s1l sok uygulamalarinda One ¢ikan
malzeme segeneklerinden birisi olmaktadir. Guniimiizde Al>TiOs seramikleri 6zellikle
1s1 yalitim dolgusu ve dizel pargacik filtresi olarak kullanilmaktadir. Ayrica endiistride
nozil yapiminda, dokiimciiliikte ve demir dig1 dokiim sanayinde kullanilmaktadir (Jiang

etal. 2011).



Aliiminyum titanat (Al TiOs) diisiik genlesme katsayisina (~1x107¢ °C™") ve yiiksek
ergime sicakligina (1860 °C) sahip 1s1l sok direnci yiiksek refrakter bir malzemedir. Bu
ozellikler Al>TiOs’11s1l yalitkanligin ve 1s1l sok direncinin gerekli oldugu yiiksek sicaklik
uygulamalari i¢in uygun yapmaktadir (Skala et al. 2009). Al,TiOs’1n baz fiziksel ve 1s1l
ozellikleri Cizelge 2.1°de verilmistir (Palacio 2012).

Cizelge 2.1 Al;TiOs’1n baz fiziksel ve 1s1l 6zellikleri (Palacio 2012).

OZELLIK Al,TiOs
Yogunluk (g/cm) 3,702
Isil Genlesme Katsayisi
Ortalama (x10°6 °C)
01a20-520 — 0la20-1000 -29--3
0h20-520 — 0lh20-1000 10,3-11,8
0c20-520 — 0c20-1000 20,1-21,8
Isil Genlesme Katsayisi
Ortalama (x10°% °C1)

Kristalografik
020-520 — 0120-1000 9,2-10,2
Makroskopik
0120-1000 10-15
0120-1000 15-1,7
Anizotropi
A020-520 - A0120-1000 23-248
Erime Noktasi 1860

12 -18

Elastik Modiilii, E (GPa) 10 - 20
13-15

Sertlik, Hv (GPa) 3)
. 4-20
Egme Dayanimi, ¢ (MPa) 95 - 40
Isil Sok Direnci, (Wm™) 500
Isil iletkenlik Katsayisi, k (Wm1K?) 15-25

Al2TiOs birer mol AlO3 ve TiO2’nin reaktif sinterlenmesiyle elde edilir. 1 mol Al;TiOs
olusmast icin dort AI** kaytonunun TiO; arayiiziine, {i¢c Ti** katyonunu Al,Os3 arayiiziine

difiize olmas1 gerekir. Polikristal Al>TiOs’a ilgi Bachmann’in (1948) yaptig1 ¢alismadan



sonra baglamigtir. Bachmann’in yaptigi calismaya gore Al TiOs’1n 151l genlesme katsayisi

camsi silikaya gore daha diisiik olabilir.

Sekil 2.1°de Al2TiOs’1in kristal yapist gosterilmektedir. AloTiOs psddobrokit minerali
(Fe2TiOs) ile izomorf olan birka¢ malzemeden biridir. Bu yapida her bir AP* veya Ti*
katyonu 6 oksijen iyonu ile ¢evrelenerek oksijen oktahedrasini olusturur. AlOg ve TiOg
oktahedralar1 <001> yoniinde cift zincirleri olusturarak zayif kose paylasimi ile

baglanirlar (Freudenberg 1987).

Sekil 2.1 Al,TiOs kristal yapist: a) kdse paylagimi yapan carpik oktahedral yapisi, b) atomlarin
renklendirilmis olarak gosterimleri (yesil: Aliiminyum, mor: Titanyum, kirmizi:
oksijen).

Bu yapisal 6zellik yiiksek 1s1l genlesme anizotropisinden sorumludur. Yiiksek anizotroipi,
1s1] uygulamalarda malzeme iginde bolgesel i¢ gerilmeler olusturarak mikro catlaklar
olusturur. Mikro catlaklar malzemeyi zayiflatmasina ragmen yiiksek 1s1l sok direnci ve

diisiik 1s11 genleseme katsayis1 kazandirir.

Sekil 2.2°de Al;O3-TiO; ikili faz sistemi verilmistir. AloTiOs sadece 1280 °C’nin
tizerindeki sicakliklarda termodinamik olarak kararhidir. Bu sicakligin altinda 6tektoid
olarak (900 - 1280 °C) bozunarak a-Al,O3 ve TiO; (rutil) fazlarina déniisiir. Otektoid

bozunma 1280 °C’de baslayarak soguma esnasinda gergeklesir.
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Sekil 2.2 Al,03-TiO. denge diyagrami, Freudenberg tarafindan deneysel olarak agik atmosferde
hesaplanmis (Freudenberg 1987).

Lang vd. (1952)’nin yaptigi c¢alismada AlTiOs’m 2 farkli allotropunun oldugunu

saptamiglardir. 1820 °C ve erime noktasi arasinda kararli olan o-Al>TiOs ve oda

sicakligindan 750 °C’ye kadar ve 1300 °C’den doniisiim sicakligina yani 1820 °C’ye

kadar kararli olan B-Al>TiOs. Bu sicaklik araliklari disinda kalan sicaklik araliginda yani
yaklasik 750 °C ve 1300 °C arasinda Al,TiOs kararsizdir ve Al2O3 ve TiO2’e doniisiir.

Bu iki fazin birbirine doniisiimii kendiliginden ve tersinirdir.

ALTiOs & Al,04 + TiO,

(2.1)



Al>TiOs’1n 1s1l olarak kararsiz olmasi ve diisiik mekanik dayanima sahip olmasi nedeniyle
baz1 katki malzemeleri kullanilmaktadir. Bu katki malzemeleri iiretim siireci ve son
triiniin  6zelliklerini etkilemektedir. Katki malzemeleri Al;TiOs’in 1s1l iletkenlik
katsayisim1 ¢ok fazla ylikseltmeden 1s1l dayanimi ve 1si1l kararliligini olumlu yonde
etkilemektedir. Al TiOs 1280 °C’nin {izerinde bir sicaklikta olusur ve soguma esnasinda

bu sicakligin altinda ayrisir, olusum serbest enerjisi:

AG AL TiOs = AH® — AS'T (2.2)
AG Al,TiOs = 17000 — 10,95T (2.3)

Entropinin olumlu katkisindan dolay1 endotermik reaksiyon gergeklestirilebilir. Diger
psodobrokitler gibi, AloTiOs’da katyon diizensizligi ile entropik olarak kararli hale
getirilebilir (Navrotsky 1975, Morosin et al. 1972). Fe** ve Mg?* iyonlarini tasiyan kati
¢ozeltilerinin dekomposizyon sicakligini diistirdiigii fakat kararliligi artirdigir deneysel
olarak belirlenmistir. Ayrica, Cr®* iyonlarini tasiyan kat1 ¢ozeltilerde dekomposizyon

sicakliginin yiikseldigi fakat kararliligin azaldigi gozlemlenmistir (Palacio 1985).

Jung vd. (1993), Ti*" iyonlarmin Ge** iyonlari ile, AI** iyonlarinin Ga®" iyonlar ile, ve
Ge kati ¢ozeltilerin MgO ve Fe;Os katkilari ile yaptig1 ¢alismada Fe*®, Mg*? iyonlarmin

Ge** ve Ga*" iyonlarma gore Al;TiOs’n kararliligini daha ¢ok artirdigini belirlemistir.

Fe203 ve MgO eklentileri psédobrokit yapisinda olan Fe2TiOs ve MgTi20s yapilarini
olusturabilir ve bu yapilar Al2TiOs ile kat1 ¢ozelti olustururlar (Brown 1994, Buscaglia et
al. 1997). SiO2’nin ¢oziiniirligi ise smirhidir, fakat % 3’e kadar yapilan katkilarda
belirgin bir mekanik dayanim artig1 gozlemlenmistir. Dayanim artisi SiO2’nin sinterleme
esnasinda sivi faz olusturarak yogunlagmayr sagmasindan kaynaklidir. Fakat SiO:
katkisinin olumsuz etkisi sivi fazin aym1 zamanda tane biiylimesini artirmasi ile

kaynaklanan dayanim diistisiidiir (Thomas et al. 1989).

Liu vd. (1996), Fe TiOs ve MgTi20s katkilarinin Al>TiOs’1n 1s1l kararliligina etkilerini
calismus, Fe** iyonu katkisinin 1s1 kararliliga veya mekanik &zelliklere bir katkisinin

olmadigin1 ve Mg?" iyonu katkisinin 1000-1100 °C’de yapilan 1s1] islemler sonucu Al,03



ve TiOz’ye ayristigim gozlemlemistir. ilave edilecek katki malzemelerinin secimi
Al;TiOs’1 olusturan AI®* ve Ti* iyonlarmin katyon yarigapi ile benzerlik gostermelidir.
Boylelikle ilave edilecek iyonlar AI** ve Ti*" iyonlan ile yer degistirerek kat1 ¢ozelti
olusturabilmelidir. Is1l genlesme kristalin distorsiyon derecesi ile iliskilidir ve yer
degistiren iyonlarin katyon yaricaplar arasindaki fark arttik¢a distorsiyon derecesi artar.
APP* iyonlarmin kiigiik katyon yaricapma sahip olmasi nedeniyle Al,TiOs’da olusan
kristal distorsiyonu Fe;TiOs’a gore daha fazladir (Bayer 1973) (AI**=0,54 A, Ti**=0,61
A). Asin1 distorsiyondan kaginmak nedeniyle benzer katyon yarigaplar1 katki malzemesi

olarak kullanilmalidir.

Palacio (2012), farkli katki malzemeleri kullanarak Al>TiOs’in kararliligina olan
etkilerini aragtirmis ve FeTiOs katkisinin kararlilifi yiliksek oranda artirdigini ve 1sil
genlesme katsayisinin kabul edilebilir sinirlar igerisinde kaldigini gostermistir. Bu
calismada kullanilan katki malzemeleri, katki oranlar1 ve 1450 °C’de 3 saat sinterleme
sonrast olusan faz miktarlar1 Cizelge 2.2°de verilmistir. Katki malzemesi kullanmadan
tiretilen AloTiOs neredeyse tamamen olusmus, Sekil 2.3’te verilen XRD faz analizine

gore Al2O3 ve TiO; piklerinin neredeyse kayboldugu goriilmektedir.
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Sekil 2.3 Molca esit miktarda Al,Oz ve TiO, nin katki malzemesiz 1450 °C’de 3 saat sinterleme
sonrast XRD paterni.



Cizelge 2.2’ye gore en iyi sonuglar FeTiO3 katkisiyla elde edilmistir. V20Os katkisi ile iyi
sonu¢ alinamamasinin sebebi ise V20s5’1n diisiik ergime sicakligina (678 °C) sahip olmasi
nedeniyle sivi faz olusturmasi ve bu sivi fazin Al2O3 ve TiO> taneleri arasinda fiziksel

olarak bariyer gorevi yaparak difiizyonu engelledigi diisiiniilmektedir (Sekil 2.4).

Cizelge 2.2 1450 °C 3 saat sinterlenen numunelerin katki oranlari ve olusan faz miktarlari.

Katka Katka Tepkimeye Tepkimeye Olusan
malzemesi orani girmeyen TiO2 girmeyen Al203 Al2TiOs
(ag.%) (ag.%) (ag.%) (ag.%)

V205 3 19,2 24,3 56,5
6 20,1 25,5 54,4

9 22,6 28,7 48,7

MnO 3 13,1 16,6 70,4
6 11,2 14,1 74,7

9 9,4 11,9 78,7

FeTiO3.Si02 3 55 58 88,7
(mineral) 6 51 6,4 88,5
9 53 6,28 88,5

FeTiO3 3 1,9 2,7 95,0
(saf) 6 2,3 2,8 94,8
9 2,1 2,0 96,0

FeSi2 3 21,3 27,1 51,7
6 19,8 25,1 55,1

9 16,9 21,5 61,6

Cizelge 2.2°den anlagildig: lizere tepkimeye girmeyen Al203 orani TiO2’ye gore daha
yiiksektir. Bunun 2 nedeni vardir. Ik olarak baglangic hammaddelerinin yeterince
homojen karismamasi, ikinci olarak ise Al2O3 - TiOz ara yiiziinde olusan Al>TiOs miktari

arttikca difiizyon kalmliginin artmas: ve AI3*

iyonlarimin reaksiyona girmemis TiO> ile
reaksiyona girmesinin zorlagsmasidir (Zampieri and Baldo 2014). Bu durumda difiizyon
icin gereken itici gilicii artirmak amaciyla daha yiiksek sicakliklarda sinterleme

yapilmalidir.
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Sekil 2.4 a) Agirlikga % 6 V205 katilmig ve 1450 °C’de 3 saat sinterlenmis numunenin SEM-BSE
goriintiisii, b) taneler arasi sivi fazin EDS analizi, (Al:Al;O3, Ti:TiO,, AT:Al;TiOs,
GP:Tane sinir1 fazi).

MnO Kkatkisi ilave edilen numuneler genis Al>TiOs taneleri olusturmus, MnO ve TiO>

arasinda olusan 1290 °C ve 1330 °C gergeklesen oOtektik tepkime sonucu ¢ok diisiik

miktarda s1v1 faz olusturmaktadir (Sekil 2.5).

Element Wtdo At% Ti b)
ok 12.43 2826
AIK 13.48 18.18
TiK 45.89 3436
MnK 28.21 18.69 EP
Total 100.00 100.00
Mn
Al
Au Rec .
140 2.00 260 3.20 3.80 4.40 500 560 6.20

Sekil 2.5 a) Agirlikga % 6 MnO katilmis ve 1450 °C’de 3 saat sinterlenmis numunenin SEM-
BSE goriintiisii, b) taneler arast olusan MnTiOz fazinin EDS analizi, (Al:Al>Os,
AT:Al;TiOs, EP:6tektik faz).

V205 katkisi ilave edilen numuneye gore MnO katkist ilave edilen numunede olusan
Al>TiOs miktarinin fazla olusunun sebebi, tane sinir1 fazinin azalarak daha gok diflizyon
yiizeyi olugturmadir. TiO2’in mikro-yapida goziikmemesi ise TiO2 ile MnO’in otektik
2MnO.TiO2 ve MnO.TiO> fazlarini taneler arasinda olusturmasidir. Bu fazlarin olusumu

ile tane biiylimesinin kisitlanmasi da ayn1 zamanda bir avantajdir.
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FeSi2.Si katki malzemesi ilave edilen numuneler homojen olmayan bir mikroyapiya

sahiptir (Sekil 2.6). Mikroyap1 ve EDX analizine gore reaksiyona girmemis Al203,

Al203-Si02-TiO; arasinda olusan 3’lii faz (TE), taneler aras1 olusan demirce zengin bolge

(FeP) ve Al;TiOs taneleri goziikkmektedir.

Element Wtdh

Ok 35.14
AlK 30.83
TiK 34.02
Total 100.00

Al

At% b)
54.24
28.22 )
17.54 Ti
AT

1.00 1.60 220 2.80

3.40 4.00 4.60 5.20 5.80

b 04
Element Witdo Atlh C) Elemgi:t ;;tosbl :;; ,905 d)
ok 32.68 46.66 : :
SiK 22.18 18.04 TiK 15'35 8.53
TiK 7.89 3.76 : :
FeK 22.14 10.56
Total  100.00 100.00 TE Al Toral 100,00 10000 FeP
00 I
Fe
Si
Ti Si
o AuRec.
o) | AuRec.
0.60 1.20 1.80 2.40 3.00 360 4.20 480 540 6.00 1.10 200 290 3.80 4.70 5.60 6.50 7.40]

Sekil 2.6 a) Agirlikga % 6 FeSi2.Si katilmig ve 1450 °C’de 3 saat sin

terlenmis numunenin SEM-

BSE goriintiisii, b) Al,TiOs fazinin EDS analizi (AT), ¢) 3’1i 6tektik fazinin EDS analizi

(TE), d) taneler aras1 demirce zengin faz (FeP).

Saf ve mineral ilmenit (FeTiO3) katkisinin ise tane biiylime kontroliine biiyiik katkisi

olmustur (Sekil 2.7). Mikroyapiya gore neredeyse tiim reaktantlar tepkimeye girmistir.

Safsizlik olarak kaynakli biinyede bulunan SiO2’nin taneler arasinda s1v1 faz olusturdugu

gbzlemlenmistir (Sekil 2.8).
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Sekil 2.7 Saf FeTiOs; (ag. % 6) katki malzemesi ilave edilmis numunenin 1000 ve 3000
biiylitmede ¢ekilen SEM-BSE goriintiisii.

Element Wtdo At% b)
Ok 17.61 32.28
AlK 33.60 36.53
SiK 3.02 3.15
TiK 4578 28.04 Ti P

Total 100.00 100.00

Sekil 2.8 a) Agirlikca % 6 ilave edilen mineral ilmenit (FeTiOs) katkisimin 3000 biiyiitmede
cekilmis SEM-BSE goriintiisii, b) Safsizlik olarak sistemde bulunan ve tane sinirlarinda
cokelen SiO; faz1 (IP).

Aragtirmalarda Palacio (2012), yaptigi ¢alismada katki malzemelerinin Al,TiOs fazinin
miktarina etkilerini arastirdiktan sonra bu fazin kararliligin1 belirlemek i¢in numunelere
1100 °C’de 100 saat 1sil islem yaptiktan sonra faz miktarlarini XRD analizi ile
belirlemistir. Is1l islem sonras1t XRD analizi ile hesaplanan faz miktarlar1 Cizelge 2.3’te

verilmisgtir.
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Cizelge 2.3 1100 °C’de 100 saat yapilan 1s1l islem sonrasi faz miktarlart.

Katki Katki  oram1 TiO2 (ag.%) Al2Os(ag.%) AlTiOs
malzemesi (ag.%) (ag.%)
V205 3 43,86 55,82 0,32
6 43,29 55,10 1,61
9 43,71 55,63 0,66
MnO 3 35,69 45,41 18,90
6 32,40 41,22 26,38
9 32,90 41,84 25,26
FeTiO3.SiO: 3 26,53 26,97 46,50
(mineral) 6 23,06 29,30 47,64
9 23,10 30,12 48,78
FeTiO3 3 17,17 21,78 61,05
(saf) 6 10,28 13,01 76,71
9 8,65 10,93 80,42
FeSi 3 38,01 48,36 13,63
6 36,26 46,13 17,61
9 33,20 42,24 24,56

Cizelge 2.3’ten edinilen bilgilere gore, katki malzemesiz, V20s ve MnO katkis1 ilave
edilerek iiretilen Al>TiOs yapisi 1s1l islem sonrasi neredeyse tamamen bozulmustur.
FeSi,.Si ilave edilmis numunelerde olusan 3’li Al,Os, TiO2 ve SiO2 fazi igeren
malzemenin yogunlagmasina katkida bulunsa da Al>TiOs yapisin kararliligina ¢ok fazla
bir etki gostermemistir. Saf FeTiOz katkis1 ise Al2TiOs yapisinin kararliligi yiiksek oranda
artirdigr belirlenmistir. FeTiOz’iin AlTiOs ile yiiksek sicakliklarda kati ¢ozelti
olusturdugu kalorimetrik ¢aligmalarla da belirlenmistir. Suresh vd. (1991), yaptig
calismada, FeTiO3’lin yiiksek sicakliklarda agik atmosferde Fe2Os ve TiO2’ye dekompoze
olmasinin ardindan Fe TiOs olusturdugu ve bu fazin AlTiOs ile kati ¢ozelti
olusturdugunu saptamistir. Boylelikle bu fazlar arasinda katyon transferi ile kat1 ¢ozelti

olusturdugu anlagilmaktadir.
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Iyonik yaricaplar diisiiniildiigiinde FeTiO3’iin Al TiOs’n kararlilig1 artirmas: Ti** ve AIP*
iyonlarinin katyon yaricaplarindan kaynaklanan kristal distorsiyonu Fe** (r = 0,67 A)
iyonunun yapi igerisine girmesi ile azalttig1 diistiniilmektedir (Shannon and Pask 1969).

Sekil 2.9°da numunelerin 1100 °C’de 100 saat 1s1l islem yaptiktan sonra ¢ekilen BSE
goriintiileri verilmistir. BSE goriintiilerine gore, tim numunelerde belirgin uzamis taneler
gozlemlenmektedir. V205, MnO ve FeSi».Si katki malzemesi ilave edilen numunelerin
baslangi¢ hammaddeleri olan Al203 ve TiO2 ye doniistiigii belirlenmistir. Saf FeTiO3 ve
ilmenit minerali katki malzemesi ilave edilen numunelerde ise Al>TiOs fazinin varligi

belirgin bir sekilde gdzlemlenmektedir.

Bu sonugclardan elde edilen 1s1l genlesme katsayisi degerleri Cizelge 2.4’te verilmistir.

Cizelge 2.4 FeTiOs katkisinin Al,TiOs’1n 1s1l genlesme katsayisina etkisi.

Bilesim 25-1000 °cx 106 °C-1 a25-1450 °cx 1076 °C1
Al TiOs -0,55 0,87
FeTiOs (%)

3 0,62 0,96
6 0,76 1,05
9 0,86 1,16
FeTiOs.Si02 (%)

3 0,83 1,11
6 0,94 1,22
9 1,02 1,40
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Sekil 2.9 1100 °C’de 100 saat 1s1l islem sonrasi numunelerin BSE gériintiileri (3000 biiyiitme), a)
V205 ag. % 6, b) MnO ag. % 6, ¢) FeSi».SiOz ag. % 6, d) FeTiOz ag. % 6, e) FeTiO3.SiO;
ag. %09, (AT: Al;TiOs, Ti: TiOy, Al: A|203).
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2.2 Termodinamik Isil Kararhhk

Al>TiOs’in termodinamik 1s1l kararliligi, psodobrokit yapilara sahip olan MgO, Fe.O3
veya TiO; ile kat1 ¢ozeltilerin olusturulmasiyla gelistirilebilir. Ornekler arasinda Fe,TiOs,
MgTi20s, TizOs (anosovit), MgAIl204 (spinel) bulunur (Bhattacharyya and Sen 1965,
Ogunwumi and Tepesch 2005, Gheorghiu and Spetseris 2003, Buscaglia and Nanni 1998,
Kuszyk and Bradt 1973, Fukuda et al. 2013, Buessem et al. 1952). Bu termodinamik

kararlilik malzemelerin sogutma sirasindaki diisiik ayrisma sicakligiyla ilgilidir.

MgTi20s ve FezTiOs, sirastyla 700 °C’nin altinda MgTiOz + TiO2’ye, 565 © C'de Fe,03
+ TiO2’ye ve Al2TiOs ise 1300 °C’nin altinda Al,O03 ve TiOz’ye ayrisir (Buscaglia et al.
1996, Kim 2010, Lee and Wahlbeck 1986). Al>TiOs seramiklerinin bu sil kararlilig
sadece MgTi205’in ve diger psodobrokit fazlarin igsel 1s1l kararliligindan degil, aym
zamanda katyon bozuklugunun neden oldugu artan entropiden de kaynaklanmaktadir.
Pozitif entropinin, termodinamik 6zellikler ve X 1511 kirinim desenleri ile teyit edildigi
gibi, ilave malzeme karisimi ile Al>TiOs olusumu ile daha da gelistirilebilecegi

diistiniilebilir (Wechsler and Navrotsky 1984).

Kat1 bir ¢ozeltinin olusmasi i¢in, ¢éziinen elemanin, degistirmekte oldugu eleman ile
benzer bir iyonik yaricapa ve benzer atomik yiike (degerlik) sahip olmasi gerekir (Cizelge
2.5). Benzer kristal yapilar faydalidir ancak her zaman gerekli degildir. 0,64 A yarigapina
sahip Fe*', 0,54 A yarigapina sahip AI** ile AL, TiOs kat1 ¢ozeltilerini kolayca olusturur.
Cr¥* (0,69 A) ve Mg?" (0,72 A) AI** iyonu ile yer degistirebilir. Si** ve Zr*" gibi iyonlar
ise Ti** ile yer degistirebilirler (Parke 1996).

Fazla baslangic¢ oksitlerin eklenmesi de arzu edilen faz birlesimlerini ve daha sonra yararl
Ozellikleri verebilir. Fe2O3 ve MgO gibi kii¢iik miktarlar, Al,TiOs’a ilave edilebilir,
Fe203, MgO veya bunlarin karigimlar kristal 1s1l kararliligin azalmasi nedeniyle faz
kararliligima ve kontrolli mikro-kirilma davranigina neden olabilirler. EK olarak,
kalsinasyon veya sinterleme sirasinda bilesenler arasinda katyon diflizyonu meydana
gelebilir, boylece AlTiixZrkOs ¢ozeltisi igin az miktarda ZrOz yararli 6zellikler

saglayabilir.
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Cizelge 2.5 Katki maddelerinin Al;TiOs, A;BOs kat1 ¢ozeltilerinin 6zelliklerine etkisi [iyon A:
AR* (0.54A), iyon B: Ti** (0.61 A)] (Kim 1986).

Katkilar Tyonik Yaricap1 (A  Katki Cozeltiler ve Etki ve Ozellikler
ya da B icerisinde) Ana Faz
Mg?* 0,78 A (B) MoxAl21xTia+x)O5  Ortalama kararlilik, olusum
sicakligini hizlandirma
Fedt, 0,67 A (A) Al FeyTi1yGeyOs  lyi kararlilik, tane
4+ o e .o . .
Fe 0,65 A (B) (MgosFeos)Ti2Os bliylimesini  tesvik, hizh
olusum
Crd* 0,64 A (A) AlxCrxTiOs Iyi tane boyutu, iyi 1s11 sok
direnci, iyi sinterlenebilirlik
Tid, 0,67 A (A) TisOs Termodinamik olarak
(Ti*Y) 0.61 A (B) kararsiz faz
Ge# 0,53 A (B) Al;Ti1yGeyOs y=0,2’de azaltilmis ayrigma
Ga®* 0,76 A (A) Al>qGaqTiOs, ¢:0,0- g>0,15 igin 6nemli derecede
0,3 kararlilik
Zr* 0,87 A (B) Al>Ti1xZr<Os Yavas tane  biiyiimesi,
olusumun ertelenmesi,
mekanik ozelliklerin
lyilesmesi
Si** 0,39 A Cok  dusik  Si- Cok iyi kararlilik, kontrolli
¢Oziintirligi tane bliylimesi, diisiik 1s1l
iletkenlik, yiiksek sicaklikta
olusum
Co? 0,82 A Carptk  oktahedral Yavas tane  biiylimesi,
geometri iyilestirilmis dayanim, hizli
olusum
La%* 1,12 A Kotii kararlilik, cok diisiik
1s1l iletkenlik, ortalama tane
boyutu, yiiksek dayanim
Y3+ 1,06 A Kiigiik tane boyutu
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2.3 Kinetik Isi1l Kararhlik

Polikristalin Al2TiOs tane biiytimesini engelleyerek de 1s1l olarak kararli hale getirilebilir.
Al;TiOs ile kat1 ¢ozeltiler olusturmayan fakat bunun yerine bozulmasini 6nleyen SiO»,
ZrO2, mullit veya ZrTiO4 ilavesiyle tane biiylimesini sinirlandirarak 1sil olarak kararli
hale getirilebilir (Boccaccini et al. 1999, Kim et al. 2007, Meléndez-Martinez et al. 2001,
Nagano et al. 1999, Kim and Cao 2002).

Bununla birlikte, ZrO2 ve ZrTiOs’1in AloTiOs’1n 1s1l kararlilig1 tizerinde 6nemli bir etkisi
yoktur. 1100 °C’de 100 - 300 saat siireyle uzun bir tavlama sonrasinda bile énemli bir

etki gosterememistir (Kim 2010).

Ikinci bir mullit fazi, Al,TiOs’ta mikro catlama ve tane biiyiimesini azaltabilir.
Mikroyapinin iyilesmesini saglayabilir ve bu sebeple yiiksek sicakliktaki mekanik
ozellikleri iyilestirebilir. Genel olarak, yiliksek sicaklik uygulamalarinda kullanilan ¢ogu
Al;TiOs-mullit (ATM) seramikleri, minerallerin sinterleme reaksiyonlarindan sonra ve
Al TiOs-mullit ve bir cam faz1 olusturmak {izere Al2O3 / TiO2 / SiO2 ana bilesiminin
ayarlanmasi sonrasinda hazirlanip iiretilebilir. Bu mineral ve oksit malzemeler: kaolin,
feldispat, SrO feldispat, amorf SiO2, béhmit, SE2O3 (SE20s3: agirlikga % 0,1 - 10, SE: Y,
Yb, Dy, Ho, Tm, Lu), kordiyerit-spinel, spinel, NaOo Ko 4AISi3Og ve Al>Oa.

Dayanimdaki en biiyiik artiglar, Al TiOs tozunun sentezi ile, 6zellikle Al203, MgO veya
ZrO2 kullanilarak meydana gelebilir. Mekanik dayanimdaki artig, mikroyap1 bazinda,
tane sinirlarinda ince Al2O3, MgAIl2Os4, mullit, ZrO, veya ZrTiOs partikiillerinin
gozlemlenmesiyle iliskilendirilmistir. ince tanelerin tane smirlarindaki bu tiir dagilimlar,
tane bilylimesini onler ve mikro c¢atlamay1 azaltir, bdylece dayanim artar (Kim 2010,
Boden and Glasser 1973).

SiOz ilavesi ile sinterlenmis Al,TiOs’1n dayanimi yaklasik % 3’liik bir artis gostermistir.
Dayanimdaki artig sinterleme sirasinda tane simrlarinda sivi fazi olusumu ile
iliskilendirilmistir (Kim 1991). Pena ve Aza (1984) Al TiOs-mullit-ZrO, karisiminin
Ozelliklerini incelemis ve saf Al>TiOs’inkine kiyasla 10 kat bir iyilesme elde ederek 30

MPa'lik bir dayanim saglamistir.
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Yano (1986), yaptigi calismada hacimce % 25 mullit iceren AlTiOs seramik
kompozitleri hazirlayarak 100 MPa’lik bir dayanim elde etmistir. Morishima vd. (1987)
% 91 hacim Al>TiOs igeren bir Al;TiOs-mullit kompozitleri tireterek 70 MPa'lik bir

dayanim elde etmistir, ancak bu seramik kompozit dayanimini korumamustir.

2.4 Konu ile Tigili Yapilan Calismalar

Kim vd. (2014) yaptiklar1 ¢alismada, stabilizatorlerin Al,TiOs’in yiiksek sicakliklarda
mekanik ve 1s1l 6zellikleri tizerindeki etkilerini incelemistir. Kinetik stabilizator olarak
mullit ilavesi, termodinamik stabilizator olarak MgO ve ZrO> ilavesi kullanarak 200 MPa
soguk izostatik basicta sekillendirilen numuneleri 1500, 1550 ve 1600 °C’de 2 saat
sinterleyerek iiretmistir. Sinterleme sicakligi arttikga yogunlugun distiigini ve
gozenekliligin arttigin1 gézlemlemistir. Bu degisimi kat1 hal sinterleme sonucu olusan
Al;TiOs fazinin yogunlugunun kendisini olusturan Al2O3 ve TiO2 fazlarinin
yogunlugundan diisik olmasina ve Al>TiOs fazinin yiiksek anizotropisi sonucu tane
biiylimesi esnasinda olusan catlaklarin sebep oldugu sonucuna varmistir. Sonug olarak
MgO, ZrO; ve mullit katkisinin mekanik dayanimi sadece mullit katkisina gére daha ¢ok

arttirdigini belirlemistir.

Low ve Oo (2008) ayrismis aliiminyum titanat faz bilesiminin yeniden olusumunun
belirlenmesi hakkinda yaptiklar1 c¢alismada, yari kararli Al;TiOs fazinda ayrisma
isleminin geri doniistimlii oldugunu saptamislar ve ayristirilmis Al2TiOs fazinin 1300

°C’nin tizerinde yeniden 1sitildiginda yeniden olusabildigini gostermistir.

Thomas vd. (1991) itriya stabilize zirkonya (YSZ) katkisinin Al TiOs’1n sinterlenmesine
etkisini aragtirmistir. Agirlikga % 3,5 ve 8 YSZ katkisizla hazirladiklar toz karigimlarinin
200 MPa soguk izostatik basingta presleyerek elde ettikleri numuneleri 1360 °C ve 1600
°C’de sinterlemistir. Sonug olarak ZrOz’nin sinterleme sonrasi yogunlugu ve mekanik
ozellikleri arttirdigini ve o6zellikle 1300 °C’de % 5 YSZ katkili numunelerin sifir 1s1l

genlesme katsayisina sahip oldugunu belirlemistir.
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Guedes-Silva vd. (2016) agirlik¢a % 0,25, % 0,5 ve % 1 SiO2 ve MgO katkisinin Al>TiOs
fazinin olusumuna etkisini aragtirmistir. 50 MPa tek eksenli presleme sonrasi 200 MPa
basingta soguk izostatik pres ile elde ettikleri yas numuneleri 1250, 1300 and 1400 °C’de
1 saat sinterleyerek aniden soguk suyla sogutarak faz doniisiimiine izin vermeden test
numuneleri elde etmistir. Bu ¢alisgmada SiO> katkisinin Al TiOs olusumuna herhangi bir
etki gostermedigi, ancak MgO katkisinin Al>TiOs fazinin olusumuna 2 asamali bir etki
gosterdigi anlasilmistir. Mg?* iyonlar1 dncelikle Al2TiOs kristal kafesine difiizyon olarak
kat1 ¢ozelti olusturdugu ve daha sonra Al>TiOs fazinin olustugunu belirlemistir. Ayrica
MgO katkisinin AlpTiOs fazinin kararliligini artirmada 6nemli bir rol oynadigimi ve

mikroyap1 6zelliklerini tane boyutunu kontrol ederek iyilestirdigini saptamistur.

Khosravi vd. (2015) kat1 hal sinterlemesi ve sol-jel yontemi kullanarak agrilik¢a % 2
MgO katkist ile numuneler elde etmisler ve bu yontemleri kiyaslamistir. Kati hal
sinterlemesi yontemiyle baslangi¢ fazlari olan TiO2 (antaz) ve Al2O3 (korundum) tozlarini
kullanarak 900, 1100, 1300, 1350, 1400 ve 1450 °C’lerde farkli sicakliklarda 4 saat
sinterleme sonucu olusan fazlar1 incelemistir. 900 °C’de ana fazlar korundum ve anataz
olarak belirlenmis sicakligin 1100 °C’ye ¢ikmasiyla TiO; (anataz) fazinin bir kisminin
TiO2 (rutil) fazina dontstiigiini ve 1300 °C’de bir miktar Al>TiOs fazinin olustugunu
belirlemistir. 900 °C’de az miktarda magnezyum titanat (MgTiO3) fazninin olustugu
belirlenmis ve bu fazin 1100 °C’de sinterlenmis numunelerde MgTiOs3 fazi ile TiO; fazi
arasinda gerceklesen reaksiyon sonucu MgTi20s fazina doniistiigli tespit edilmistir.
MgTi20s ve Al>TiOs ayni kristal yapiya sahiptir ve bu iki faz birbiri i¢erisinde ¢ozlinerek
MgxAl2@-x) Ti+x)Os kat ¢ozeltisini olusturmaktadir (Giordano et al. 2002).

1300 °C’de sinterlenmis numunelerde anataz-rutil doniisiimii tamamlanmis, reaksiyona
girmemis rutil ve korundum goriilmiis, AloTiOs fazi olusmaya baglamis ve MgTi20s fazi
spinel faza dontismistiir. Spinel fazi MgTiOs, MgTi2Os ve M@.TiOs yari-kararl
fazlarindan daha kararlidir ve ortamda mevcut bulunan Al2O3 ve MgO ile olusmaktadir.
Buscagilia (1994)’ya gore spinel fazi Al TiOs fazinin olusmasi i¢in uygun bir faz olarak
tarif edilmistir. 1350 ve 1450 °C sinterleme sicakliklarinda ana fazin Al>TiOs’tan
olustugunu ancak diisiik miktarda rutil ve korundum kalint1 fazlarinin oldugunu

gostermistir. Al TiOs fazi ¢ekirdeklenme ve tane biiylimesi ile olusmaktadir. Al TiOs’1n
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yogunlugunun korundum ve rutilden diisiik olmasi sebebiyle az sayida noktada
¢ekirdeklenme olugmaktadir. Bu yiizden Al>TiOs fazi olusma egilimi gostermeyecektir.
Serbest enerjiler ele alindigi zaman 1280 °C’nin altinda korundum ve rutilin reaksiyonu
neredeyse imkansizdir (Freudenberg and Mocellin 1987). Ayni zamanda anataz fazindan
rutil fazina dontlistim genellikle 500 °C’de baslayarak 950 °C’de tamamlanmaktadir
(Ghosh et al. 2001). Al,TiOs faz1 ise 750 °C ve 1280 °C arasinda kendisini olusturan

oksitlere (korundum ve rutil) dontismektedir (Thomas 1988).

1450 °C’de sinterlenen numunelerde yiiksek oranda abartili tane biiylimesi
gozlemlenmistir. Abartili tane biiyimesi ve mikro c¢atlak olusumu Al>TiOs

seramiklerinde genel olarak rapor edilmistir (Ananthakumar vd. 2006).

Yoleva vd. (2010) agirlik¢a 3, 4, 5, 10 ve 15 SiO; katkisini kaolen ile toz karigimina
ekleyerek soguk izostatik sekillendirme sonrast 1510 °C’de 1 saat sinterleyerek mekanik
ozelliklerini ve 1s1l 6zelliklerini aragtirmigtir. Katki miktari arttikca su emme degerinin ve
gbzenekliligin azaldigin1 ve goriiniir yogunlugun arttigin1 deneysel olarak gézlemlemis,
buna bagli olarak 3 nokta egme dayaniminin arttigin1 ve 1sil genlesme katsayisinin
azaldigim saptamistir. Katki oraninin artmasiyla mikro ¢atlaklarin azaldigini ve ayrica
Al>TiOs ile SiOz arasinda gesitli kompozisyonlarda fazlarin olustugunu sonug olarak

belirtmistir.

Maki ve Suzuki (2013) yaptiklari ¢alismada MgCOs3, Al203 (korundum) ve TiO> (anataz)
ile hazirladiklar1 farkli kompozisyonlardaki tozlart 200 MPa soguk izostatik presleme
yontemiyle sekillendirerek 1300-1500 °C arasindaki sicakliklarda 2 saat hava ortaminda
sinterleyerek olusan Al,TiOs fazinin mikro yapisal ve mekanik 6zeliklerini incelemistir.
Molce MgO miktart arttikga olusan MgAl,04 spinel fazinin miktarinin arttigini XRD
analizi ile belirlemislerdir. Katkisiz Al,TiOs fazinin 62°’de bulunan pikinin MgO
katkisinin artmasiyla 64°’ye kaydigi bulduklar1 énemli sonuglardan biridir. Bu sonuca
gore Al2TiOs ile MgO’in kat1 ¢ozelti olusturarak kristal kafeste bir genislemeye neden
oldugu belirtilmistir. Boylelikle Al>TiOs fazinin kararl hale getirildigini diistinmektedir.
Mekanik ozelliklerin 1400 °C’de sinterlenen numunelerin 1500 °C’de sinterlenen

numunelere gore 6nemli dl¢iide yiiksek bulundugunu deneysel olarak gostermistir. Katki
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oraninin artmastyla olusan MgAl1>04 fazi Al,TiOs fazinin tane biiylimesini engellemis ve
mikro-gatlak sayisini azaltmistir. Bununla beraber katki orani arttikga mekanik 6zellikler

her iki sicaklikta da artmustir.

Kato vd. (1980) B-Al>TiOs’1n ayrisma sicakligini belirlemek amaciyla yaptigi calismada
B-AlTiOs, TiO2, a-Al203 ve TiO2’in (rutil) kristallesmesi ve kristallesmis malzemelerin
farkli sicakliklarda 1si1l kararliligi incelemistir. B-AlTiOs’in gegis sicakligi hakkinda
literatiirdeki ¢alismalar ile farkli bir sonu¢ bulmustur. Deneysel caligmalar doniisiim
hizinin gegis sicakliklarinin yakininda ¢ok yavas oldugunu gostermis, ve B-Al2TiOs’in
ayrigsmasi tanelerin 1s1l genlesmesinin anizotropisi nedeniyle meydana gelen sikigtirma
kuvveti ile hizlandigimi ortaya koymustur. Sonug¢ olarak, B-AlTiOs’in ayrigma

sicakliginini 1280 °C olarak belirlemistir.

Freudenberg ve Mocellin (1987) yaptig1 ¢calismada es-molar a-Al2O3 ve TiO: (rutil) toz
karisimin 1300 °C sicaklikta Al TiOs’in olusum mekanizmasini incelemistir. Calismada
baglangi¢ tozlarmimn tane boyutunu 1 pm, saflik oranlarini ise yaklagik % 99,8 olarak
se¢mistir. Bu sicaklikta 2 asamali reaksiyon belirlemistir. Baglangi¢ asamasinit Al TiOs’in
¢ekirdeklenmesi ve tane bliylimesi olarak belirlemistir. Tane biiylimesini, Al>TiOs
tanelerinin reaksiyona girmemis a-Al2O3 ve TiO2 matrisini i¢ine alarak biiyiimesi olarak
ifade etmistir. Reaksiyona girmemis TiO2'in etkili bir diflizyon yolu sagladig:
bulunmustur. Difiizyon kontrolli son reaksiyon asamasinin, Al TiOs tanelerinin
baslangigtaki biiylimesi sirasinda tane iglerine hapsolan Al2O3 ve TiO> tanelerinin ortadan

kalmasi ile son buldugunu gostermistir.

Freudenberg ve Mocellin (1987) yaptig1 diger calismada, 6nceki calismalarindan farkli
olarak kullandiklar1 TiO2 baslangi¢ toz tane boyutunu yliksek secerek (dso = 13 pm)
Al;TiOs seramiklerinin olusum kinetigini incelemistir. Iki farkli tane ¢ekirdeklenmesi
gozlemlemistir. Diisiik sicakliklarda gegeklesen siirli sayida tanimlanamayan biiyiime
bolgesi ve yiiksek sicakliklarda geceklesen yari-ani ¢ekirdeklenme olarak tanimlamistir.
Bu iki ¢ekirdeklenme, sicakligin artmasiyla (1700 K) daha yiiksek bir kimyasal itici gii¢
mevcut oldugunda gerilme enerjilerinin tistesinden gelerek gergeklesebilir. Dogrudan

farkli c¢ekirdeklenme davranislarindan kaynaklanan iki farkli reaksiyon ¢ifti
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geometrisinin varliginin, daha yiiksek Al>TiOs biliylime hizlarmin diisiik sicakliklarda

oldugu sonucunu ¢ikarmistir.

Perera (1989) yaptig1 ¢alismada es-molar a-Al,O3 ve TiOz karisimini bazi oksit katki
malzemeleri kullanarak 1400 °C’de 4 saat sinterlemistir. Katki malzemelerini olarak
BaO, Li20, SnO2, Na2O kullanmistir. Katki malzemeleri arasinda yogunlugu en ¢ok
arttiran ve su emmeyi en ¢ok diisiiren NaO olmustur. Li2O katkis1 Al,TiOs fazindan
ziyade LiAlsOg faz1 olusturmustur. SnO2 katkist ile tiniform bir mikroyap1 elde etmistir.
Sinterlenmis tiim numunelerde Al2O3 ve TiOz kalint1 fazlarini gézlemlemistir. Ayrica bu
calismada hazirladigr a-Al.O3 ve TiO; diflizyon disklerini 1400 °C’de 2 saat bekleterek
olusan ara yiizii incelemistir. Diflizyonun neredeyse sadece tek tarafli oldugunu, Al1%*

tyonlarinin TiO2 bolgesine difiize oldugunu gdstermistir.

de Arenas ve Gil (2003) yaptigi calismada a-Al2O3 ve TiO2’in (rutil) es molar karigimina
agrilikca % 1-10 aras1 FeTiOz3 (ilmenit) + Fe2Oz (hematit) katkisinin Al TiOs seramikleri
tizerindeki etkilerini arastirmistir. Deneylerinde mikron alt1 tozlar1 etanol ortaminda 8
saat karistirmis ve 300 MPa basingta preslemistir. Elde ettigi yas numuneleri 1450 °C’de
1 saat sinterlemistir. Sinterlenmis numunelerin yogunluklarini, faz komposizyonlarini,
mikroyapilarini ve sertliklerini belirlemistir. Ayrica, sinterlenmis numunelere 1450 °C’de
100 saat 1s1l islem uygulayarak faz kararliliklarini belirlemistir. Elde ettigi sonuglara gore,
ilmenit ve hematit katkis1 yogunlugu bir miktar arttirmis ve gozenekliligi 6nce bir miktar
diisiirmiis ancak sonra arttirmistir. AP* ile yer degistirme ile anizotropik 1s1l genlesmeyi
Fe3* ile degistiren ekleme etkisinden kaynaklanmaktadir. Demir iyonlari tercihli olarak
bolgelere girebilir ve malzemenin 1s1l genlesme 6zelliklerini kontrol eden Al>TiOs birim
hiicresini degistirebilir, poroziteyi ve mikro catlamayi azaltir (Tilloca 1991). XRD
analizlerine gore, ilmenit ve hematit fazlar1 goziikmemistir. Bu katkilarin Al,TiOs ile kati
¢ozelti olusturdugunu gostermistir. Denklem (4) ve (5)’e gore oksitleyici atmosferde
ilmenit faz1 dnce oksitlenmektede daha sonra ise psddobrokit yapisina donlismektedir
(Gupta et al. 1991). Ayrica Fez03, AlTiOs kristal kafesine girerek Fe>TiOs

olusturmaktadir.

2F€T103 + 1/2 02 == F6203 ) ZTlOZ (24)
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2F€203 ' 2T102 == F9203Ti05 + TlOZ (25)

Isil islemden sonra katki miktari arttikca AloTiOs miktart artmig ve bu da pozitif bir 1s1l
kararlilik etkisi yaratmistir. Bozunma reaksiyonu, Al>TiOs kristal kafesinde olusan
carpilmalar sonucu gerceklesmektedir. Ti®* (0,68 A) iyon yaricapindan dnemli 6lgiide
farkli olan AI®* (0,50 A) yaricapi, yap1 kararsizligia neden olur. Atomik yarigap1 daha
biiyiik olan Fe** (0,65 A) iyonlarinin ikamesi ile kararli hale getirilebilmesini miimkiin

kilmaktadir (Tilloca 1991, Morosin and Lynch 1972).

Korim (2009) MgO ve Fe;03 katkisinin AloTiOs faz olusumuna etkisini arastirmistir.
Calismada es molar a-Al2O3 ve TiO. (anataz) karisimina agirlikga % 3 ve % 5 katki
ekleyerek elde ettikleri toz karistmini 150 MPa basingta soguk izostatik pres ile
sekillendirmistir. Faz olusumuna etkisini belirlemek amaciyla numunelerin 1000 °C ile
1500 °C arasinda XRD ile faz analizini yapmistir. Hem MgO katkili hem de Fe,O3 katkili
sistemlerde Al>TiOs olusumunun bir gegis fazi igerdigini ve bu kristal fazlarin 1000 ila
1400 °C arasinda sabit kaldigim tespit edilmistir. Hem Mg?* hem de Fe®* iyonlarinin
Al>TiOs ile kat1 ¢ozelti olusturdugunu X 1s1n1 kirinimi ve kafes parametresi aragtirmalari

ile dogrulanmagtir.

Rezaie vd. (2009) yaptig1 ¢alismada agirlik¢a % 10’a kadar hematit katkisinin Al>TiOs
olusumuna etkisini arastirmistir. Baslangig tozlari olarak TiO2 (rutil) ve aluminyum hidrat
(Al(OH)3) kullanmustir. Elde ettigi farkli kompozisyonlardaki toz karisimini 4 bar basing
altinda presleyerek 1450 °C’de 5 saat siireye kadar sinterlemistir. Numuneleri 1s1l ve XRD
yontemleri ile analiz etmistir. Sonuglara gore, % 2,5 hematit katkist AI>TiOs olusum

sicakligint 1280 °C’den 1150 °C’ye diistirmistiir.

Maki ve Suzuki (2013) yaptigi calismada MgO katkili Al TiOs seramikleri reaktif olarak
a-Al;03, TiO2 (anataz) ve MgCO3 tozlardan soguk izostatik presleme ile elde ettigi
numuneleri 1300-1500 °C arasindaki sicakliklarda 2 saat sinterlemistir. Elde ettigi
bulgulara gore, MgO katkisi ile artmasi ile AloTiOs fazinin olusum sicakligi diigmiistiir.
MgO katma miktarini degistirerek, AloTiOs / Al203, Al TiOs / MgAlO4 / AlO3, Al TiOs
| MgAIl204 kompozitleri sentezlenmistir. SEM goriintiilerine gore MgO katki miktari
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artttkga Al>TiOs matrisinin tane biyiikliigh ve mikro ¢atlaklar azalmigtir. Ayrica
mikroyap1 goriintiilerine gére MgO katkisi arttik¢a olusan Al>TiOs tanelerinin yiiksek
anizotropisi azalmistir. 1400 ve 1500 °C’de sinterlenen numunelerin maksimum mekanik

dayanimini sirastyla 106 ve 32 MPa (% 15 mol MgO) olarak bulmustur.

Reaksiyon (6)’nin entalpisi negatiftir (Gani and McPherson 1973) ve Al2TiOs olusumu
sadece yliksek sicaklikta miimkiindiir. Es-yapisal MgTi20s ve Fe>TiOs buna benzer bir
davranis gostermektedir. Genel olarak ortorombik psddobrokit yapisina sahip tiim oksit
malzemeler “entropi-kararli” yiiksek sicaklik fazlari olarak diisiiniilmektedir (Navrotsky
1975, Wechsler and Navrotsky 1984). MgTi.Os yaklasik 700 °C sicakligin altinda
MgTiOs + TiO; fazlarina, FeoTiOs’ta benzer sekilde 565 °C sicakligin altinda FeoO3 +
TiOy fazlarina doniismektedir (Navrotsky 1975, Wechsler and Navrotsky 1984, Eriksson
and Pelton 1993). AlTiOs’in 800-900 °C’nin altinda ayrisma hizi ¢ok yavastir. Bu
yiizden tespit edilmesi ¢ok uzun 1s1l islemlerde bile zordur. Al,TiOs’1in MgO veya FeoO3
ile sinterlenmesi Al,TiOs - MgTi2Os veya AloTiOs - FezTiOs kati ¢ozeltilerini olusturur.
Bu kati ¢ozeltilerin 1s1l kararlilign saf AlTiOs’in 1s1l kararliligina gore yiiksektir
(Ishitsuka et al. 1987, Thomas 1989). Ancak ZrO- ve SiO2’in Al>TiOs’in 1s1l kararliligina
belirgin bir etkisi bulunmamaktadir (Ishitsuka et al. 1987, Thomas 1989). Isil kararliligin
artmasi, ayrisma sicakliginin diigmesi (termodinamik etki) ve ayrismanin baslama siiresi

(kinetik etki) ile bagdastirilabilir (Buscaglia and Nanni 1998).

Saf AL TIOs in ayrisma kinetigi ile ilgili baz1 ¢alismalar yapilmistir (Thomas 1989,
Kameyama and Yamaguchi 1976, Kato et al. 1978, Kato et al. 1979, Hennicke and
Lingenberg 1986). Bu calismalardan asagida maddeler halinde siralanmis bilgiler
cikarilabilir.

e Ayrisma orani 1100 °C — 1150 °C arasinda maksimumdur.

e Busicakliklarda yogunluga, tane boyutuna sinterleme sicakligina ve mikroyapiya

bagli olarak 2 ile 25 saat arasinda yar1 ayrigsma stireleri gozlemlenmistir.
e Ayrisma, 1sil genlesme katsayisinin artmast ve hacim azalmasi ile

sonuclanmaktadir.
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e Aynisma, ALTIOs in yiiksek 1s1l genlesme anizotropisinden kaynaklanan ig¢

gerilmelerden etkilenmektedir.

Bu bilgiler dogrultusunda Buscaglia ve Nanni (1998), Alx(1-xMgxTi1+905 (0<x<0,6) kat1
¢oOzeltilerinin ayrismasini, 900 °C — 1175 °C sicaklik araliginda incelemistir. Bilesimin
bir fonksiyonu olarak ayrisma sicakliginin bir ifadesi, normal ¢ozeltiler yaklasimina
dayanan basitlestirilmig bir termodinamik model kullanilarak tiiretmistir. Bilesimin
ayrisma sicakligi lizerindeki etkisi karmasiktir. Deneysel c¢aligmalarinda, 0<x<0,5
kompozisyonlarinda ayrigma sicakligini x = 0 i¢in 1280 °C, x = 0,21 i¢in 1118 °C, ve x
= 0,5 icin 1163 °C olarak bulmustur. 0,5<x<1 kompozisyonlarinda ise ayrisma
sicakliginin  diistiigiinii  hesaplamistir (x = 0,6’da 1067 °C). Ayrisma Kkinetigi
¢ekirdeklenme ve tane biiylimesi olarak gergeklesmistir. Bu ayrismada Al>TiOs kendine
Ozgii bir yapida kiiresel nodiiller olusturmaktadir. Kiiresel nodiilleri a-Al203 ve MgAI>O4
¢ekirdegi ve bu gekirdegin etrafinda kabuklasan TiO2 olusturmaktadir. Saf Al TiOs’in
ayrismasi sonucu olusan nodiillerin biiylime hizinin parabolik oldugunu, MgO katkisi ile
sinterlenmis Alz1-xMgx Ti1+x)Os’in ayrigmasi sonucu olusan nodiillerin ise sabit bir hizda
biliylidiiglinii gostermistir. Ayrigma ile reaksiyon iirlinlerinin rastgele ¢ekirdeklenmesinin

hacim artis1 ile ortaya ¢ikan elastik gerilmeler sebebiyle engellendigini belirtmistir.

Al>TiOs’in 1s1l 6zelliklerinin ileri diizeyde olmasi nedeniyle gelisen teknoloji ile kullanim
alanlar1 daha da genisleyecektir. Al2TiOs’in yiiksek sicakliklarda kararliliginin artirtlmast
ve baslangic hammaddelerinin ucuz ydntemlerle iiretilmis malzemelerden secilmesi,
nihai Uriinlin maliyetini diislirme c¢alismalar1 yapilmalidir. Ayrica bu malzemenin
mekanik ozelliklerinin yeterli olmayis1 kullanim alanlarimi kisitlamaktadir. Malzeme
performansini artirmak amaciyla optimum 1si1l-mekanik 6zellikler iligkisi kurulmali ve

buna yonelik ¢aligmalar yapilmalidir.
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3. MATERYAL VE METOD

Numune iiretiminde kullanilan {iretim akis semasi ve kullanilan karakterizasyon

yontemleri Sekil 3.1°de verilmistir.

Al,TiO; URETIMI

Al,O; +TiO, +
Katki Malzemeleri (SiO,, MgO, Fe,0,)

SEKILLENDIRME

K—Iﬂ
SINTERLEME
;I—/
| | 1
'd I ~\
Sinterleme Sinterleme Isitma ve
Sicakhig i Siresi Sogutma Hizi

KARAKTERIZASYON
I
| | | 1
( | ( | ( | ( |
' N\ ' N\ ' N\ 'd N\
Fiziksel Mikroyapi ve - Mekanik
Ozellikler Faz Ozellikleri LrUzelices Ozellikler
] ] ] ]
A\ J/ A\ J/ A\ J/ A\ J/
1 . I . I . I |
4 1\ 4 1\ 4 1\ 4 1\
. Isil iletkenlik .
et ATl XRD, SEM, EDX ve Isil Sok SIS G2
Gozeneklilik . . dayanimi
— | - Direnci |
A\ J/ A\ J/ A\ J/ A\ J/

Sekil 3.1 Calismada kullanilan iiretim akis semasi ve karakterizasyon yontemleri.
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3.1 Hammadde ve Kompozisyon Hazirlama

a-Al0s (korundum) ve TiOz (rutil) baslangic hammaddeleri olarak se¢ilmistir.
Calismada kullanilan tozlarin 6zellikleri Cizelge 3.2°de verilmistir. Katki malzemesi
olarak SiO; (kuvars), MgO (periklas) ve Fe;O3 (Hematit) agirlik¢a % 1,25, % 2,5, % 5 ve
% 10 olacak sekilde baslangi¢ tozlari olan Al.O3 ve TiO2 karigimina ayri ayri ilave
edilerek porselen bilye ve jet degirmen kullanilarak etil alkol ortaminda 30 dakika
karistirilmistir (Sekil 3.2). Degirmenden alinan karisim behere konularak etiivde 24 saat
80 °C’de bekletilerek alkoliin uzaklastirilmasi saglanmistir. Elde edilen kuru toz karisimi
degirmende kuru olarak 6giitiildiikten sonra 100 um elekten gegirilerek preslenebilir toz

elde edilmistir.

Sekil 3.2 Toz karistirmada kullanilan jet degirmen ve porselen kavanozlar.

Calismada kullanilan kompozisyonlar Cizelge 3.1°’de verilmistir. Katki orani, katki
malzemesi ve sinterleme sicakligina gore numuneler isimlendirilmistir. Kompozisyon
adlar igerdigi katki miktarina gore belirlenmistir. SiO> katkili numuneler “S” ile, MgO
katkili numuneler “M” ile, Fe2Oz katkili numuneler “F” ile gosterilmistir. AT ve ATH
katk: malzemesi ilavesiz numunelerdir. AT numunesi 1450 °C’de, ATH numunesi ise
1600 °C’de sinterlenmistir. ATH numune kodundaki “H” daha yiiksek sicaklikta yapilan

sinterlemeyi ifade etmektedir.
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Cizelge 3.1 Katki miktar1 ve sinterleme sicakligina gore numune isimleri.

Sinterleme Sicakhig: (°C)
Katki Orani (ag. %) 1450 1600 1450 1600 1450 1600

10 S1 S5 M1 M5 - -
5 S2 S6 M2 M6 F2 F6
2,5 S3 S7 M3 M7 F3 F7
1,25 S4 S8 M4 M8 F4 F8
0 AT ATH

* S=Si0; katkili, M=MgO katkili, F=Fe;Os katkili, AT ve ATH katkisiz, numunelerdir.

Cizelge 3.2 Kullanilan toz hammaddelerin 6zellikleri.

Hammadde Faz icerigi Ortalama Safhik Marka

Ady/ Tane Boyutu  Oram

Ozellik

Al;03 Korundum 2 um > %99,7 Nabaltec

TiO2 Rutil 0,19 um > %498 TRONOX® 8400
SiO; Kuvars 2 um > %99 Merck

MgO Periklas 2 um > %98 Merck

Fe203 Hematit, G6tit 5 um > %96 Sigma-Aldrich Pty

* Ortalama tane boyutu ve saflik oran1 degerleri katalog bilgilerdir.

Baslangi¢ hammaddeleri olan a-Al,O3 (Korundum) ve TiO2’nin (rutil) XRD paternleri

Sekil 3.3’te verilmistir.
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8000 - TiO, (rutil)
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LJA L N

6000
a-Al,O4 (korundum)
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Sekil 3.3 a-Al,O3 (Korundum) ve TiO> (rutil) XRD paterni.

Calismada kullanilacak katki malzemelerinin (MgO, SiO2 ve Fe;O3) XRD paternleri
Sekil 3.4, 3.5 ve 3.6°da sirastyla verilmistir. XRD paternlerine gére MgO’in periklas,

SiO2’in kuvars ve Fe203’in hematit fazinda oldugu belirlenmistir.

6000 - MgO (periklas)

I

o

o

o
1

X-Isim Siddeti
w
o
o
o

2000 -
1000 -
0 1 1 T L 1 T 1 AAI
10 20 30 40 50 60 70 80
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Sekil 3.4 MgO tozunun XRD paterni.

30




30000 - SiO, (kuvars)
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Sekil 3.5 SiO; tozunun XRD paterni.

Fe,O; (Hematit)

1400
1200
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400

200 l |
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X-Ismi Siddeti

Sekil 3.6 Fe;05 tozunun XRD paterni.

3.2 Sekillendirme

Sekillendirme i¢in presleme yontemi kullanilmigtir. Silindirik ve dikddrtgen prizma
seklinde 2 farkli presleme kalib1 kullanilmistir. Silindirik numuneler Arsimed yontemi ile
yogunluk belirlemede ve 1s1l iletkenlik katsayilarinin 6lgiimii igin, dikdortgen prizma
numuneler mekanik 6zelliklerin belirlenmesinde kullanilmistir. Silindirik presleme kalib1

kullanilarak silindir seklinde numuneler tiretilmistir. Her kompozisyondan 10 adet silindir
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ve 20 adet dikdortgen prizma seklinde numuneler dretilmistir. Silindirik presleme
kalibinin i¢ ¢ap1 d = 30 mm’dir. Dikdortgen kalip kullanilarak dikdoértgen prizma seklinde
numuneler tretilmistir. Dikdortgen kalibin agiklik 6lgiileri 80 mm x 20 mm’dir. Her bir
kompozisyon karigimindan 17,8 g toz, presleme kaliplarinda sekillendirilmistir. Toz
Ol¢timleri hassas terazi kullanilarak gergeklestirilmistir. Presleme basinci 60 MPa, silindir
ilerleme hizi 1 mm/s’dir. Presleme makinasi olarak Hidroliksan HD60 Ton Motorlu

Atolye Tipi Hidrolik Presleme makinast kullanilmistir (Sekil 3.7).

o f',
o A

Sekil 3.7 Sekillendirme igin kullanilan hidrolik pres.
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3.3 Sinterleme

Sinterleme firin1 olarak Protherm marka MoSi> (Sekil 3.8) 1sitict elemana sahip yiiksek
sicaklik firin1 kullanilmigtir. Numuneler 1450 °C ve 1600 °C’de 3 saat agik hava
atmosferinde sinterlenmistir. Firmin 1sitma hizi ve sogutma hiz1 5 °C/dk olarak kontrollii

bir sekilde gerceklestirilmistir. Sinterleme rejimi Sekil 3.9°da verilmistir.

Sekil 3.8 Sinterleme i¢in kullanilan yiiksek sicaklik firini.

Sinterleme Rejimi

1800 1600 1600

SICAKLIK (°C)

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
ZAMAN (DK.)

Sekil 3.9 Sinterleme rejimi.
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3.4 Karakterizasyon

3.4.1 Kiitle (Bulk) Yogunlugu, Goriiniir Goézeneklilik (Porozite) ve Su Emme

Yiizdesi Olciimii

Uretilen silindirik numuneler ile her kompozisyonun Arsimed ydntemi testleri 3 tekrar ile
dogrulanarak gergeklestirilmistir. Arsimed yontemi testleri neticesinde numunelerin kiitle
yogunlugu, goriniir gozenekliligi ve su emme degerleri elde edilmistir (ASTM C373 —
18). Olgiimlerde s1vi madde olarak saf su kullanilmistir. Kuru agirliklar 6lciildiikten sonra
numuneler saf su igerisinde 3 saat kaynatildiktan sonra 24 saat bekletilerek tartim

Olclimleri tamamlanmistir. Bu hesaplamalar i¢in kullanilan formiiller asagida sirasiyla

verilmistir.

Bulk Yogunluk [(Wy/(Wp — W) X Psin (3.1)
% Goriiniir Porozite [(Wp — Wg)/(Wp — W,)] X 100 (3.2)
% Su Emme (Wp —Wg)/(Wg)] x 100 (3.3)

Wy = Numunelerin kuru agirhgi.
Wp= Saf su emdirilmis numunelerin agirhig.

W,= Saf su emdirilmis numunelerin su icerisindeki asili

3.4.2 Mekanik Ozelliklerin Belirlenmesi

Mekanik dayanim o6zelliklerinin belirlenmesi amaci ile 3 nokta egme dayanimlari,
bilgisayar kontrollii elektronik tiniversal test makinesi (Shimadzu, AGS-J 10kN) ile
dliilmiistiir. Olgiimler ASTM C1161 standardina gére gergeklestirilmistir. Olgiimlerde
numune boyutlart goz 6niinde bulundurularak mesnetler arasi mesafe 40 mm (Sekil 3.10)
olarak secilmis ve iist mesnet ilerleme hiz1 0,5 mm/dk. olarak testler gergeklestirilmistir.
3 nokta egme testlerinde her bir kompozisyonun dayanimini belirlemek amaciyla 9 adet
dikdortgen prizma seklinde numune kullanilmistir. 3 nokta egme dayanimi i¢in Denklem

3.4 kullanilmustir.
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Egme dayanimi _ 3KL
~ 2bd?

(3.4)

0.= 3 nokta egme dayanimi.
F,,= kirilma anindaki ytk.
L= mesnetler aras1 mesafe.
b= numunenin genisligi.

d= numunenin kalinlig.

humune d

A Mesnet Mesnet A

Sekil 3.10 3 nokta egme testinin sekilsel gosterimi.

3.4.3 Isil Sok Testleri

Numunelerin 1s1l sok davraniglart CEN/TS 933-11 standardina gore gerceklestirilmistir.
Bu standarda gore asagidaki prosediir izlenmistir.

Test pargalar1 bir elektrikli firinda homojen olarak 950 °C’ye 1sitilmis ve 30 dakika
beklenmistir. Daha sonra numuneler firindan ¢ikarilip bir plaka tizerine yerlestirilip 5 bar
basingta hava tiflemesine maruz birakilmistir. Bu dongii toplam 5 kez tekrarlanmastir.
Numuneler 1 kez ve 5 kez 1s1l sok testine maruz birakildiktan sonra 3 nokta egme testleri
gerceklestirilmistir. Her kompozisyondan 9 numuneye 1s1l sok testi yapilarak elde edilen

sonucun ortalamasi hesaplanmistir.
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3.4.4 Faz Analizi

Kullanilan toz hammaddelerin ve sinterlenen numunelerin faz igerikleri X-Isinlari
Difraktometresi (XRD) ile belirlenmistir. Sinterlenen numuneler halkali degirmende toz
haline getirildikten sonra faz analizleri yapilmistir. Faz analizi i¢in Cu Ko radyasyonu
(A=1,5418 A) ve sekonder grafit monokromatorlii bir toz difraktometre kullanilmigtir
(Shimadzu, XRD-6000). X-1s1m1 difraksiyonu (XRD) spektrumlari, 25° ila 70° agilardan
(20), 1,25 °/dk’lik bir gonyometre hizinda, 40 kV'luk hizlanma voltajinda ve 30 mA’lik

bir akimda taranarak elde edilmistir.

3.4.5 Taramah Elektron Mikroskopu (SEM) Analizi

Numunelerin kirik yiizeyleri karbon ile kaplanarak ~10 mm calisma mesafesi (WD) ile
20 kilovolt (kV) hizlandirma voltaji altinda taramali elektron mikroskobuna (SEM) bagli
geri sacinimli elektron (BSE) dedektorii ile incelenmistir (LEO-1430VP). Numunelerin

yiizey morfolojileri ikincil elektron (SE) dedektorii ile incelenmistir.

3.4.6 Isil fletkenlik Ol¢iimii

Numunelerin 1s1l iletkenlik 6lgtimleri i¢in hazirlanan silindirik numuneler C-Therm TCi
(Sekil 3.11) 1s1l iletkenlik 6lglim cihaziyla ASTM C201 — 93 standardina uygun bir
sekilde gergeklestirilmistir. Her kompozisyondan 3 numunenin 1s1l iletkenlik katsayisi

Olclilmiistiir. Her numuneden en az 5 6l¢tim alinmistir.

Sekil 3.11 Isil iletkenlik katsayisi 6l¢tim cihazi.
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4. BULGULAR
4.1 SiO2 Katkisimin Etkileri
4.1.1 Kiitle Yogunlugu, Goriiniir Gozeneklilik ve Su Emme Sonuclar:

Deney sonuglarinin standart sapma degerleri grafik lizerinde gosterilmistir. Sekillerden
gorildiigi gibi deney sonuglarinda yiiksek bir tekrarlanabilirlik saglanmistir. Kiitle
yogunlugu ve goriinlir gozeneklilik, katki malzemelerinin Al TiOs seramiklerinin
sinterleme  Ozelliklerine etkisini degerlendirmek i¢in kullanilabilir.  Al>TiOs
seramiklerinde katki malzemelerinin rolii sinterlemeyi iyilestirmekle ilgilidir. Genel
olarak katki maddeleri, kat1 ¢ozelti veya siv1 fazlarda sinterleme i¢in gerekli enerjiyi
azaltan bilesenlerdir. Numunelerin Arsimed yontemi ile belirlenen kiitle yogunluk
degerleri Sekil 4.1°de verilmistir. SiO2 katkis1 once kiitle yogunlugunu artirmis daha
sonra ise azaltmigtir. Al,TiOs’in ve SiO2’nin teorik yogunlugu sirasiyla 3,70 g/cm® ve
2,32 glcm®tiir. Katkisiz olarak iiretilen AT ve ATH numunelerinin yogunluklar sirastyla
3,27 ve 2,63 g/cm?® olarak bulunmustur. 1450 °C’de sinterlenen numunelerin yogunluklar
1600 °C’de sinterlenen numunelere gore yiiksek ¢ikmistir. SiO2 katkisi arttikca kiitle

yogunluk degerleri birbirine yaklagmustir.

Kiitle Yogunlugu ® 1450°C —m-1600°C
3,50 3,36
& 3,27
: . 3.28 3,22 3.1
&) . ° s
~ ¢
o
= ] 7]
= 300
Eﬁ | ? 2.95 3,06
S 296 ! 3,03
= B
= 263
M 250
AT-ATH $4-S8 $3-97 $2-S6 $1-S5
%0 % 1,25 % 2.5 %5 % 10
Numune Ad1

Sekil 4.1 SiO; katkili numunelerin kiitle yogunlugu degerleri (g/cm?).
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Sekil 4.2°den goriildigii gibi agirlikea % 1,25 SiO2 katkist goriiniir gézenekliligi biiylik
oranda diisiirmiis daha sonra az bir artis gosterse de genel olarak SiO2 katkisinin %
gorliniir gozenekliligi diislirdiigii belirlenmistir. Su emme ve goriiniir gozeneklilik
degerleri birbirine benzer davranig gostermistir (Sekil 4.2, 4.3). Bunun sebebi olarak
gozenekliligin biiylik oranda agik gozeneklerden ve c¢atlaklardan kaynaklandigi

distiniilmektedir.

GOl‘iinur Gozeneklilik (OA)) o 1450°C B-1600°C

~ 30 27,29

e [/} !

S o5

= 17,35 18,26

= 20 1 !

i~ o ]

= 15

§ 11,32 6,95

: 7]

(3 10 [ . 4 2 /

o

g O 10,02 7,12 8,38 8,19 5,80

= O

S

&) AT-ATH S4-S8 S3-S7 S2-S6 S1-S5
%0 % 1,25 % 2,5 %5 % 10

Numune Adi1

Sekil 4.2 SiO; katkili numunelerin goriiniir gozeneklilik degerleri (%).

Su Emme (%) ® 1450°C —m-1600°C

12,00
10,36
10,00 .
S
< 8,00 5,86 6,19
S ']
E 6,00 u 3.70 b o
"D 4,00 L & ’
wn ] [ ]
=00 3,07 ? 219 2,56 254 ‘
0,00 : ’ 1,91
AT-ATH S4-S8 S3-S7 S2-S6 S1-S5
% 0 % 1,25 % 2,5 % 5 % 10
Numune Ad1

Sekil 4.3 SiO; katkili numunelerin su emme degerleri (%).
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4.1.2 3 Nokta Egme Dayamimlar:

3 nokta egme dayanimi degerleri Sekil 4.4’te verilmistir. Genel olarak SiO» katkisinin 3
nokta egme dayamimini biiyiikk bir oranda artirdigi goziikmektedir. SiO2, Al2Os3 ile
reaksiyona girerek igne benzeri bir yapiya sahip mullit olusturabilir. Mullit, yiiksek erime
noktasi, yliksek mekanik dayanim ve siirlinmeye karst milkemmel diren¢ oldugundan,
Al>TiOs seramiklerinin mekanik dayanimini artirmak igin kullanilmaktadir. Agirlikg¢a %
1,25 SiO; katkis1 dayanimi yaklagik 2,5 kat artirmigtir. Agirlikga % 10 SiO2 katkist 3
nokta egme dayanimini iyilestirerek 6,80 MPa’dan 38,43 MPa’a cikarmistir. 3 nokta
egme dayanimindaki bu artig esas olarak, sinterlemenin iyilesmesinden ve gézenekliligin

azalmasindan kaynaklanmaktadir.

3 Nokta Egme Dayanimi1 (MPa) ® 1450°C —=-1600°C
=% 3843
e 40 é
< 35
£ 30 24,41
%25 16,58 + 20,83 é

20
% 15 % 12,05
£ 6,80 7,67 il
= 10 2,23
: -
g5 054 1,66
S u E
= 0 .
« AT-ATH S4-S8 S3-S7 S2-S6 S1-S5
%0 % 1,25 % 2,5 %5 % 10
Numune Adi

Sekil 4.4 SiO; katkili numunelerin 3 nokta egme dayanimi degerleri (MPa).
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4.1.3 Isil Sok Dayamimlari

Al;TiOs seramiklerinin 1s1l sok direnci, yalnizca 1s1l genlesme katsayisi, 1s1l iletkenlik,
dayaniklilik, elastikiyet modiilii, Poisson orani ile degil, makroskobik ebatlar1 ve sekilleri,
1sitma ve sogutma durumlart ve 1sidan da etkilenir. Bu etkiler ve tane biiyiikligi
genellikle 1s11 genlesme, gozeneklilik veya gozenek biiyiikligii katsayilart ve diisiik

yanma sicakligi gibi fiziksel 6zelliklerin hassasiyetini yonetir (Morishima vd. 1987).

Isil sok direncinin 6l¢iilmesi genellikle zordur ve genellikle test kosullarina bagli olan bir
ka¢ deneysel direng parametresi cinsinden ifade edilir. Bununla birlikte, su verme

isleminden sonra mekanik testlerin gergeklestirilmesi ile kolayca yapilabilir.

Gergeklestirilen 1s1l sok testleri sonrasi elde edilen 3 nokta egme dayanimlari 1 ¢evrim
151l sok icin Sekil 4.5’te 5 ¢cevrim 1s1l sok i¢in Sekil 4.6’da verilmistir. Cizelge 4.1°de ise
1450 °C’de sinterlenen numunelerin 1 ve 5 1s1l sok sonrasi elde edilen 3 nokta egme dayanimi

degerleri ve bu degerlerin% cinsinden degisimi verilmistir.

Cizelge 4.1 1450 °C’de SiO- katkis ile sinterlenen numunelerin 1 ve 5 1s1l sok sonrasi elde edilen
3 nokta egme dayanimi degerleri.

Sinterleme Sicakhgi (°C) 1450 °C

Numune Adi AT(%0) S4(%1,25) S3(%25) S2(%5) S1(%10)

® 3 noktacgme dayanimi 6,80 1658 2083 2441 3843
(MPa)

e 1 ¢evrim 1s1l sok sonrasi
3 nokta egme dayanimi 4,99 14,33 18,39 25,37 39,95
(MPa)

* leeimusisoksomrast 664 4358 1168 394 395
% degisim

e 5 g¢evrim 1s1l sok sonrasi
3 nokta egme dayanimi 4,40 13,87 18,54 24,99 32,48
(MPa)

* OSceviimuilsoksontast o gog 1631 -1096 239 -1549
% degisim

1450 °C’de sinterlenmis katkisiz numuneler 1s1l sok sonrasi bilyiik 6l¢lide dayanimlarini

kaybetmislerdir. 6,80 MPa olan 3 nokta egme dayanimlar1 1 ¢evrim 1s1l sok sonrasi
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yaklagik 5 MPa’a diismiis 5 ¢cevrim 1s1l sok sonrasi 4,40 MPa degerine diigsmiistiir. Ancak

SiO2 katkisinin eklenmesiyle dayanim kayb1 giderek azalmstir.

1 Cevrim Isil Sok Sonrasi1 3 NED (MPa) ® 1450°C -m-1600°C
= 40 ¢ 39,95
Ay
S 35
- 30 25,37
=
= ™
2 . 14,33 e
S 20 , .

v 15 e
£
2010 4,99 6,76 m 10,71
1,55
s 5 P 1,12 ’ "
R’ 0,42 '
g0 g v o
@ AT-ATH S4-S8 S3-S7 S2-S6 S1-S5
% 0 % 1,25 % 2,5 % 5 % 10
Numune Ad1

Sekil 4.5 SiO; katkili numunelerin 1 ¢evrim 1si1l ok sonrasi 3 nokta egme dayanimi (MPa).

1600 °C’de sinterlenmis numunelerin 1s1l sok sonrasi elde edilen dayanim degerleri ve %
degisim oranlar1 Cizelge 4.2°de verilmistir. Katkisiz ATH numunesi 1 ¢evrim 1s1l sok
sonras1 dayanim degerinin yaklasik % 26’sin1 kaybetmis ve 5 ¢cevrim sonrasi ilk dayanim
degerinin yaklasik % 30’unu kaybetmistir. SiOz ilavesi ile dayanim degerlerinde ¢ok
biiyiik 6l¢iide 1yilegsme saptanmistir. SiO2 katkist ayn1 zamanda 1s1l sok dayanimlarini da
artirmistir. % 10 SiO2 katkili S5 numunelerinde dayanim kaybi 1 gevrim 1s1l sok igin

yaklasik % 11 ve 5 ¢evrim 1s1l sok icin ise % 17 civarindadir.

41



5 Cevrim Is1l Sok Sonras1 3 NED (MPa) ® 1450°C —=-1600°C

=% ¢ 3248
= 4
E 30 2499
2 25 18,54 ¢
=
5,20 13,87 ¢
A 15 . 10,00
2 4.40
£ 10 , 6,22 i
= 117
= 5 ¢ 0,84 d
= 0,33
g0 m . ¥
e AT-ATH $4-S8 $3-S7 $2-S6 S1-S5
% 0 % 1,25 % 2,5 %5 % 10
Numune Ad1

Sekil 4.6 SiO; katkili numunelerin 5 ¢evrim 1s1l sok Sonrasi 3 nokta egme dayanimi (MPa).

Cizelge 4.2 1600 °C’de SiO- katkist ile sinterlenen numunelerin 1 ve 5 1s1l sok sonrasi elde edilen
3 nokta egme dayanimi degerleri.

Sinterleme Sicakhgi (°C) 1600 °C

Numune Ad1 ATH(%0) S8(% 1,25) S7(%25) S6(%05) S5(% 10)

e 3 nokta egme dayanimi

(MPa) 0,54 1,66 2,23 7,67 12,05
e 1 ¢evrim 1s1l sok sonrasi

3 nokta egme dayanimi

(MPa) 0,42 1,12 1,55 6,76 10,71
e 1 ¢evrim 1s1l sok sonrasi
% degisim -26,64 -32,64 -30,20 -11,82 -11,18

e 5 cevrim 1s1l sok sonrasi
3 nokta egme dayanimi

(MPa) 0,33 0,84 1,17 6,22 10,00
e 5 cevrim 1s1l sok sonrasi
% degisim -35,30 -49,33 -47,31  -18,86 -17,04
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4.1.4 Faz Analizi

Katkisiz numunelerin XRD faz analizi grafikleri Sekil 4.7°de verilmistir. Tespit edilen

piklerin faz bilgileri belirlenmistir.

AT ve ATH
3500 ® =ALTiO; M =0-ALO,
A =TiO, (rutil)
3000
2500

2000

1500

X-Ismm Siddeti

1000

500

—AT (katkisiz 1450°C) ——ATH (katkisiz 1600°C)

Sekil 4.7 Katkisiz olarak tiretilen referans numunelerin XRD paternleri (AT:1450 °C, ATH:1600
°C’de sinterlenmis numunelerdir).

Sekil 4.7°de verilen katkisiz numunelerin karsilastirmali faz analizine gore, sinterlenmis
AT ve ATH numuneleri biiyiik oranda Al>TiOs, kiigiik oranda ise a-Al203 ve TiO2 (rutil)
fazlarindan olugsmaktadir. Sinterleme sicakliginin 1450 °C’den 1600 °C’ye ¢ikmasiyla
oncelikli olarak Al>TiOs fazinin pik siddetleri belirgin 6l¢iide artmistir. Pik siddetinin
artmas1 bu fazin kristalinitesinin arttigin1 gostermektedir. Ayn1 zamanda sicakligin
artmasiyla a-Al2O3 ve rutil fazlarinin siddetinde azalis belirlenmistir. Hatta bu fazlarin

ana pikleri disinda kalan pikleri kaybolmaya baslamigtir.
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oo 0=ALTIO, W=0-AL0,
*=millit A =TiO, (rutil

5000 -

4000 -

3000

X-lsim Siddeti

2000

1000
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Sekil 4.8 1450 °C’de SiO; katkist ile sinterlenmis numunelerin XRD paternleri.

Sekil 4.8°de 1450 °C’de katkisiz ve SiOz katkili olarak sinterlenmis numunelerin
karsilagtirmali faz analizi verilmistir. Katki miktarinin artmasiyla reaksiyona girmemis
rutil fazinin siddetinde artis gdzlemlenmektedir. Bununla beraber, reaksiyona girmemis
a-Al203 fazinin pik siddetinde belirgin bir fark yoktur. Agirlikga % 1,25 SiO2 katkist
Al>TiOs faziin piklerini keskinlestirip siddetini artirmigtir. Boylelikle Al>TiOs fazinin
miktar1 ve kristalinitesi artmistir. Agirlik¢a % 2,5 SiO2 katkisiyla beraber mullit
olusumunun bagladig goriilmektedir. Agirlik¢a % 10 SiO2 katkili ST numunesinde mullit
olusumu biiyiik oranda belirginlesmistir. Si** iyonlarinin Al,TiOs kristaline difiizyonu
mimkiin olmadigi igin tane sinirlarinda difiizyonu engelledigi ve Al2TiOs tane
bliylimesini engelledigi ayrica Sekil 4.15°’te verilen SEM-BSE goriintiilerinde de
goziikmektedir.

XRD faz analizinde, SiO2 katkisi artik¢a reaksiyona girmemis rutil ve Al2Os’{in
(korundum) miktarinda artis oldugu anlagilmakla beraber 1000 ve 2500 biiylitmedeki
SEM-BSE goriintiilerinde de goziikmektedir. Al2TiOs tane smirlarinda SiO2 mullit

olusturarak taneler arasinda bariyer gorevi gordiigii diistiniilmektedir.
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Ayrica SEM-BSE goriintiilerine gore SiO2 katkisinin sivi fazi artirdigi (koyu gri bolgeler)
catlaklar1 boylelikle azaltarak sinterlemeyi iyilestirdigi ve sonug¢ olarak Al2TiOs’in

mekanik 6zelliklerini bu mekanizma ile iyilestirdigi anlasilmaktadir.

® =ALTIO, W=0-ALO,

8000
A =TiO, (rutil)

7000 -

6000

;ZZ M . . .o. .u . 00..0.0. o 83
S
1002 .;{' nlae o}\ ot Ahu . U n Wﬂ

15 25 33 45 55 63
28()

Co
>

X-Ismu Siddeti

Sekil 4.9 1600 °C’de SiO- katkust ile sinterlenmis numunelerin XRD paternleri.

Sekil 4.9’°da 1600 °C’de katkisiz ve SiO; katkili olarak sinterlenmis numunelerin
karsilagtirmali faz analizi verilmistir. 1450 °C’de SiO> katkisi ile meydana gelen mullit
olusumu 1600 °C’de sinterlenen numunelerde ger¢eklesmemistir. Sinterleme sicakliginin
artmasiyla reaksiyona girmemis a-Al2O3 ve rutil pikleri ya c¢ok kiiciikmiis ya da

kaybolmaya baslamistir. S102 katkis1 bu sicaklikta herhangi bir faz olusturmamastir.
4.1.5 SEM ve EDX Analizi

4.1.5.1 Katkisiz Numunelerin SEM ve EDX Analizi

Baslangi¢ tozlarmin reaksiyona girmemis taneleri tiim numunelerin mikro-yapisinda
bulunmaktadir. Yiiksek genlesme anizotropisi nedeniyle AT fazinin olusumu sirasinda
bircok catlak meydana gelmistir. Yiiksek sinterleme sicakligi nedeniyle tane biiyiimesi

gbzlemlenmistir. Artan sinterleme sicakligi ile reaksiyona girmeyen taneler azalmis ve

taneler bliylimeye baglamistir.
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a) ATH (katkisiz) ' b)

1L |

Sekil 4.10 1600 °C’de katkisiz olarak sinterlenen numunenin SEM-EDX nokta analizi, a)
mikroyap1 goriintlisii ve analiz yapilan noktalar, b) Al;TiOs fazi, ¢) a-Al.O3 fazi, d)
TiO; faz1.

kev

Sekil 4.10°da 1600 °C’de katkisiz olarak sinterlenmis AT numunesinin SEM-BSE
mikroyap1 goriintiisii ve farkli fazlara yapilan SEM-EDX nokta analizi verilmistir.
Yapilan nokta analizlerine gore gri fazlarin Al2TiOs, koyu gri fazlarin Al,O3 ve beyaz
fazlarin TiO2 oldugu belirlenmistir. Sinterleme esnasinda Al203 ve TiO2 nin reaksiyona
girerek Al2TiOs fazini olusturduklart goziikmektedir. Buna gore, yan yana olan bu fazlar
birbirleriile reaksiyona girerek yeni fazi olusturduklari ve daha sonra tane biiyiimesi ile
Al;TiOs fazinin igerisinde kaldiklart goziikkmektedir. Sinterleme siiresince taneler
bliylimeye devam ederek bu bolgelerde catlaklara sebep vermislerdir. Bu sicaklikta
sinterlenen numunelerde sinterleme siiresinin artmasi diflizyon i¢in daha g¢ok siire
tantyacagl i¢in sinterleme siliresinin artmasi baslangi¢ tozlarmin kalinti faz olarak
kalmasini engelleyebilir. Ayn1 zamanda baslangi¢c toz tane boyutunun daha kiiclik
secilmesi reaksiyon i¢in daha fazla ylizey olusturacagi i¢in sinterlemeyi iyilestirecektir.
Detayl ve karsilagtirmali olarak SEM-SE goriintiileri Sekil 4.11°de farkli biiyiitmelerde
goriilmektedir. Tim numunelerde c¢atlaklar ve gozenekler olusmustur. Sinterleme

sicakliginin artmastyla tane boyutunun ¢ok biiyiik oranda arttig1 gézlemlenmektedir.
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]

f) ATH (katkisiz)

Sekil 4.11 Katkisiz olarak sinterlenen numunelerin SEM-SE mikroyap1 gorintiileri (AT: 1450
°C, ATH:1600 °C’de sinterlenmis numunelerdir).

Sekil 4.12°de katkisiz olarak sinterlenen numunelerin geri sagilan elektron goriintiileri
verilmis ve goriintiiler tizerinden fazlar ve gatlaklar belirtilmistir. Her iki sicaklikta da
sinterlenen numunelerde ¢ok biiyiik ¢atlaklar mevcuttur. Matris fazi olarak Al>TiOs fazi
acik gri renkte goriilmektedir. Bu fazin igerisinde reaksiyona girmemis a-Al2O3 ve TiO:

fazlar1 net bir sekilde goziikmektedir.
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QBSD Mag= 250KX EHT =20.00 kV AT1600

Sekil 4.12 Katkisiz olarak sinterlenen numunelerin SEM-BSE goriintiileri (AT: 1450 °C, ATH:
1600 °C’de sinterlenmis numunelerdir).

4.1.5.2 SiO2 Katkili Numunelerin SEM ve EDX Analizi

Si** iyonlarinin Al;TiOs kristaline difiizyonu miimkiin olmadig1 igin tane smirlarinda
difiizyonu engelledigi ve Al2TiOs tane biiyiimesini engelledigi Sekil 4.13 ve Sekil 4.14’te
verilen SEM-BSE goriintiilerinde de goziikmektedir. XRD faz analizinde, SiO> katkist
artikga reaksiyona girmemis rutil ve Al2Oz’nin (korundum) miktarinda artis oldugu
anlasilmaktadir. Bununla beraber 2500 biiyiitmede elde edilen SEM-BSE goriintiilerinde
reaksiyona girmemis fazlar goziikmektedir (Sekil 4.15). Al2TiOs tane sinirlarinda SiOp,

mullit olusturarak taneler arasinda engel gorevi gordiigii diistiniilmektedir.

Ayrica SEM-BSE goriintiilerine gore SiO2 katkisinin sivi fazi olusumunu artirdigi (koyu
gri bolgeler), catlaklari azaltarak sinterlemeyi iyilestirdigi ve sonug olarak Al2TiOs’in
mekanik Ozelliklerini bu mekanizma ile iyilestirdigi anlasilmaktadir. Gozenek ve

catlaklar biitlin numunelerde mevcuttur. AT numunesinde ¢ok biiylik catlaklar ve
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gozenekler dikkat cekmektedir. Anormal tane biiyiimesi, yiiksek sinterleme sicakligi
nedeniyle goriilmektedir. Ayrica reaksiyona girmemis fazlar bulunmaktadir. Beyaz renkli
fazlar rutil, koyu olanlar korundum ve gri matris Al.TiOs fazlaridir. Reaksiyona girmemis
rutil ve korundum fazlar1 XRD analizi ile de belirtilmistir. Al>TiOs fazinin olusumuyla
birbirine yakin rutil ve korundum taneleri tiikenmis ve reaksiyona girmemis fazlar ayrik
hale gelmistir. Boylece iyonlar ve atomlarin difiizyon yolu bloke etmistir. Kiiciik tane
boyutu se¢imi ya da yiiksek verimli karistirma ve 6gilitme yontemlerinin kullanilmasi
daha homojen bir mikroyapi icin etkili olabilir. Baslangi¢ tozlarinin reaksiyona girmemis
taneleri tim numunelerin mikro-yapisinda bulunmaktadir. Yiiksek genlesme anizotropisi
nedeniyle AloTiOs fazinin olusumu sirasinda birgok ¢atlak meydana gelmistir. Yiiksek
sinterleme sicaklig1 nedeniyle tane bilylimesi gézlemlenmistir. Artan sinterleme sicakligi

ile reaksiyona girmemis taneler azalmis ve taneler biiyliimeye baslamistir.

keV

i i : o H i et :

Sekil 4.13 1450 °C’de agirlik¢a % 10 SiO- katkisi ile sinterlenmis numunenin SEM-EDX nokta
analizi, a) mikroyap1 goriintiisii ve analiz yapilan noktalar, b) Al,TiOs fazi, ¢) mullit
ve 0-Al,O3 fazi, d) TiO; faz1 (rutil).
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al A = NTS BSD NTSBSD Iq 100K X
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nal A=NTSBSD Mag= 1.00KX al A=NTSBSD Mag= 1.00KX
= 13mm EHT =20.00 kV = 12mm EHT =20.00 kV

Sekil 4.14 1450 °C’de agirlikga SiO; katkisi ile sinterlenmis numunelerin SEM-BSE goriintiileri,
a) S1, b) S2, ¢) S3, d) S4 (kirmizi oklar catlaklar1 gostermektedir).

]
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TiO, [EhT Tl

® §
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ignal A=NTSBSD Mag= 250KX ignal A=NTSBSD Mag= 250K X
= 1imm EHT =20.00kV = — = 9mm EHT =20.00 kV

®

N Bl * 3 g : - A
ignal A=NTSBSD Hag= 250KX ignal A=NTSBSD Hag= 250K X
= f3mm  EHT=2000kV — = f2mm  EHT=2000kV

Sekil 4.15 1450 °C’de SiO; katkast ile sinterlenmis numunelerin SEM-BSE goriintiileri ve fazlarin
gosterimi, a) S1, b) S2, ¢) S3, d) S4.
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Sekil 4.16’da SiO2 katkis1 ile 1600 °C’de sinterlenmis numunelerin kirik yiizeylerinden
aliman geri sacilan elektron goriintiileri verilmistir. Kirmizi oklar olusan catlaklar
gostermektedir. Sekil 4.9°da verilmis XRD faz analizinden elde edilen bilgilerden de
anlasilacagi gibi BSE goriintiilerinde belirgin  bir karsithk iceren renk farki
goriilmemektedir. Sekil 4.17°deki SEM-SE goriintiilerine bakildigin da ise, katki orani
arttik¢a tane boyutunun biiytidiigii gozlemlenmektedir. S8 numunesi kiireselimsi Al TiOs
tanelerine sahipken, SiO: katki orani arttik¢a tane boyutu biiylimiis ve daha camsi bir
goriinlime kavusmustur. XRD faz analizinde bu sicaklikta sinterlenen numunelerde SiO2
iceren bir fazin bulunamamasi, SiO2’nin camsi bir faz olusturduguna isaret olabilir. Ayni
zamanda en yiiksek SiO2 katkis1 igeren S5 numunesinin mikroyapisina bakildiginda kirik

yiizeylerinin daha keskin kenar ve koselere sahip oldugu sdylenebilir.

WD= 25mm EHT =20.00 kV

WD= 26 mm EHT =20.00kV — WD= 22mm EHT =20.00 kV

Sekil 4.16 1600 °C’de SiO; katkisi ile sinterlenmis numunelerin SEM-BSE goriintiileri, a) S5, b)
S6, ¢) S7,d) S8.
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Hag= S5.00KX
EHT =20.00 kV

Pasney Signal A = SE1 Mag= S5.00KX Pa3 hay Signal A = SE1 Mag= 5.00KX
WD= 26 mm EHT =20.00 kV WD= 26 mm EHT =20.00 kv

Sekil 4.17 1600 °C’de SiO> katkist ile sinterlenmis numunelerin SEM-SE gortintiileri, a) S5, b)
S6, ¢) S7,d) S8.

4.1.6 Isil Tletkenlik Ol¢iimii Sonuclar:

4.1.6.1 Katkisiz Numunelerin Isil fletkenlik Ol¢ciimii Sonuclar

Katkisiz AT ve ATH numunelerinin 1s1l iletkenlik degerleri Cizelge 4.3’te verilmistir.
1450 °C’de katkisiz olarak sinterlenen AT numunesinin ortalama 1s1l iletkenlik degeri
2,531 W/mK, 1600 °C’de katkisiz olarak sinterlenen ATH numunesinin ortalama 1sil
iletkenlik degeri 0,753 W/mK olarak o6lciilmiistiir. Bu Ol¢limlerde malzemelerin
gozeneklilik ve su emme degerleri 6nemli bir rol oynamistir. AT numunesinin goriiniir
gozenekliligi % 10 ve su emme degeri % 3, ATH numunesinin goriiniir gozenekliligi %
27 ve su emme degeri % 10 olarak dl¢iilmiistiir (Sekil 4.2 ve 4.3). Sinterleme esnasinda

numuneler yogunlastikca 1s1l iletkenlikleri artmaktadir.
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Cizelge 4.3 Katkisiz AT ve ATH numunelerinin 1s1l iletkenlik degerleri.

Numune AT (1450 °C) ATH (1600 °C)
Birim/Ol¢iim

Numarasi k (W/mK) k(W/mK) k (W/mK) k (W/mK) Kk (W/mK) k (W/mK)
1 2,400 2,270 2,810 0,740 0,750 0,770
2 2,430 2,270 2,830 0,740 0,750 0,770
3 2,420 2,310 2,850 0,740 0,750 0,770
4 2,440 2,290 2,900 0,740 0,750 0,770
5 2,460 2,320 2,970 0,740 0,750 0,770
Ortalama 2,531 0,753

Standart

Sapma 0,259 0,013

4.1.6.2 SiO2 Katkilh Numunelerin Isil fletkenlik Ol¢iimii Sonuclar

Cizelge 4.4’te SiO2 Katkili Numunelerin Isil iletkenlik 1s1l iletkenlik degerleri verilmistir.
Cizelge 4.3’te 1450 °C’de sinterlenen katkisiz AT numunesinin ortalama 1s1l iletkenlik
degeri 2,531 W/mK olarak Olglilmiistiir. SiO2 katkili numunelerin ise yaklasik 1sil
iletkenlik degerleri 2,7-2,8 W/mK olarak Ol¢tilmistir. Bu durumda 1sil iletkenlik

katsayisinda biiytik bir degisim gézlenmemistir.

Cizelge 4.4 SiO; katkili numunelerin 1s1l iletkenlik degerleri.

Sinterleme S4 S3 S2 S1
Numune Adi
Sicakhigi (%1,25) (%2,5) (%5) (%010)
Birim k (W/mK)
1450 °C  Ortalama Olgiim Degeri 2,769 2,793 2,710 2,739
Standart Sapma 0,196 0,332 0,382 0,585
S8 S7 S6 S5
Numune Ads (%1,25) (%2,5) (%5) (%10)
ol, 04, 0 0
1600 °C _
Ortalama Ol¢lim Degeri 1,215 1,357 1,955 2,288
Standart Sapma 0,099 0,153 0,109 0,084

Sekil 4.1°e gore AT numunesinin kiitle yogunlugu 3,27 g/cm? olarak 6l¢iilmiisken, SiO>

oraninin artmasiyla kiitle yogunlugu 3,27°den 3,12 g/cm® degerine diismiis, goriiniir
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gozeneklilik degerleri ise % 10,02°den % 5,80’e diismiistiir. Bu sicaklikta sinterlenen
numuneler i¢in egme dayanimi 6,80’den 38,43 MPa (Sekil 4.4) degerine ¢ikarak yaklasik
5,6 kat artmistir. Refrakter malzemelerde 1sil iletkenlik katsayisimin diisiik olmasi
beklenmektedir. Ayni zamanda belirli bir mekanik dayanima sahip olmasi gereklidir. Bu
durumda 1s1l iletkenlik degerindeki % 8°lik bir atig kabul edilebilir olabilir.

1600 °C’de sinterlenen ATH numunesinin ortalama 1sil iletkenlik degeri 0,753
W/mK’dir. Ancak ayni numunenin 3 nokta egme dayanimi 0,54 MPa gibi diisiik bir
degerdir. Bu sicaklikta SiOz katkist ile sinterlenen numunelerden 3 nokta egme dayanimi
0,54 MPa’dan 12,05 MPa’a ¢ikarak yaklasik 22 kat artis gostermistir. Sinterleme
esnasinda SiOz katkisi ile olusan siv1 faz sinterlemeyi iyilestirerek gézenekleri kapatmis
(Sekil 4.2) ve kiitle yogunlugunu arttirmistir (Sekil 4.1). SiO2 katkisinin sisteme ilavesiyle
katkisiz ATH numunesinde 0,753 W/mK olan 1s1l iletkenlik katsayis1 artig gostererek ag.
% 1,25 katkili olan S8 numunesinde 1,215 W/mK, ag. % 2,5 katkili S7 numunesinde
1,357 W/mK, ag. % 5 katkili S6 numunesinde 1,955 W/mK ve ag. % 10 katkili S5
numunesinde 2,288 W/mK degerine ulagsmistir.

4.2 MgO Katkisinin Etkileri

4.2.1 Kiitle Yogunlugu, Goriiniir Gozeneklilik ve Su Emme Sonuclar:

Al;TiOs, a-Al,03, TiO2 ve MgO’nun teorik yogunluklari sirasiyla 3,70 g/cm?3, 3,95
g/lcm?, 4,25 g/cm?® ve 3,58 glcm®tiir. Sekil 4.18, farkli MgO igeriklerine sahip sinterlenmis
numunelerin kiitle yogunlugunu gostermektedir. Goriilebilecegi gibi, MgO igeriginin
kiitle yogunlugu iizerinde onemli bir etkisi oldugu MgO katkisinin arttikca kiitle
yogunlugunun artmasinda anlasilmaktadir. Agirhikca % 10 MgO katkisi, kiitle
yogunlugunu 1450 °C’de sinterlenen numunelerde 3,27 g/cm®’ten 3,47 g/cm®’e, 1600
°C’de sinterlenen numunelerde 2,63 g/cm®ten 3,40 g/cm®e cikarmustir. Kiitle
yogunlugundaki bu artis Oncelikle sinterlemenin gergeklestigini ve AlTiOs fazinin

olusumuyla baglangi¢ malzemelerinin tiikenmesini a¢iklamaktadir.
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Kiitle Yogunlugu e 1450°C B-1600°C
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Numune Ad1

Sekil 4.18 MgO katkili numunelerin kiitle yogunlugu degerleri (g/cm?®).

Kiitle yogunlugunun artmasi ile numunelerde gozeneklilik ve su emme degerlerinin
azalmasi beklenmektedir. Sekil 4.19’da sinterlenen numunelerin gortiniir gézeneklilik
degerleri grafik {izerinde verilmistirr MgO katki miktarinin artmasi sonucunda
gozeneklilik degerleri c¢ok biiylikk oranda azalmistir. Katkisiz AT numunesinin
gozeneklilik degeri % 10,02 iken % 10 MgO katkili numunenin gozeneklilik degeri
yaklasik % 4’e diismiistiir. Ayn1 sekil ATH numunesinin gozeneklilik degeri yaklasik %
27°den % 10 MgO katkisi ile % 5,76’ya diismiistiir. Sinterleme sicakliginin artmasi ile
gozenekilik degerlerinde bir artis belirlenmistir. Goriiniir gézeneklilik agik gozenek ve
catlaklarin bir gostergesidir. Ancak sinterleme sicakligi arttikca kapali gézeneklerde artis
oldugu bu sonuglardan anlasilmaktadir. Agirlikca % 2,5 ve % 5 MgO katkisinin
yogunluga ve goriiniir poroziteye c¢ok fazla etkisi yoktur. Agirlikga % 1,25 MgO
katkisinin, bulk yogunlugu oOnemli oOl¢lide azaltmis ve numunelerin goriiniir
gozenekliligini arttirmistir. AloTiOs kat1 ¢ozelti olusumunun tesvik edilmesine ragmen,
agirlikea % 1,25 MgO ilavesi, goriinlir gdzenekliligi artirmis ve numunelerin kiitle
yogunlugunu azaltmistir. Bu degisimi agiklamak i¢cin numunelerin faz icerigi géz o6niinde

bulundurulmalidir.
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Goriuniir Gozeneklilik (%) e 1450°C
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Sekil 4.19 MgO katkili numunelerin goriiniir gozeneklilik degerleri (%).

®-1600°C

5,76

o
3,99
M1-M5

% 10

Su emme degerleri (Sekil 4.20), goriiniir gozeneklilik degerlerine benzer bir sekilde MgO

katkis1 arttikca azalmustir. Ozellikle 1600 °C’de sinterlenen numunelerin su emme

degerleri ¢ok biiylik bir oranda diismiistiir. % 10 MgO katkistyla yaklasik % 1-2 su emme

degerlerine ulagilmistir. Bu sonug, acik gozenek ve catlaklarin MgO katkisiyla biiyiik

oranda azaldiklarini gostermektedir.

Su Emme (%)

12,00
10,00
8,00
6,00
4,00
2,00
0,00

Su Emme (%)

10,36

3,07

AT-ATH
% 0

® 1450°C
% 5,45
3,02
o é 3,08
] " 1]

1,93 1,76 2,11
M4-M8 M3-M7 M2-M6
% 1,25 % 2,5 %5

Numune Adi

Sekil 4.20 MgO katkili numunelerin su emme degerleri (%).
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4.2.2 3 Nokta Egme Dayamimlari

Sekil 4.21 numunelerin {i¢ nokta egme dayanimlarin1 (MPa) gostermektedir. MgO katkis1
oncelikle Al;TiOs ile kati ¢6zelti olusturarak mekanik dayanimi artirmistir. MgO,
Al;TiOs icindeki ¢ozlniirliigini astiginda, MgAl204’1 olusturur. Tane sinirlarinda
MgAI2O4 olusumunun Al TiOs’in tane biiylimesini sinirladigi ve mekanik ozellikleri
arttig1 bilinmektedir. Kiitle yogunlugundaki artisa ve MgO'in eklenmesiyle goriiniir
gozenekliligin azalmasina ragmen, sinterlenmis numunelerin mekanik 6zellikleri,
degiskenlik gostermektedir. Bu degiskenligin sebeplerinden biri, presleme esnasinda tek
eksenli preslemeden kaynaklanan yogunlagma homojensizligi nedeniyle numunelerin
sinterlenmesi sirasinda mikro ve makro catlak olusumudur. Soguk izostatik presleme,
catlama olmadan daha yogun ve homojen numuneler iiretmek i¢in sonraki ¢aligmalarda
bir ¢dziim olabilir. Ozellikler 1600 °C’de sinterlenen ATH numunesinin egme dayanimi
¢ok diigiiktiir. % 10 MgO katkistyla 0,54 MPa olan dayanim degeri ¢ok yiiksek bir artig
gostererek yaklasik 20 MPa degerine ulasmistir.

3 Nokta Egme Dayanimi (MPa) ® 1450°C —=-1600°C
25
S 19,14 2008
€ 20 i .
=
: 55 12,30 6
S, 11,4
= 8,50 ’
210 680 6,72 i ¢
’S" ° N 8,85
S 0,54 6,02
-
g0 u
N AT-ATH M4-M8 M3-M7 M2-M6 M1-M5

% 0 % 1,25 % 2,5 % 5 % 10
Numune Adi

Sekil 4.21 MgO katkili numunelerin 3 nokta egme dayanimi degerleri (MPa).
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4.2.3 Isil Sok Dayamimlari

Isil sok testleri sonrasi elde edilen 3 nokta egme dayanimlari 1 ¢evrim 1s1l sok icin Sekil
4.22°de 5 ¢evrim 1s1l sok i¢in Sekil 4.23’te verilmistir. Sonuglarin daha iyi anlasilabilmesi

icin Cizelge 4.5 ve 4.6 bu verilerden olusturulmustur.

Cizelge 4.5 1450 °C’de MgO katkasi ile sinterlenen numunelerin 1 ve 5 1s1l sok sonrasi elde edilen
3 nokta egme dayanimi degerleri.

Sinterleme Sicakhgi (°C) 1450 °C
Numune Adi AT(%0) M4(% 1,25) M3(% 25) M2(%5) M1 (% 10)
¢ 3 nokta egme dayanimi
6,80 6,02 19,14 12,30 11,46

(MPa)
e 1 cevrim 1s1l sok sonrasi
3 nokta egme dayanimi 4,99 7,20 13,89 9,96 3,33
(MPa)
e | cevrim 1s1l sok sonrasi

-26,64 19,57 -27,45  -19,01 -70,93

% degisim

e 5 ¢evrim 1s1l sok sonrasi
3 nokta egme dayanimi 4,40 5,05 6,06 7,15 2,30
(MPa)
e 5 cevrim 1s1l sok sonrasi

-35,30 -16,16 -68,37  -41,92 -79,98

% degisim

Sekil 4.22 ve Cizelge 4.5’e gbére M4 numunesi hari¢ tim numunelerde 1s1] sok sonrasi 3
nokta egme dayanimlarinda azalis gozlemlenmektedir. Katki orani arttikca dncelikle 1s1l
sok davranislarinda bir iyilesme gdzlemlenmektedir. Ozellikle % 1,25 MgO katkisiyla
sinterlenmis numunelerde 1 ¢evrim 1s1l sok sonrasi pozitif bir artig gozlemlenmis, ama 5
cevrim 1s1l sok sonrast bu deger negatife donmiistiir. Bu yiizden % 1,25 katkih
numunelerin 1s1l sok performansi en iyi olarak degerlendirilebilir. Ancak, katki orani
arttik¢a 1s1l sok sonras1 egme dayanimlarinda yaklasik % 80’e varan bir performans kayb1

gorilmektedir. Isil sok davraniglariin katki orani arttikca azalmasinin sebeplerinden
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birisi sinterlenmis numunelerin ¢ok fazli bir yapiya sahip olmasindan kaynaklandigi

distiniilebilir.
1 Cevrim Isil Sok Sonrasi1 3 NED (MPa) ®-1450°C -—=-1600°C
-~ 16 13,89
& 14
2 b 9,96
£ 9,91
= 10 g +
<
> 8 6,17 B 11,01 "
= % 4,99 & 8,07
2 < 7,20
1=} 4
= [ ]
= 9 3,33
<
S 0 w042
“@ AT-ATH M4-M8 M3-M7 M2-M6 M1-M5
% 0 % 1,25 % 2,5 % 5 % 10
Numune Ad1

Sekil 4.22 MgO katkili numunelerin 1 ¢evrim 1s1l sok sonrasi 3 nokta egme dayanimlari1 (MPa).

Sekil 4.25’te verilen XRD faz analizinden anlasilacagi gibi MgO katki orani arttik¢a
MgAI>O4 spinel fazi olusmaktadir. MgO katkis1 arttikga sinterlenmis numunelerde
MgAI204 spinel fazi pikleri siddeti artmig ve bu siddet artis1 bu fazin miktarindaki artisi
belirtmektedir. Cift fazli bir yapinin olusmasi, bu fazlarin 1s1l genlesme katsayilarinin

farkliliklarindan dolayi 1s1l sok direncini etkilemektedir.

Cizelge 4.6°da 1600 °C’de MgO katkist ile sinterlenen numunelerin 1 ve 5 1s1l sok sonrasi
elde edilen 3 nokta egme dayanimi degerleri verilmistir. % 1,25 ve MgO katkist ile
sinterlenen M8 ve M7 numuneleri pozitif degisim degerlerine sahip oldugu icin dikkat
cekmektedir. Uygulanan 1s1l soklar sonrast bu kompozisyonlar ile sinterlenen

numunelerin 3 nokta egme dayanimlari artmistir.
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Cizelge 4.6 1600 °C’de MgO katkisi ile sinterlenen numunelerin 1 ve 5 1s1l sok sonrasi
elde edilen 3 nokta egme dayanimi degerleri.

Sinterleme Sicakhgi (°C) 1600 °C
Numune Adi ATH(%60) M8 (%1,25) M7 (%2,5) M6 (%5) M5 (%10)
¢ 3 nokta egme dayanimi
0,54 6,72 8,50 8,85 20,03

(MPa)
e | cevrim 1s1l sok sonrasi
3 nokta egme dayanimi 0,42 9,91 11,01 8,07 6,17
(MPa)
e 1 cevrim 1s1l sok sonrasi

-23,29 47,49 29,41 -8,75 -69,17

% degisim

e 5 cevrim 1s1l sok sonrasi
3 nokta egme dayanimi 0,33 13,05 9,95 8,23 4,58
(MPa)
e 5 ¢cevrim 1s1l sok sonrasi

-39,03 94,27 17,01 -6,95 -77,11

% degisim

Sekil 4.23 uygulanan 5 ¢evrim 1s1l sok sonrasi elde edilen 3 nokta egme dayanimlarin
gostermektedir. 1450 °C’de sinterlenen numunelerin egme dayanimlar1 1600 °C’de
sinterlenen numunelerin egme dayanimlarindan (Sekil 4.21) daha yiiksek olmasina
ragmen 1s1l sok uygulamasindan sonra daha yiiksek dayanim kaybederek daha kotii bir

performans sergilemistir.
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Sekil 4.23 MgO katkili numunelerin 5 ¢evrim 1s1l sok sonrasi 3 nokta egme dayanimlar1 (MPa).

4.2.4 Faz Analizi

Sekil 4.24 ve Sekil 4.25, MgO miktarini degistirerek sinterlenmis numunelerin XRD
paternlerini gostermektedir. Numuneler ana faz olarak Al>TiOs igermektedir. Katkisiz
numuneler (AT-ATH) az miktarlarda reaksiyona girmemis o-Al203 ve TiO2 (rutil)
igcermektedirler. MgO Kkatkisi ile sinterlenmis numunelerde rutil fazi bulunmamaktadir.
MgO miktar1 arttikga Al2TiOs pikleri daha keskin ve siddetli hale gelmistir, yani Al2TiOs
taneleri daha iyi kristalize olmustur. Agirlik¢a % 1,25 MgO katkist MgAl204 spinel fazi
olugmustur ve rutil pikleri kaybolmustur. MgO igerigi arttikga MgAl,O4 pik siddetleri
artmistir. M4 numunesi sadece AlTiOs ve MgAI2O4 fazlarindan olusmaktadir. MgO
miktarlar arttikga AlTiOs piki 62 ila 64°’de daha diisiik 26 degerine dogru kaymistir. Bu
degisim, MgO igeren AITiOs kati ¢ozeltisinin olusumunu gosterir ve bu da kafes
genislemesine neden olur. MgO ilavesi Al>TiOs’in olusumunu tesvik eder ve Al TiOs’1n
olusum sicakligini azaltir. Ayrica, Al TiOs pseudobrookite fazinin kati ¢6zeltisini kararl

hale getirir. Boylelikle 1s1l kararlilig: arttirmis olur.
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Sekil 4.24 1450 °C’de MgO katkisi ile sinterlenmis numunelerin XRD paternleri.
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Sekil 4.25 1600 °C’de MgO katkisi ile sinterlenmis numunelerin XRD paternleri.

4.2.5 MgO Katkili Numunelerin SEM ve EDX Analizi

Sekil 4.26’da 1600 °C’de agirlik¢a % 10 MgO katkisi ile sinterlenmis numunenin kirik
yilizeyinin parlatilmasiyla elde edilmis SEM-BSE goriintiisii ve bu goriintii {izerinden
yapilan SEM-EDX nokta analizleri verilmistir. SEM-EDX analizlerine gére numune 3
farkli faz igermektedir. Mikroyap1 genel olarak gri matris olan Al2TiOs fazindan
olugsmaktadir. Ayn1 zamanda mikroyapida a-Al,O3 ve MgAI204 fazlar1 nokta analizleri

ile belirlenmistir.
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Sekil 4.26 1600 °C’de agirlikga % 10 MgO Kkatkist ile sinterlenmis numunenin SEM-EDX nokta
analizleri, a) mikroyap1 goriintiisii ve analiz yapilan noktalar, b) MA fazi, ¢) Al>TiOs
fazi, d) a-Al,O3 fazi.

Sekil 4.27 1450 °C’de MgO katkisi ile sinterlenmis numunelerin SE goriintiileri
verilmistir. Numuneler genel olarak uzamis taneler ve bosluklardan olusmaktadir. Sekil
4.28’de verilen BSE goriintiileri ayn1 bolgeden ve biiylitmeyle alinmistir. Bu iki goriintii
MgO katkisinin tane biiyiimesine olan etkisini belirgin bir sekilde aciklayabilir. Oncelikle
MgO katki oraninin artmasi tane boyutunun kiigiilmesine neden olmustur. Bu sebeple
tane boyutu biiylimesinin kontrol edilebilmesi agsindan MgO katkisinin sinterleme
davranisina olan etkisinin aragtirilmasi 6nemlidir. Sekil 4.24°teki faz igerikleri ele alindig1
takdirde, MgO katkist ile MgAI204 olusumunun basladigi goriilmektedir. MgAl,O4’1n
tane AlTIOs tane sinirlarinda olusarak AlTiOs tane biiylimesini engelledigi

distiniilmektedir.

63
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Sekil 4.27 1450 °C’de MgO katkasi ile sinterlenmis numunelerin SEM-SE goriintiileri, a) M1, b)
M2, ¢) M3, d) M4.

Kirik yiizeylerden alinan SEM-BSE goriintiisiinde genellikle 2 farkli faz kontrasti
goriilmektedir. Bu farklilik 6zellikle M1 numunesinde yani katki orani en fazla olan
numunede belirgindir. Yapilan nokta analizleri, agik gri bolgelerin Al2TiOs fazimi
gostermektedir ve bu matrisin arasinda bulunan daha koyu gri tanelerin Al.O3 ve
MgAIO4 fazindan olustugunu belirtmistir. Olusan MgAl>O4 tipik bir spinel 6rnegi

gostermektedir. Yani daha es-eksenli tanelere sahiptir.
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a) M1 (% 10 MgO) b) M2 (% 5 MgO)
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= 23mm EHT =20.00 kv = —

~
T
3

ignal A=NTSBSD Mag= 5.00KX M
= 2imm EHT =20.00 kV —

I

¢) M3 (% 2,5 MgO) d) M4 (% 1,25 MgO)
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= 23mm EHT =20.00 kv

ignal A=NTSBSD Mag= 500KX
= 2mm EHT =20.00 kv

Sekil 4.28 1450 °C’de MgO katkisi ile sinterlenmis numunelerin SEM-BSE goriintiileri, a) M1,
b) M2, c) M3, d) M4.

Sekil 4.28’de verilmis SEM-BSE goériintiilerine bakildiginda, katki miktarinin artmasi
sonucu gozenek miktarinda biiytik bir azalis oldugu géziikmektedir. Katki miktar1 az olan
numunelerde anormal tane biiylimesi sonucu tane boyutlari, M1 numunesinde bulunan
tanelerden ¢ok daha biiyliktiir. Tane biliylimesi sonucunda goézeneklerin kapanmadigi
goziikmektedir. Gozenekler daha ¢ok tane iclerinde bulunmaktadir. Bu sonuglar Sekil
4.18’de verilmis kiitle yogunlugunun degisimi ve Sekil 4.19°da verilmis goriiniir
gozenekliligin degisimi grafikleriyle de ortiismektedir. Bu sonuglar dogrultusunda, MgO
katki miktar1 arttikga tane boyutu kiiclilmiis, kiitle yogunlugu artmig ve goriiniir

gozeneklilik diigmiistiir.
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Sekil 4.29 1600 °C’de MgO katkisi ile sinterlenmis numunelerin SEM-SE goritintiileri, a) M5, b)
M6, c) M7, d) M8.

Sekil 4.29’da 1600 °C’de MgO katkisi ile sinterlenmis numunelerin SE goriintiileri, Sekil
4.30°da ise BSE goriintiileri verilmistir. Katki miktar1 azaldikga taneler daha es-eksenli
olmustur ve gozenek miktar1 artmistir. Katki miktar1 arttikca Al TiOs taneleri daha

cubuksu biiyiimiistiir.
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a) M5 (% 10 MgO) b) M6 (% 5 MgO)

ignal A=NTSBSD Mag= 1.00KX
= 17mm EHT =20.00 kV

ignal A=NTSBSD HMag= 1.00KX
= 28mm EHT =20.00 kV

¢) M7 (% 2.5 MgO)

d) M8 (% 1,25 Mg0)

ignal A=NTSBSD Mag= 1.00KX ignal A=NTSBSD Mag= 1.00KX
= 18mm EHT =20.00 kV = 17mm EHT =20.00 kv

Sekil 4.30 1600 °C’de MgO katkisi ile sinterlenmis numunelerin SEM-BSE goriintiileri, a) M5,
b) M6, c) M7, d) M8.

Sekil 4.30 goz oOniinde bulundurularak Cizelge 4.4’te verilen 1s1l sok dayanimlari
incelendiginde katki miktarinin artmasiyla diisen 1s1l sok dayanimlarinin, sinterlenmis
numunelerde bulunan gézenek miktari, tane boyutu ve sekli ile iligkili oldugu; katki
miktarinin artmasiyla tane boyutunun kiigiilmesi, gézeneklerin azalmasi, farkli fazlarin
olugmasi sebebiyle 1s1l sok dayanimlarinin azaldig diisiiniilmektedir. Tane boyutunun
kiigiilmesi ile tane sinirlarinin artmasi1 malzemede kusurlarin artmasina sebep olmaktadir.
Olusan AlTiOs’in tanelerinin uzamasi sonucu mevcut anizotropinin isinma ve ani

soguma sonucu ¢atlaklara sebebiyet vermesine neden olmustur.
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4.2.6 MgO Katkih Numunelerin Isil Tletkenlik Ol¢iimii Sonuglar

MgO katkili numunelerin 1s1l iletkenlik degerleri Cizelge 4.7°de verilmistir. 1450 °C’de
sinterlenen numunelerde MgO katkisinin sisteme ilave edilmesiyle 1s1l iletkenlik degeri
2,531 W/mK’den (AT numunesi) 0,921 W/mK’e (M4 numunesi) dismistir.
Gozeneklilik degerindeki artisin (Sekil 4.19) 1s1l iletkenligi diisiirdigii soylenebilir. MgO

katki oraninin artmast ile 1s1l iletkenlik degeri 2-2,5 W/mK degerleri arasinda degismistir.

Cizelge 4.7 MgO Katkili numunelerin sil iletkenlik degerleri.

Sinterleme Numune M4 M3 M2 M1
Sicakhigr  Adi (%1,25) (%2,5) (%5) (%10)
Birim k (W/mK)
Ortalama Olgiim
1450 °C 0,921 2,153 2,537 2,575
Degeri
Standart Sapma 0,135 0,342 0,641 0,106
M8 M7 M6 M5
Numune Adi (%1,25) (%2,5) (%5) (%10)
1600 °C  Ortalama Olciim
2,186 2,927 1,591 2,362
Degeri
Standart Sapma 0,171 0,210 0,466 0,165

MgO katkist ile 1600 °C’de sinterlenen numunelerin ise 1s1l iletkenlik degerleri 1,5-3
W/mK arasinda degismistir (ATH numunesinin 1s1l iletkenlik degeri 0,753 W/mK’dir).
Bu sicaklikta sinterlenen numuneler arasinda ATH numunesinin gozenekliligi %
27,29°dir. MgO katkisinin sisteme ilave edilmesi ile % 5-7 degerine diigmiistiir. MgO
katkis1 ile gozeneklilik cok yliksek oranda diismesine ragmen, 1s1l iletkenlik katsayisi

diger katki malzemeleri ile yaklasik ayni degere yiikselmistir.
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4.3 Fe203 Katkisimin Etkileri

4.3.1 Kiitle Yogunlugugu, Goriiniir Gézeneklilik ve Su Emme Sonuclari

Al,TiOs, a-Al,03, TiO, ve Fe203’in teorik yogunluklari sirastyla 3,70 g/cm?3, 3,95 g/cm?,
4,25 glem?® ve 5,24 glcm*’tiir. Sekil 4.31°de Fe203 katki miktarmin ve sicakligim Al TiOs
seramiklerinin kiitle yogunlugu tizerindeki etkisi verilmistir. Katki malzemesi olan
Fe,O3’lin yogunlugu diger hammaddelerden ve sinterleme sonrasi olusmasi beklenen
fazlar olan Al TiOs ve Fe,TiOs’ten (4,36 g/cm®) daha yiiksektir. Katki miktar1 arttik¢a
kiitle yogunlugunda bir artis beklenmektedir. 1600 °C’de sinterlenen numunelerde katki
miktar1 arttik¢a kiitle yogunlugu diizenli bir sekilde artmistir. Ancak 1450 °C’de

sinterlenen numunelerde bu durumun aksi gézlenmis, katki miktar1 arttikca kiitle

yogunlugu diismiistiir.
Kﬁtle Y()gunlugu e 1450°C B-1600°C
3,50
& 3,27
g 3,12 "
) . ! 3,38
= 3,06
)%D E K
= 3,00 e 2,81
50 3,01
= ‘ o
2 2,85
g = )63
2,50
AT-ATH F4-F8 F3-F7 F2-F6
% 0 % 1,25 % 25 % 5
Numune Adi

Sekil 4.31 Fe;Os katkili numunelerin kiitle yogunlugu degerleri (g/cm?).

Kiitle yogunlugundaki degisimin beklenenden farkli ¢ikmasi Sekil 4.32°de verilen
goriinlir gozeneklilik degerleri ile aciklanabilir. Goriintir gézeneklilik degerleri kiitle

yogunlugu degerleri ile ters orantili degerler gostermistir. Yani, 1450 °C’de sinterlenen

69



numunelerde kiitle yogunlugu azalirken goriintir gozeneklilik artmig, 1600 °C’de

sinterlenen numunelerde ise kiitle yogunlugu artarken goriintir gézeneklilik degerleri

azalmstir.
Goriunir Gozeneklilik (%) e 1450°C B-1600°C
9 o w2729 22,25
< 25,00 ! ¢ 2444
= 17,29 e
= 20,00
= ¢
.§ 15,00 R il
O 15,53
= 10,00 e
=
= 10,02 13,53 o
5,00 7,61
H=] ’
&)
0,00
AT-ATH F4-F8 F3-F7 F2-F6
%0 % 1,25 % 2,5 %5
Numune Adi

Sekil 4.32 Fe,O3 katkili numunelerin goriiniir gozeneklilik degerleri (%).

Sekil 4.33’te verilen su emme degerleri grafigine gore, Fe,Os katki miktar arttik¢a
1450 °C’de sinterlenen numunelerin su emme degerleri artmis ancak 1600 °C’de
sinterlenen numunelerde su emme degerleri azalmistir. Su emme degerleri agik gézenek
miktarinin dolayli bir gostergesidir. Belirli bir gozeneklilik degerine sahip bir
malzemenin su emme degerleri goriiniir gozeneklilik degerlerine ¢ok yakin ise
malzemedeki mevcut gozenekler biiyiik oranda agik gézeneklerden olugsmaktadir. Ancak
bu degerler arasindaki fark fazla ise malzemede hem agik hem de kapali gbzenekler
bulunmaktadir. Su emme ve goriiniir gézeneklilik degerleri arasindaki iliski bu sekilde

agiklanabilir.
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Su Emme (%) ® 1450°C -m-1600°C
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Numune Adi

Sekil 4.33 Fe;03 katkili numunelerin goriiniir su emme degerleri (%).

Sekil 4.32 ve Sekil 4.33’te verilen grafikler karsilastirildiginda ayn1 katki miktar1 igeren
sinterlenmis numunelerde goriiniir gozeneklilik degerleri su emme degerlerinden daha
yiiksektir. Hammaddelerin preslenmesi sonucunda tozlarin arasinda kalan hava
bosluklarinin sinterleme sonrasi azalmasi beklenir. Kristalografik olarak anizotropik
ozellik gosteren sistemlerde paketlenme yogunlugu, bag cesidinin farkliligi gibi
sebeplerle farkli diizlemler farkli ylizey enerjilerine sahiptirler. Diizlemlerin farkli yiizey
enerjilerine sahip olmalar1 her diizleme ait tane sinir1 hizinin farkli olmasina yol agar.
Bunun sonucu olarak nihai mikroyapida en-boy orani 1 den biiylik olan taneler gozlenir.
Bu sistemlerde genellikle anormal tane biiyiimesi gozlenir. Baslangig gozenekliligi en-
boy orani yiiksek tanelerin sinterlenmesi esnasinda ortaya ¢ikan yeni c¢atlaklar ile birlikte
kiitle yogunlugunu diisiirerek go6zenekliligi arttirmaktadir. Sinterleme sicakliginin
artmasi ile beraber bu gozenekler kapanmaya baslamistir. Kiitle yogunlugu en yiiksek
olan F6 numunesinin su emme degeri % 2,25 ve goriiniir gozeneklilik degeri % 7,61
olarak belirlenmistir. Sinterlenmis numunelerde su emme degerleri genellikle acgik
gozenek ve catlaklarin bir Olgtisiidiir. Goriiniir gozeneklilik degerlerinin su emme
degerlerinden yiiksek ¢ikmasinin sebeplerinden biri de sinterlenmis numunelerde kapali

gozeneklerin tane i¢lerinde hapsolmasindan kaynaklanabilir. Bunun yani sira, 1600 °C’de
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katk1 miktarinin artmasiyla gozeneklilik 6nemli 6l¢iide diigmiistiir. Demir iyonlari tercihli
olarak bolgelere girebilir ve malzemenin 1s1l genlesme 6zelliklerini kontrol eden Al>TiOs

birim hiicresini degistirebilir, gézenekliligi ve mikro ¢atlamayi azaltir (Tilloca 1991).

4.3.2 3 Nokta Egme Dayamimlari

Sekil 4.34 1450 °C’de ve 1600 °C’de Fe O3 katkisi ile sinterlenmis numunelerin 3 nokta
egme dayanimi degerlerini gostermektedir. Her 2 sicaklikta sinterlenmis numunelerde
katki miktar1 arttik¢a 3 nokta egme dayanimi artmistir. 1450 °C’de sinterlenmis katkisiz
AT numunesinin 3 nokta egme dayanimi 0,54 MPa iken % 5 Fe>O3 katkisi ile bu deger
4,33 MPa’a ¢ikmistir. 1600°C’de sinterlenmis katkisiz ATH numunesinin 3 nokta egme
dayanimi1 6,80 MPa iken % 5 Fe2Og3 katkisi ile bu deger 15,51 MPa’a ¢ikmustir.

Sinterleme sicakliginin 1450 °C’den 1600 °C’ye ¢ikmasiyla mekanik dayanim degerleri
her kompozisyon i¢in énemli dl¢lide diismiistlir. Sinterleme sicakliginin 3 nokta egme

dayanimina etkisi ters orantili bir sekilde gerceklesmistir.

3 Nokta Egme Dayanim (MPa) ® 1450°C —m—1600°C
_ 18 15,51
£ 16 §

% 14 11,32

s, 12 6,80 ¢

a

> 6 “ 4,34

£

= 4 2,06 .

N )

g 2 0,54 E

g0 -

e AT-ATH F4-F8 F3-F7 F2-F6
%0 % 1,25 % 2,5 %5

Numune Adx

Sekil 4.34 Fe;03 katkili numunelerin 3 nokta egme dayanimi degerleri (MPa).
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1450 °C’de Fe20s3 katkist ile sinterlenmis numunelerde katki miktar1 arttikca kiitle
yogunlugu (Sekil 4.31) dismiis, gozeneklilik (Sekil 4.32) ve su emme (Sekil 4.33)
degerleri artmis ancak 3 nokta egme dayanimi artmistir. Kiitle yogunlugunun azalmasi ve
gozenekligin artmasiyla 3 nokta egme dayaniminin azalmasi beklenir. Sekil 4.40°ta
verilen SEM-SE ve Sekil 4.41°de verilen SEM-BSE goriintiileri incelendiginde, 1450
°C’de sinterlenen numunelerde (F2, F3 ve F4) katki miktar1 arttikca tane boyutu

azalmstir.

1600 °C’de Fe203 katkist ile sinterlenmis numunelerde katki miktar1 arttikca kiitle
yogunlugu (Sekil 4.31) artmis, gozeneklilik (Sekil 4.32) ve su emme (4.33) degerleri

diismiis ve 3 nokta egme dayanimi artmistir.

4.3.3 Isil Sok Dayamimlari

FeoO3 katkisi ile 1450 °C’de sinterlenmis numunelerin ve katkisiz numunelerin 1s1l sok

testi sonrasi dayanmimlar1 Sekil 4.35’te, dayanimlarindaki degisim ise Cizelge 4.8’de

verilmistir.
1 Cevrim Isil Sok Sonrasi 3 NED (MPa) ® 1450°C -m-1600°C
_ 14
£
s 12 10,15
é 10 L 7,93 10,21
=
s 8
E . i’ 5,10
. oo 3,67 s
% 4 2,06 i
8 2 0,42 1]
-2
£ 0 .
“ AT-ATH F4-F8 F3-F7 F2-F6
% 0 %0 1,25 % 2,5 %5

Numune Adi

Sekil 4.35 Fe;03 katkili numunelerin 1 gevrim 1s1l sok sonrasi 3 nokta egme dayanimlari (MPa).
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Cizelge 4.9’de verilen bilgilere gore:

1 ve 5 ¢evrim 1s1l sok sonrasi % degisim degerleri incelendiginde en iyi performanst %

1,25 Fe,0Os3 katkilt F4 numunesi gostermistir. Diger numuneler katkisiz numunelere gore

daha kétii bir performans sergilemistir. Ornegin AT numunesinin 3 nokta egme dayanimi

6,80 MPa iken, 1 ¢evrim 1s1l sok sonrast dayanimi % 26,64 diiserek 4,99 MPa’a, 5 ¢cevrim

1s1l sok sonrasi ise % 35,30 diiserek 4,40 MPa’a diismiistiir. Ancak F4 numunesinin 3

nokta egme dayanimi 10,28 MPa iken, 1 ¢evrim 1s1l sok sonras1 % 1,25 diiserek 10,15

MPa’a, 5 ¢evrim 1s1l sok sonras1 % 24,73 diiserek 7,74 MPa’a diigmiistiir.

Cizelge 4.8 1450 °C’de Fe,0s katkist ile sinterlenen numunelerin 1 ve 5 1s1l ok sonrasi elde
edilen 3 nokta egme dayanimi degerleri.

Sinterleme Sicakhgi (°C)

1450°C

Numune Adi

AT (% 0) F4 (% 1,25) F3 (% 2,5) F2 (% 5)

¢ 3 nokta egme dayanimi

(MPa)

e 1 cevrim 1s1l sok sonrasi

3 nokta egme dayanimi

(MPa)

e 1 cevrim 1s1l sok sonrasi % degisim
e 5 ¢evrim 1s1l sok sonrasi

3 nokta egme dayanimi

(MPa)

e 5 cevrim 1s1l sok sonrasi % degisim

6,80

4,99

-26,64

4,40

-35,30

10,28

10,15

-1,25

7,74

-24,73

11,32

7,93

-29,95

5,32

-53,02

15,51

10,21

-34,18

8,58

-44,70

FeoOs katkis1i ile 1600 °C’de sinterlenerek elde edilen numunelerin ve katkisiz

numunelerin 1s1l sok testi sonrasi dayanimlar1 Sekil 4.36’da, dayanimlarindaki degisim

ise Cizelge 4.9’da verilmistir.
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5 Cevrim Is1l Sok Sonras1 3 NED (MPa) ® 1450°C —=-1600°C
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Numune Adi

Sekil 4.36 Fe;03 katkili numunelerin 5 ¢evrim 1s1l sok sonrasi 3 nokta egme dayanimlari (MPa).

Cizelge 4.9’ya gore:

1 ve 5 ¢evrim 1s1l sok sonrast % degisim degerleri incelendiginde en iyi performansi %
1,25 Fe203 katkili F8 numunesi gostermistir. Diger numuneler de katkisiz numunelere
gdre daha iyi bir performans sergilemistir. Ornegin ATH numunesinin 3 nokta egme
dayanimi 0,54 MPa iken, 1 ¢cevrim 1s1l sok sonras1 dayanimi % 26,64 diiserek 0,42 MPa’a,
5 ¢evrim 1s1l sok sonrasi ise % 35,30 diiserek 1,63 MPa’a dismistir. Ancak F8
numunesinin 3 nokta egme dayanimi 2,06 MPa iken, 1 cevrim 1si1l sok sonrasi

degismemis, 5 ¢cevrim 1s1l sok sonrasi ise % 95,79 artarak 4,04 MPa’a yiikselmistir.

1600 °C’de Fe;03 katkist ile sinterlenen numunelerin 5 ¢evrim 1s1l sok testi sonrasi 3
nokta egme dayanimlar1 artmistir. Fe2O3 katkist ile sinterlenen numunelerin Sekil 4.40°ta
verilen SEM goriintiileri incelendiginde katkisiz ATH numunesine gore daha es-eksenli
bir yapiya sahip oldugu goriilmektedir. Tanelerin es-eksenli bir yapida olmasi nedeniyle
daha diisiik anizotropiye sahip oldugu sdylenebilir. Bu sayede 1s1l sok testlerinden sonra

Fe203 katkili numuneler daha iyi performans sergilemislerdir.
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Sekil 4.11 ve 4.12°de verilen SEM goriintiilerinde katkisiz AT ve ATH numunelerinin
ozellikle ¢ok biiyiik tane boyutuna sahip olduklari goziikmektedir. Ayrica Al TiOs fazinin
anizotropik olarak biiylimiis tane sekline sahip olmasi ve sinterleme esnasinda
gerceklesen tane biiylimesinin kalinti fazlar1 da igerisine hapsederek gerceklestigi
anlasilmaktadir. Ayn1 zamanda kalint1 fazlarin varlign XRD faz analizi (Sekil 4.37 ve
4.38) sonuglarinda goriilmektedir. Isil sok testlerinde numuneler 950 °C’ye 1sitilip, bu
sicaklikta 30 dakika bekletildikten sonra ani soguma islemine tabii tutulmustur. Katkisiz
numunelerin genel olarak anizotropik tane sekline sahiptir (Palacio 2012). Isitma ve ani
soguma esnasinda gerceklesen genlesme ve biiziilmelerden dolayr mikro-gatlaklar
olugmaktadir. Bu mikro ¢atlaklarin varligi zaten 1s1l sok testleri dncesinde de mevcuttur
(Sekil 4.11, 4.12). Isil sok testlerinin gergeklestirilmesi esnasinda mikro-gatlak sayisinin
katkisiz numunelerde arttig1 diisiiniilmektedir. Bu yiizden 1s1l sok testleri sonrasinda

katkisiz AT ve ATH numunelerinin dayanimlari diismiis olabilir.

Cizelge 4.9 1600 °C’de Fe O3 katkist ile sinterlenen numunelerin 1 ve 5 1s1l sok sonrasi elde
edilen 3 nokta egme dayanimi degerleri.

Sinterleme Sicakhgi (°C) 1600°C
Numune Ad1 ATH (% 0) F8(%1,25) F7(% 2,5) F6 (% 5)
¢ 3 nokta egme dayanimi (MPa) 0,54 2,06 4,34 4,33
e | ¢evrim 1s1l sok sonrasi
0,42 2,06 3,67 5,10
3 nokta egme dayanimi (MPa)
e | ¢evrim 1s1l sok sonrasi
-26,64 -0,03 -15,45 17,78
% degisim
e 5 ¢evrim 1s1l sok sonrasi
1,63 4,04 4,79 6,22
3 nokta egme dayanimi1 (MPa)
e 5 cevrim 1s1l sok sonrast %
-35,30 95,79 10,29 43,80

degisim

Fe2O3 katkisi ile (Fe)Al2TiOs seramiklerinin 1 ¢evrim 1s1l sok sonrasi iyilesen 1s1l sok
dayanimlar1 ozelikle 5 ¢evrim 1s1l sok sonrasi artmistir. Yani, 1s1l sok Oncesi
dayanimlarindan daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Sekil 4.38de verilen faz bilgilerine

gore 1600 °C’de katkisiz olarak sinterlenen ATH numunesinin a-Al,O3 ve TiO, kalinti
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fazlarii igerdigi goriilmektedir. Kalinti fazlarin, ana faz olan Al,TiOs igerisinde
hapsoldugu SEM goriintiilerinde goziikmektedir (Sekil 4.11, 4.12). Fe,O3 katki miktart
arttik¢a kalint1 fazlarin biiyiik miktarda azaldigi anlasilmaktadir (Sekil 4.37). Hatta % 5
Fe203 katkili F6 numunesinde TiOz faz1 gozlemlenmemistir (Sekil 4.38). Perera (1989)
yaptig1 calismada, difiizyonun neredeyse sadece tek tarafli oldugunu, AI** iyonlarmmn
TiO2 bolgesine difiize oldugunu géstermistir. AI** ile yer degistirme ile anizotropik 1s1l
genlesmeyi Fe® ile degistiren ekleme etkisinden kaynaklanmaktadir. Demir iyonlar
tercihli olarak bolgelere girebilir ve malzemenin 1s1l genlesme 6zelliklerini kontrol eden
Al>TiOs birim hiicresini degistirebilir, poroziteyi ve mikro catlamayi azaltir (Tilloca
1991). Ayrica Fe O3z, AloTiOs kristal kafesine girerek Fe2TiOs olugturmaktadir.

Isil islemden sonra katki miktar1 arttikga Al>TiOs miktar1 artmis ve bu da pozitif bir
kararlilik etkisi yaratmistir. Bozunma reaksiyonu, Al>TiOs kristal kafesinde olusan
carpilmalar sonucu gerceklesmektedir. Ti®* (0,61 A) iyon yaricapindan dnemli 6lgiide
farkl1 olan AI®* (0,54 A) yaricap1, yap: kararsizligina neden olur. Atomik yaricap: daha
biiyiik olan Fe* (0,67 A) iyonlariin ikamesi ile 1s1l olarak kararli hale getirilmesini
miimkiin kilmaktadir (Tilloca 1991, Morosin ve Lynch 1972.). Iyonik yarigaplar
diisiiniildiigiinde FeTiOs’iin AL TiOs’in kararliligi artirmasi Ti** ve AP* iyonlarinin
katyon yarigaplarindan kaynaklanan kristal distorsiyonu Fe* (r = 0,67 A) iyonunun yap1
igerisine girmesi ile azalttigi diisiiniilmektedir (Shannon and Pask 1969). Rezaie vd.
(2009) yaptig1 caligmada elde ettigi sonuglara gore, % 2,5 hematit katkist Al2TiOs olusum
sicakligin1 1280 °C’den 1150 °C’ye disiirmiistiir. Fe2TiOs’ta benzer sekilde 565 °C
sicakligin altinda Fe2O3 + TiO> fazlarina doniismektedir (Navrotsky 1975, Wechsler and
Navrotsky 1984, Eriksson and Pelton 1993). Al>TiOs’in 800-900 °C’nin altinda ayrisma
hiz1 cok yavastir. Bu yilizden tespit edilmesi ¢ok uzun 1sil islemlerde bile zordur.
Al;TiOs’in MgO veya Fe20s ile sinterlenmesi Al2TiOs - MgTi20s veya Al TiOs - FezTiOs
kati ¢ozeltilerini olusturur. Bu kati1 ¢ozeltilerin 1s1l kararliigi saf AlTiOs’in 1s1l

kararliligina gore yiiksektir (Ishitsuka et al. 1987, Thomas 1989).
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4.3.4 Faz Analizi

1450 °C’de Fe203 katkist ile sinterlenmis numunelerin XRD paternleri Sekil 4.37°de,
1600 °C’de Fe20s3 katkisi ile sinterlenmis numunelerin XRD paternleri ise Sekil 4.38°de

verilmisgtir.

Sekil 4.37 ve Sekil 4.38’de verilen XRD paternlerine gore, oncelikle katkisiz AT
numunesinin Al;TiOs ana faz1 ile beraber 6nemli olgiide rutil ve bir miktar a-Al2O3
igerdigi belirlenmistir. Fe2O3 katkisinin sisteme girmesiyle Al>TiOs pik siddetlerinde
biiyiik bir artis goziikkmektedir. Bu pikler 6zellikle 20 agisinin 18°, 27°, 34°, 42° ve 48°
oldugu degerlerde belirgin bir sekilde goziikkmektedir. Pik siddetinin artmasi Al>TiOs
fazinin olusum miktariyla alakali olabilmektedir. Faz miktar1 ve kristallinite arttik¢a pik
siddeti artmaktadir. 20 agisinin 28° oldugu agida rutil fazinin ana piki bulunmaktadir.
Katkisiz AT numunesinde ve % 1,25 katkili F4 numunesinde bu pik belirgin bir sekilde
gozikiirken, % 2,5 katkili F3 numunesinde bu pikin siddeti azalmis, % 5 katkili F4
numunesinde ise pik neredeyse kaybolmustur. Katkisiz ATH numunesinde bulunan

kalint1 fazlar Fe2O3 katkisinin eklenmesiyle kaybolmustur.

6000 ®=ALTIO;, MW=a-AlL0,
A =TiO, (rutil)

5000

1000

Sidderi

= 3000

2000
L

1000

X-Isi

Sekil 4.37 1450 °C’de Fe,Os katkist ile sinterlenmis numunelerin XRD paternleri.
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Fe,0s, Al,TiOs kristal kafesine girerek Fe;TiOs olusturmaktadir (Tilloca 1991). Ti**

I3* (0,54 nm) yarigapi, yapi

(0,61 A) iyon yarigapindan 6nemli Slgiide farkli olan A
kararsizligina neden olur. Atomik yarigap1 daha biiyiik olan Fe** (0,67 A) iyonlarmin
ikamesi ile kararli hale getirilebilmesini miimkiin kilmaktadir (Tilloca 1991, Morosin ve
Lynch 1972). Rezaie vd. (2009) yaptig1 ¢alismada elde ettigi sonuglara gore, % 2,5
hematit katkist Al2TiOs olusum sicakligini 1280 °C’den 1150 °C’ye diislirmiistiir. Yani
Fe O3 katkisinin sisteme girmesiyle AlTiOs olusum sicakligi diiserek daha yiiksek
miktarda Al;TiOs olusturmaktadir. Ayrica FeoTiOs’in  olusumu nedeniyle TiO2

miktarindaki azalmanin gergeklestigi diistiniilebilir.

5000 ® = ALTIO; NW=0-AlLO,
A =TiO, (rutil)

4500 L]

4000

3500

sln_af . —
H .
« % .. ATH
.
° ", . .A [l [ > N i y
35 45

20()

R B
s

Sekil 4.38 1600 °C’de Fe.Os katkist ile sinterlenmis numunelerin XRD paternleri.

et
G

4.3.5 Fe203 Katkili Numunelerin SEM ve EDX Analizi

Sekil 4.39°da 1600 °C’de agirlikca %5 Fe20O3 katkisi ile sinterlenmis numunenin SEM-
EDX nokta analizleri ve spektrumlar1 verilmistir. BSE goriintiisiinde farkli kontrasta
sahip olan fazlar dikkat ¢ekmektedir. Koyu gri faza yapilan SEM-EDX nokta analizine
gore bu fazin a-Al203 oldugu anlasiimistir. Kalintt a-Al2O3 fazinin varligr Sekil 4.38de
verilen XRD analizinde de belirlenmistir. XRD analizinde F6 numunesinin neredeyse hig
TiO2 pikine sahip olmadig1 goriilmektedir. Aymi sekilde Sekil 4.39 ve 4.41°de verilen
SEM-BSE goriintiilerinde TiO2 varhigi goziikmemektedir. Fe2O3 katkisi ile hazirlanan
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kompozisyonlarda TiO2 miktarin1 artirmanin son faz igerigi i¢in kalinti fazlarin
azaltilmasinda etkili olacaktir. Sekil 4.39°da SEM-BSE goriintiisiinde bulunan agik renkli
fazlarin ise Al,TiOs oldugu sdylenebilir. Bu fazlarin morfolojisi karakteristik olarak
uzamis tanelere sahip olan Al,TiOs fazina benzemektedir. Bu noktaya yapilan SEM-EDX
nokta analizinde fazlarin element igeriginin temel olarak Al, Ti, O ve Fe’den olustugu
belirlenmistir. Fe;O3 fazimnin varligt XRD analizlerinde ve ayni sekilde SEM
goriintiilerinde saptanamamustir. Fe2TiOs’in olusum sicakligi Al>TiOs’ten daha diistiktiir.
Dolayisiyla Fe;TiOs’in sinterleme esnasinda daha 6nceden olustugu diisiiniilebilir. Bu
durum Fe3* iyonlarmin Fe;TiOs olusturdugunu gosterebilir. Ancak XRD analizlerinde
Fe>TiOs fazinin varligr saptanamamistir. Sinterleme sicakliginin artmasiyla daha fazla

miktarda olan a-Al;O3 fazindan 6tiirii Al2TiOs baskin bir faz haline gelmistir.

Sekil 4.39 1600°C’de agirlikga %5 Fe,Os katkisi ile sinterlenmis numunenin SEM-EDX nokta
analizleri, a) mikroyap1 goriintiisii ve analiz yapilan noktalar, b), ¢) Al,TiOs fazi, d) a-
A|203 faZI.

Sekil 4.40’da Fe,O3 katkist ile sinterlenmis numunelerin SEM-SE goriintiileri verilmistir.
1450 °C’de sinterlenmis olan F2, F3 ve F4 numunelerinin mikroyapilarina bakildiginda,

genel olarak sinterlemenin tam olarak tamamlanmadigi anlasilmaktadir. Numuneler
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taneler arasinda ve tane iglerinde hapsolmus gozenekler icermektedir. Tane sekillerine
bakildiginda ise, birbirlerine kaynamis es-eksenli ve uzamis tanelerden olustugu
goziikmektedir. Fe,O3 katki miktar1 sinterlenmis numunenin tane boyutunu oldukca
etkilemistir. Katki miktarinin artmasiyla tane boyutunun azaldigi goriilmektedir. Katki
miktarinin artmasinin 3 nokta egme dayanimina etkisi pozitif olmustur ve tane boyutu
kiigiildiikge dayanim artmustir. Sekil 4.32°de verilen gozeneklilik ve Sekil 4.33’te verilen

su emme degerlerine gore katki miktarinin artmasi sonucu gozeneklilik artmistir.

v, \“'-\ \\
4 vg 14 K( {l

: b)F3(°/2<Fe.0) \“ >
Z s .“‘ .
, ; .

| PO = SE1 u.. S00KX
WO 2imm  ENT=2000kY

b a2
SgnuA=SEl  Mage S00KX
(WD = 25mm ENT =2000 kv

Sekil 4.40 Fe,0s katkist ile sinterlenmis numunelerin SEM-SE goriintiileri, a) F2, b) F3, ¢) F4, d)
F6, e) F7, f)F8.

Fsh

1600 °C’de sinterlenmis olan F6, F7 ve F8 numunelerinin mikroyapilarina bakildiginda
ise 1450 °C’de sinterlenmis olan numunelerdeki durumun tam tersi gézlemlenmektedir.
Yani, 1450 °C’de katki miktar1 arttikga tane boyutu kiigiiliirken 1600 °C’de ise tane
boyutu artmistir. 1450 °C sinterlenmis numunelere gore gozeneklerin bir¢ogunun
kapanmis oldugu anlagilmaktadir, ancak az sayida biiyiik gozeneklerin ve c¢atlaklarin
olustugu goziikmektedir. Genel olarak tane i¢lerinde gdzenekler bulunmamaktadir. Asiri
tane biiyimesinden kaynakli olarak taneler arasinda ¢atlaklar ve gozenekler kalmistir. F6
numunesinin asir1 bilyiimiis tanelerden ve bu taneler arasinda olusmus ¢atlaklardan olugan

bir yapiya sahip oldugu goziikmektedir.
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Ozellikle sinterleme sicakligmin artmasiyla asiri tane biiyiimesi gdzlemlenmektedir.
Sekil 4.34’te verilen 3 nokta egme dayanimlarinin 1450 °C’de 1600 °C’ye gore daha
yiiksek olmasinin sebebi, tane biiyiimesi ve ¢atlaklar olarak gosterilebilir (Ananthakumar
et al. 2006).

a) F2 (%5 Fe,0p) [Ler =% D2
o e s ey A Yirss e T
e Ul 7 ‘,l Qt 1 "5*;-'\-0!’\.‘ m-
Do by R X

AT e

SgnalA=NTSBSD Mag= 250KX
WO= 25mm EHT =2000kV.

Sekil 4.41 Fe,Os3 katkisi ile sinterlenmis numunelerin SEM-BSE goriintiileri, a) F2, b) F3, ¢) F4,
d) F6, e) F7, f)F8.

Sekil 4.41°de Fe20s3 katkisi ile sinterlenmis numunelerin geri sagilan elektron goriintiileri
verilmistir. 1450 °C’de sinterlenen numunelerde mikroyapidaki safsizliklar ya da kalinti
fazlar goze ¢arpmaktadir. Safsizliklarin genel olarak a-Al2O3 i¢erdigi yapilan SEM-EDX
caligmalarindan anlagilmaktadir (Sekil 4.39). TiO2 fazi mikroyapida en agik renk olarak
(beyaz) goziikmektedir. F4 numunesinin mikroyapisinda matris olarak Al>TiOs faz1 ve
kalint1 fazlar olarak a-Al>O3 ve TiOz faz1 goziikmektedir. a-Al203 fazi koyu renkte, TiO2
faz1 ise en agik renkte goriilmektedir. Bu fazlarin varligr Sekil 4.37°de verilen XRD
analizlerinde de ispatlanmistir. Katki miktarinin artmasi ile TiO2 faz1 ortadan kaybolmaya
baslamistir. Bu durum Fe;TiOs fazinin olusmasi ve daha sonra Al TiOs fazini olusmasi

ile beraber TiO2 miktarinin azalmasi ile sonuglanmustir.
1600 °C’de sinterlenen numunelerin SEM-BSE goriintiilerine gore, 1600 °C’de

sinterlenen numunelerin 1450 °C’de sinterlenen numunelere gore daha homojen bir faz

yapisina sahip oldugu anlasilmaktadir. Sinterleme sicakliginin artmasi ile difiizyon hizi
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artmig ve bunun sonucunda reaksiyona girmemis fazlarin miktar1 énemli Sl¢lide azalmig
hatta neredeyse kaybolmustur. Kalint1 fazlar olan a-Al.O3 ve TiO2’in XRD analizlerinde
de ¢ok diisiik miktarda oldugu belirtilmistir (Sekil 4.38). Asir1 biiylimiis taneler ve mikro-
catlaklar géze carpmaktadir.

1600 °C’de sinterlenen numunelerin 1450 °C’de sinterlenen numunelere gore
dayanimlarinin daha diisiik oldugu belirlenmis, bu durum mikroyapi ile agiklanmustir.
Tane bliylimesinin artmasi, asir1 biiylimiis tanelerin ve mikro-catlaklarin olusmasi ve

mikro-gatlak boyutlarinin artmasi dayanim degerlerini diistirmiistiir.

4.3.6 Fe203 Katkih Numunelerin Isil fletkenlik Ol¢iimii Sonuclar

Cizelge 4.10°da Fe203 katkili numunelerin 1s1l iletkenlik degerleri verilmistir. 1450 °C’de
sinterlenen numunelerde katki miktar1 arttik¢a 1s1l iletkenlik degerleri diismiis, kiitle
yogunlugu azalmis (Sekil 4.31) ve gozenekililik artmistir. F2 numunesinin 3 nokta egme
dayanimi, Fe;O3 katkili numuneler arasinda en yiiksek degere sahiptir (15,51 MPa, Sekil
4.34). AT numunesine gore kiitle yogunlugu daha diisiik ancak gozenekliligi daha
yiiksektir.

Cizelge 4.10 Fe,O;3 katkili numunelerin 1s1l iletkenlik degerleri.

Sinterleme Numune F4 F3 F2

Sicakhign  Ady (%1,25) (%2,5) (%5)
Birim k (W/mK)

1450 °C  Ortalama Olgiim Degeri 2,250 1,689 1,348

Standart Sapma 0,129 0,093 0,080

Numune F8 F7 F6

Ad1 (%1,25) (%2,5) (%5)

1600 °C  Ortalama Olgiim Degeri 2,812 2,840 2,559

Standart Sapma 0,355 0,080 0,399

1600 °C’de Fe;Os3 katkisi ile sinterlenen numunelerin 1s1l iletkenlik degerleri ATH

numunesine (k=0,753 W/mK) gore yiiksektir. Degerler 2,5-2,8 arasinda Ol¢iilmiistiir.
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Katki orani arttikca gozeneklilik degeri diismiis (% 27,29-7,61) buna bagl olarak 1s1l
iletkenlik artmustir.

4.4 Katki Malzemelerinin Kiyaslanmasi

Al,TiOs seramiklerinin mekanik dayanimi, ti¢ noktali egme testi yontemi belirlenmistir.
Sekil 4.42 ve Sekil 4.43’teki verilerden, katki maddesi olmadan AT ve ATH sadece 6,80
MPa ve 0,54 MPa civarinda diisiik bir dayanim gostermistir. Buna karsilik, SiO2, MgO
veya Fe>Os3 katkilari ile dayanim degerlerinde ¢ok yiiksek bir artis elde edilmistir. Tiim
katki malzemeleri i¢in, katki oraninin artmasi dayanimi iyilestirmistir. SiO. katkist ile
maksimum 38,43 MPa (S1), MgO katkisi ile 20,03 MPa (M5) ve Fe>Os katkist ile 15,51
MPa (F2) dayanim degerleri elde edilmistir. Dayanim degerlerindeki bu artis;

e dahaiyi faz dagilimi,
e daha az miktarda anizotropik taneler ve mikroyapidaki iyilesme,

e daha az miktarda gbzenek ve mikro catlak sayisi,

ile iligkilendirilebilir.

3 Nokta Egme Dayanimi (MPa) = SiO, = MgO 4 Fe:O
1450°C'de Sinterlenen Numuneler

bl

%0 % 1,25 % 2,5 %5 % 10
Katki Miktar1 (%)

3

SN
o

w
o

3 Nokta Egme Dayanim (MPa)
= )
o o

Sekil 4.42 1450 °C’de sinterlenen numunelerde katki malzemelerinin 3 nokta egme dayanimina
etkisi.
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Sekil 4.42°deki verilere gore mekanik dayanimi en ¢ok arttiran katki malzemesi SiO-
olmustur. 1450 °C’de SiO2 katkisi ile sinterlenen numunelerin faz igerigi belirlenmis,
SiO2 ve Al>Os reaksiyona girerek igne benzeri bir yapiya sahip olan mullit olusturmustur.
Mullit, yiiksek erime noktasi, yliksek mekanik dayanim ve siiriinmeye karst miikemmel
diren¢ oldugundan, Al,TiOs seramiklerinin dayanimimi artirmak igin kullanilabilir

(Morishima et al. 1987).

3 Nokta Egme Dayanimi (MPa) .
1600°C"de Sinterlenen Numuneler uSI0, =MgO mFe0;

%0 % 1,25 % 2,5 %5 % 10
Katki Miktar1 (%)

N
o

[EEN
a1

o1

3 Nokta Egme Dayanim (MPa)
[EEN
o

o

Sekil 4.43 1600 °C’de sinterlenen numunelerde katki malzemelerinin 3 nokta egme dayanimina
etkisi.

MgO’nun sinterleme sirasinda Al2O3 ile kat1 bir ¢6zelti olusturdugu bildirilmistir (Fang
et al. 2003). MgO miktar1 kat1 ¢ozlinlirlik smirmi astiginda, fazla MgO, AlTiOs
seramikleri sinirinda bulunan spinel olusturmak i¢in Al>Os3 ile reaksiyona girer. Tane
sinirinda olugan spinelin AlTiOs’in kristal bilylimesini engelledigi, kristal alanini
zayiflattig1 ve kristal kafesin ¢atlagini sinirladigi iyi bilinmektedir. Ayrica, MgO katkis1

sinterlemeyi iyilestirmek ve seramiklerin yogunlasmasini kolaylastir (Jiang et al. 2011).
Fe3* ile AI** iyonlarmin yer degistirilmesi, iki iyonun (A1**: 0,54 A, Fe®*: 0,67 A) hemen

hemen ayni boyutuna bagli olarak Al TiOs’in kafes yapisi i¢inde sadece hafif bir
degisime neden olur (Korim 2009).
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Mg?* ile A" iyonularmin degistirilmesi durumunda, yiik nétrliigii saglama ihtiyacindan
dolayr muhtemelen iki AI¥* iyonu bir Mg?* ve bir Ti*" iyonu ile degistirildigi varsayimina
yol acar. Bununla birlikte, iki iyonun boyutlar1 (Mg®*: 0,78 A, Ti**: 0,61 A), APF*
iyonundan daha biiytiktiir, bu nedenle, deneysel sonuclarla da desteklenen, kristal kafesin

daha biiyiik bir deformasyonu beklenir (Korim 2009).
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Sekil 4.44 Sinterlenen numunelerin pisme kiiciilmeleri.

Sekil 4.44’te tiim kompozisyonlara ait sinterlenen numunelerin pisme kiigtilmeleri %
cinsinden verilmistir. Katkisiz numunelerde (AT ve ATH) sinterleme sicaklig arttik¢a
pisme kiiclilmesi azalmistir. SEM goriintiilerine gore sinterleme sicakligr arttikga tane

biiylimesi gozlenmistir. Ayrica, Al2TiOs tanelerinin yiiksek anizotropisinden dolay1
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olusan catlaklaklarin miktarinin ve boyutunun artmast sonucu pisme kiigiilmesi

azalmistir.

1450 °C’de SiO2 katkisi ile sinterlenen numunelerde, SiO; katki miktar: arttikga pisme
kiiglilmesi bir miktar azalmistir. Bu sicaklikta sinterlenen numunelerde ikincil faz olarak
mullit dnemli bir miktarda olusmustur. Mullit fazi, tane sinirlarinda bariyer gorevi
gormiis ve tane bliylimesini engellemistir. Bu sayede gozeneklerin kapanmasini bir

miktar engellemis ve pisme kii¢iilmesinde kiiciik bir diisiine neden olmustur.

1600 °C’de SiO; katkist ile sinterlenen numunelerde, SiO> katki miktari arttikga pisme
kiictilmesi artmistir. Bu numunelerin XRD faz analizlerinde mullit fazi bulunamamustir.
Yaklagik 1587 °C’de mullit faz1 s1v1 faza dontismektedir. S1v1 fazin olusmasi sonucunda
numunelerin pisme kiiclilmelerinde artis gézlemlenmektedir. Sivi faz ile tane biiylimesi

artmis ¢atlaklar ve gézenekler kapanmustir.

MgO katkis ile sinterlenen numunelerde, katki miktari ve sinterleme sicaklig: arttikga
pisme kiiciilmesi degerleri artmistir. Tiim komposizyolarin arasinda sinterlemeyi en iyi

tyilestiren katki cinsi MgO’dur.

1450 °C’de Fe;0s3 katkist ile sinterlenen numunelerde, katki miktar1 arttikca pisme
kiigiilmeleri azalmaktadir. Fe2O3 katkisinin Al>TiOs’in sinterleme sicakligini diigtirdigii
bilinmektedir. Katki miktarmin artmasi sonucu sinterleme sicakliginin istiinde bir
sinterleme gergeklestirilmistir. Bu durum pisme kiiclilmelerinde azalmaya sebep

olmustur.

1600 °C’de Fe2Os3 katkisi ile sinterlenen numunelerde, katki miktari arttikga pisme
kiiciilmeleri artmaktadir. SEM goriintiileri incelendiginde numunlerde tane biiylimesi
gozlemlenmistir. Tane biiylimesi sonucu gozeneklerin kapanmasi ile pisme kiigiilmesi

degerleri artmistir.

Sekil 4.45 3 nokta egme dayanimi en yiiksek olan numunelerin genel mikro-yapisini

gostermektedir. Tim Orneklerde gozenekler ve catlaklar vardir. Katkisiz AT
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numunesinde ¢ok biiylik ¢atlaklar ve gozenekler bulunmaktadir. Yiiksek sinterleme
sicakliklart nedeniyle anormal tane biiyiimesi gdzlenmistir. Ayrica mikroyapida pek ¢ok
reaksiyona girmemis tane bulunmaktadir. Beyaz fazlar rutil, koyu olanlar korundum ve
gri matris AlTiOs’tir. XRD analizinde de rutil ve korundum piklerinin reaksiyona
girmemis fazlari gézlenmistir (Sekil 4.46). Baslangi¢ tozlarimin tane boyutu biyiikligii
nedeniyle, Al,TiOs’in olusumu ile birbirine en yakin taneler tilkenmekte ve reaksiyona
girmemis fazlar ayrilmaktadir. Boylece, iyonlarin ve atomlarin difiizyon yolu bloke
edilmistir. Daha verimli karistirma ve 6giitme, tam bir Al,TiOs olusumuna sahip olmak

i¢in etkili olabilir.

Agirlikga % 5 hematit iceren numuneler (F2) ¢ok daha az miktarda reaksiyona girmemis
fazlara sahiptir. TiO2 ve Fe2O3 fazlart hem XRD hem de SEM analizi ile gozlenmemistir
ancak reaksiyona girmemis Al2Os mikroyapida (koyu taneler) gozlenmis, Al2TiOs fazi
ise genel matrisi olusturmustur. Intergraniiler ve transgraniiler mikro catlaklar

gbzlenmistir.

% 10 SiO2 katkili S1'in mikroyapisinda, reaksiyona girmemis Al,O3 ve TiO; tanecikleri
ve mullit (3Al203.2Si02) koyu gri renk olarak goriilmektedir (Sekil 4.45). AlTiOs'in
siirli tane biiyiimesi nedeniyle gbézenekler kapanmamistir. AlTiOs olusumunun 1sil
genlesme anizotropisi nedeniyle bir¢ok c¢atlak mevcuttur. Numunelerin yiiksek sicaklikta
sinterlenmesi nedeniyle ¢ok biiyiik taneler olusur. Sinterleme sicakligi arttik¢a, tane

bliylimesi nedeniyle reaksiyona girmemis fazlar azalir.
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Sekil 4.45 AT, S1, M5 ve F2 numunelerinin genel mikro-yapisi (BSE).

Mikroyap1 ve XRD faz ¢aligmalari, reaksiyona girmemis Al2O3 ve TiO2’in katki maddesi
olmadan numunelerde kalint1 faz olarak bulundugunu gostermistir. F2 numunesinde tiim
TiO,, Fe* iyonlarmin Al TiOs kristallerine difiizyonu ile kati ¢dzeltilerin olusmast
nedeniyle tiikenir. SiO2 igeren numunelerin tane sinirlarinda mullit ve camsi faz olusur.
Sinterleme veya sogutma sirasinda AlTiOs Kristallerinin 1s1l genlesme katsayilariin
yiiksek anizotropisi nedeniyle tanecikler arasi ve taneler arast mikro ¢atlaklar olusur.
Sinterleme sicakliginin 1450 °C’den 1600 °C’ye yiikselmesiyle taneler biiylimiis ve

uzamistir.

Fe203 eklenmesi ile tane biiylikliigii artar ve tane boyutu dagilimi homojenlesir. Ayrica
sinterleme isleminin baslamasi ile gozeneklilik azalir. Bu durum Fe;Os miktarinin
arttirtlmasinin, diistik sicakliklarda AlTiOs ile kati bir ¢ozelti olusturarak, tane
bliylimesini ve ara pargacik Dbirlesimlerinin  olusumunun hizlandirdigindan

kaynaklanmaktadir. Kinetik olarak, Fe2Os Al.TiOs yapisina girer ve ¢ekirdeklenme igin
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tercih edilen yerler saglanir, boylece ¢ekirdeklenme daha kolay gerceklesir ve Al2TiOs

taneleri biiylr.

M35 numunesinin diger numunelere kiyasla daha biiyiik tane boyutu igermesi sinterleme
sicakliginin yiiksek olmasindan kaynaklanmaktadir. AT,S1 ve F2 kompozisyonlar1 1450
°C’de, M5 numunesi ise 1600 °C’de sinterlenmistir. Genel olarak sinterleme sicakligi
arttikca tane biliyiimesi gozlemlenmektedir. Mikroyap1 da gozlenen gri faz MA Spineli
(MgAl204), gri matris ise Al;TiOs fazidir. Kirik yilizeyin parlatilmasi ile goriintiilenen

numunede mikro ¢atlaklar ve fazlar aras1 gozenekler bulunmaktadir.
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Sekil 4.46 AT, S1, M5 ve F2 numunelerinin XRD patternleri.

Sekil 4.46 sinterlenmis numunelerin XRD grafigini gostermektedir. Tiim numunelerde
yiksek miktarda Al>TiOs fazi bulunmaktadir. Katkisiz AT numunesinde reaksiyona
girmemis Al2O3 ve TiO. fazlar1 vardir. Bu fazlar SEM arastirmalariyla kanitlanmigtir
(Sekil 4.45). Fe** iyonlarinin AT yapisina girebilecegi ve kat1 bir ¢ozelti olusturabildigi
bilinmektedir. Kati1 bir ¢ozelti olusturmak igin, ¢dziinen ve yer degistiren iyon benzer bir
iyonik yaricapa sahip olmalidir. Benzer kristal yapilar faydalidir ancak her zaman gerekli
degildir. Yaricap1 0,67 A olan Fe**, Al,TiOs tanelerinde AP* (0,54 A) ile kat1 ¢ozeltiler
olusturur (Kim and Gauckler 2012). Fe>TiOs-Al>TiOs kati1 ¢6zeltisinin olusumu ile Al2O3

ve TiO; reaksiyona girmez. Bu durumdan dolay1 F2 numunesinin XRD spektrumlarinda



diisiik miktarda Al,O3 fazi bulunmaktadir. Rezaie vd. (2009) Fe;Os3 ilavesinin olusum

sicakligini diistirdiiginii ve Al2TiOs’1n tane bilylimesini arttirdigini gézlemlemistir.

Agirlikga % 10 SiO; igeren S1 numunesi genel olarak yiiksek miktarda Al TiOs, mullit,
rutil ve az miktarda miktarda Al,Oz igermektedir. SEM-EDX analizinde de mullit varligi
gozlenmistir. Sinterlenmis numunelerde tane biiylikliigli en diisiik olan numune Sl
numunesidir. Diisiik tane boyutundan ve mullit varligindan dolay1 3 nokta egme dayanimi
diger numunelere kiyasla yiiksektir. Al203 fazi hem Al>TiOs olusumundan dolayr hem de
mullit (3Al203.2Si02) fazimin olusmasindan dolayr neredeyse tiikenmistir. Al2TiOs
tanelerinin arasinda mullit olusumu nedeniyle Al>TiOs miktar1 azalmis ancak TiO> fazlar

kalint1 olarak kalmistir. Boylelikle AloTiOs taneleri asirt biiyliyememistir.

Agirlikca % 10 MgO katkisi ile tiretilmis M5 numunesinin XRD grafiklerindeki tiim
pikler MA spinel (MgAl.Oa) veya Al,TiOs’a aittir. AI** ve Mg?* iyonlarmin difiizyonuyla
bilesen oksitlerinden magnezyum aliiminat spinel olusumunun (Wagner mekanizmasi)
1100 °C civarinda basladig1 ve yaklasik 1400 °C'de tamamlandig: bildirilmistir. Bu
sicaklik baslangi¢ oksitlerinin tane boyutuna gore degismektedir (Sarkar et al. 2003,
Naghizadeh et al. 2008). XRD patternindeki 20 degerlerindeki kayma ve kafes
parametresindeki degisim, stokiyometrik spinelin aliimina bakimindan zengin spinele
dontistiigiini gostermektedir (Naghizadeh et al. 2008, Naghizadeh et al. 2011, Sarkar et
al. 2003, Yuanbing et al. 2007). MA spinel olusumu 1500 °C’de tamamlanir. Reaksiyona

girmemis korundum, rutil ve periklas taneleri bulunmamaktadir.
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5. TARTISMA VE SONUC

Bu ¢alismada, agirlikga % 1,25, % 2,5, % 5, % 10 SiO2, MgO ve Fe;Os katkili ve katkisiz
Al>TiOs seramikleri sinterlenerek tiretilmistir. Deney numuneleri, 60 MPa'lik diisiik bir
basingta tek eksenli bir pres ile sekillendirilmis ve ayr1 ayr1 1450 °C ve 1600 °C’de 3 saat

acik hava atmosferinde reaksiyon sinterleme yontemi kullanilarak tiretilmistir.

1450 °C’de sinterlenmis katkisiz numuneler 1s1l sok sonras1 biiylik 6l¢iide dayanimlarini
kaybetmislerdir. 6,80 MPa olan 3 nokta egme dayanimlar1 1 ¢evrim 1s1l sok sonrasi
yaklagik 5 MPa’a diigmiis 5 ¢cevrim 1s1l sok sonrasi 4,40 MPa degerine diismiistiir. Ancak
SiO2 katkisinin eklenmesiyle dayanim kaybi giderek azalmistir. XRD Katkisiz ATH
numunesi 1 ¢evrim 1s1l sok sonras1 dayanim degerinin yaklasik % 26’sin1 kaybetmis ve 5
¢evrim sonrasi ilk dayanim degerinin yaklasik % 30’unu kaybetmistir. SiO ilavesi ile
dayanim degerlerinde ¢ok biiylik dlcilide iyilesme saptanmustir. SiO2 katkisi ayn1 zamanda
11l sok dayanimlarini da artirmistir. % 10 SiO2 katkili S5 numunelerinde dayanim kaybi

1 ¢evrim 1s1l sok i¢in yaklasik % 11 ve 5 ¢evrim 1s1l sok i¢in ise % 17 civarindadir.

Agirlikea % 1,25 ve % 2,5 SiO; katkisi kiitle yogunlugu degerlerini artirmis, % 5 ve %
10 katkist azaltmistir. SEM ve XRD ¢alismalarina gore, katkisiz ve SiO katkili olarak
iiretilen numuneler reaksiyona girmemis rutil ve korundum fazlari igermektedir.
Agirlikga % 2,5 SiO2 katkistyla beraber mullit olusumunun basladigi goriilmektedir. SiO2
katkis1 sinterleme esnasinda tane biiylimesini engellemis ayrica mullit olusumuyla 3
nokta egme dayanimini biiylik olgiide artirmistir. Agirlikga % 10 SiO» katkisi 3 nokta
egme dayanimini 6,79 MPa’dan 39 MPa’a ¢ikarmustir. SiO2 katkisi ile genel olarak
Al;TiOs seramiklerinin 1s1l sok performansini artirmistir. 1450 °C’de sinterlenen
numunelerde mullit olusumu faz analizi ile belirlenmistir. Tlim kompozisyonlarda 1s1l sok
dayanimi katkisiz numunelere gore artmistir. Ancak, 1600 °C’de sinterlenen
numunelerde mullit olusumu belirlenmemis, bunun yani sira sivi faz olusumu ile tane
biiyiimesinin biiyiik oranda arttifi ve yogunluk degerlerinin ylikselmesi ile 1s1l sok
dayanimi degerleri katkisiz numunelere gore ¢ok daha iyi bir performans sergilemistir.
XRD analizlerinden elde edilen bilgiler dogrultusunda, SiO> katkis1 tiim kompozisyon ve

sinterleme sicakliklarinda Al>TiOs pik siddetini arttirmistir. Bununla beraber 1s1l sok
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testleri sonucu katkisiz numunelere gore daha iyi bir performans sergilemesi 1sil

kararliligin arttigin1 gostermektedir.

MgO katkis1 AlTiOs seramiklerinin 6zelliklerini 6nemli Slgiide etkilemistir. MgO
miktar1 kati ¢ozinirlik sinirimi astiginda, fazla MgO, Al,TiOs seramikleri tane
smirlarinda Al2O3z ile reaksiyona girerek MA spinielini olusturmustur. Tane sinirinda
olusan spinelin Al,TiOs’1n kristal biiyiimesini engelledigi, kristal alanini zayiflattigi ve
tanelerde olusan c¢atlagini sinirladigi iyi bilinmektedir. Ayrica, MgO katkisi sinterlemeyi

tyilestirmek ve seramiklerin yogunlasmasini kolaylastir.

Al;TiOs’in teorik yogunlugu 3,70 g/cm®tiir. % 10 MgO katkist ile kiitle yogunlugu 3,27
g/cm®ten 3,47 g/cm®’e cikmustir. Kiitle yougunlugundaki bu artis dzellikle gozenekliligin
cok biiylik oranda diigmesinden kaynaklanmaktadir. XRD analizlerine gére MgO miktari
arttikga, Al>TiOs pikleri daha keskin ve yogun hale gelmistir. Bu durum Al>TiOs
tanelerinin daha yiiksek oranda kristalize oldugu anlamina gelmektedir. MgO katk1
oranini arttikca 62° ile 64°’de bulunan Al>TiOs piki distik 20 degerlerine dogru
kaymistir. Bu kayma MgO igeren kati bir Al2TiOs ¢ozeltisinin olusumunu belirtir, bu da
kafes genislemesine neden olur. MgO ilavesi, Al,TiOs olusumunu tesvik eder ve Al2TiOs
olusum sicakligini azaltir. Ayrica, Al TiOs psddobrokite fazinin kati1 ¢ozeltisini 1s1l olarak
kararli hale getirir. Numunelerin ii¢ nokta egme dayanimi testlerine gére MgO katkis1

oncelikle Al>TiOs ile kat1 ¢ozelti olusturarak mekanik dayanimi artirmistir.

MgO, Al>TiOs igindeki ¢ozliniirliigiinii astiginda, MgAl>04’1 olusturur. Tane sinirlarinda
MgAI204 olusumunun AlTiOs'm tane biiylimesini sinirladigi ve mekanik ozellikleri
arttig1 bilinmektedir. Kiitle yogunlugundaki artisa ve MgO’in eklenmesiyle goriiniir
gozenekliligin azalmasina ragmen, sinterlenmis numunelerin mekanik 6zellikleri,
degiskenlik gostermektedir. Bu degiskenligin sebeplerinden biri, presleme esnasinda tek
eksenli preslemeden kaynaklanan yogunlagma homojensizligi nedeniyle numunelerin
sinterlenmesi sirasinda mikro ve makro catlak olusumudur. Soguk izostatik presleme,
catlama olmadan daha yogun ve homojen numuneler iiretmek icin sonraki ¢aligmalarda

bir ¢dziim olabilir. Ozellikle 1600°C’de sinterlenen ATH numunesinin egme dayanimi
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cok diigiiktiir. % 10 MgO katkistyla 0,54 MPa olan dayanim degeri ¢ok yiiksek bir artig
gostererek yaklasik 20 MPa degerine ulagmistir.

M4 numunesi hari¢ tiim numunelerde 1s1l sok sonrasi 3 nokta egme dayanimlarinda azalis
gozlemlenmektedir. Katki orani arttikga Oncelikle 1s1l sok davraniglarinda bir iyilesme
gozlemlenmektedir. Ozellikle % 1,25 MgO katkisiyla sinterlenmis numunelerde 1 ¢evrim
151l sok sonrasi pozitif bir artis gdzlemlenmis, ama 5 ¢evrim 1s1l sok sonrasi bu deger
negatife donmiistiir. Bu yiizden % 1,25 katkili numunelerin 1s1l sok performansi en iyi
olarak degerlendirilebilir. Ancak, katki oran1 arttikca 1s1l sok sonrast egme
dayanimlarinda yaklagik % 80’e varan bir performans kaybi goriilmektedir. Isil sok
dayanimlar incelendiginde katki miktarinin artmasiyla diisen 1s1l sok dayanimlarinin,
sinterlenmis numunelerde bulunan gézenek miktari, tane boyutu ve sekli ile iligkili
oldugu; katki miktarinin artmasiyla tane boyutunun kiigiilmesi, gézeneklerin azalmasi,
farkli fazlarin olugmasi sebebiyle 1s1l sok dayanimlarinin azaldigi diistintilmektedir. Tane
boyutunun kiiciilmesi ile tane sinirlarinin artmasi1 malzemede kusurlarin artmasina sebep
olmaktadir. Olusan Al>TiOs’in tanelerinin uzamasi sonucu mevcut anizotropinin 1sinma
ve ani soguma sonucu catlaklara sebebiyet vermesine neden olmustur. Isil sok
davraniglarinin  katki orani arttikga azalmasinin sebeplerinden birisi sinterlenmis
numunelerin ¢ok fazli bir yapiya sahip olmasindan kaynaklandig: diisiiniilebilir. % 1,25
ve MgO katkist ile sinterlenen M8 ve M7 numuneleri pozitif degisim degerlerine sahip
oldugu i¢in dikkat ¢ekmektedir. Uygulanan 1sil soklar sonrasi bu kompozisyonlar ile
sinterlenen numunelerin 3 nokta egme dayanimlari artmistir. Bu durum 6zellikle % 1,25
MgO katkisi ile saglanmistir. Bu kompozisyonda, 1450 °C’de sinterlenen numunelerde
yaklasik % 16 dayanim kaybi, 1600 °C’de sinterlenen numunelerde ise yaklasik % 94
dayanim artis1 saptanmigtir. Bu durum diisiik miktarlardaki MgO katkisinin Al2TiOs

seramiklerinin 1s1l kararliligini arttirdigini gostermektedir.

Fe203’lin yogunlugu diger hammaddelerden ve sinterleme sonrasi olusmasi beklenen
fazlar olan Al,TiOs ve Fe;TiOs’ten (4,36 g/cm®) daha yiiksektir. Katki miktarr arttikca
kiitle yogunlugunda bir artis beklenmektedir. 1600 °C’de sinterlenen numunelerde katk1
miktar1 arttikca kiitle yogunlugu diizenli bir sekilde artmistir. Ancak 1450 °C’de

sinterlenen numunelerde bu durumun aksi gozlenmis, katki miktar1 arttikga kiitle
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yogunlugu diismiistiir. Gortiniir gozeneklilik degerleri kiitle yogunlugu degerleri ile ters
orantili degerler gostermistir. Yani, 1450 °C’de sinterlenen numunelerde kiitle
yogunlugu azalirken goriiniir gézeneklilik artmig, 1600 °C’de sinterlenen numunelerde

ise kiitle yogunlugu artarken goriiniir gézeneklilik degerleri azalmstir.

1450 °C’de ve 1600 °C’de Fe20Os3 katkisi ile sinterlenmis numunelerin 3 nokta egme
dayanimi degerlerini gore, her 2 sicaklikta sinterlenmis numunelerde katki miktari
artttkca 3 nokta egme dayanimi artmistir. 1450 °C’de sinterlenmis katkisiz AT
numunesinin 3 nokta egme dayanimi 0,54 MPa iken % 5 Fe2O3 katkist ile bu deger 4,33
MPa’a ¢ikmistir. 1600 °C’de sinterlenmis katkisiz ATH numunesinin 3 nokta egme
dayanimi 6,80 MPa iken % 5 Fe2O3 katkis1 ile bu deger 15,51 MPa’a ¢ikmustir. Sinterleme
sicakliginin 1450 °C’den 1600 °C’ye ¢ikmasiyla mekanik dayanim degerleri her
kompozisyon i¢in dnemli Olglide diismiistlir. Sinterleme sicakliginin 3 nokta egme
dayanimina etkisi ters orantili bir sekilde gergeklesmistir. 1450 °C’de Fe>O3 katkist ile
sinterlenmis numunelerde katki miktar1 arttik¢a kiitle yogunlugu diismiis, gézeneklilik ve
su emme degerleri artmis ancak 3 nokta egme dayanimi artmistir. Kiitle yogunlugunun
azalmasi1 ve gozenekligin artmasiyla 3 nokta egme dayaniminin azalmasi beklenir. SEM-
SE ve SEM-BSE goriintiileri incelendiginde, 1450 °C’de sinterlenen numunelerde (F2,
F3 ve F4) katki miktar1 arttikga tane boyutu azalmigtir. 1600 °C’de FeoO3 katkisi ile
sinterlenmis numunelerde katki miktar arttik¢a kiitle yogunlugu artmis, gézeneklilik ve

su emme degerleri diigmiis ve 3 nokta egme dayanimi artmistir.

Fe>Os3 katkisi ile 1450 °C’de sinterlenen numunelerde 1 ve 5 ¢evrim 1s1l sok sonrasi %
degisim degerleri incelendiginde en iyi performansi % 1,25 Fe2O3 katkili F4 numunesi
gostermistir. Diger numuneler katkisiz numunelere gore daha kotii bir performans
sergilemistir. Ornegin AT numunesinin 3 nokta egme dayanimi 6,80 MPa iken, 1 ¢cevrim
151l sok sonrasi dayanimi % 26,64 diiserek 4,99 MPa’a, 5 ¢evrim 1s1l sok sonrasi ise %
35,30 diiserek 4,40 MPa’a diismiistiir. Ancak F4 numunesinin 3 nokta egme dayanimi
10,28 MPa iken, 1 ¢evrim 1s1l sok sonras1 % 1,25 diiserek 10,15 MPa’a, 5 ¢cevrim 1s1l sok
sonrast % 24,73 diiserek 7,74 Mpa’a diismiistiir. 1600 °C’de sinterlenen numunelerde 1
ve 5 ¢cevrim 151l sok sonrast % degisim degerleri incelendiginde en 1yi performansi % 1,25

Fe203 katkilt F8 numunesi gostermistir. Diger numuneler de katkisiz numunelere gore
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daha iyi bir performans sergilemistir. Ornegin ATH numunesinin 3 nokta egme dayanimi
0,54 MPa iken, 1 ¢evrim 1s1l sok sonrast dayanimi % 26,64 diiserek 0,42 MPa’a, 5 ¢evrim
151l sok sonrasi ise % 35,30 diiserek 1,63 MPa’a diismiistiir. Ancak F8 numunesinin 3
nokta egme dayanimi 2,06 MPa iken, 1 ¢evrim 1s1l sok sonrasi deg§ismemis, 5 ¢evrim 1sil
sok sonrasi ise % 95,79 artarak 4,04 MPa’a ylikselmistir. 1600°C’de Fe2O3 katkisi ile
sinterlenen numunelerin 5 ¢evrim 1s1l ok testi sonrasi 3 nokta egme dayanimlari artmigtir.
Bu numunelerin SEM goriintiileri incelendiginde katkisiz ATH numunesine gore daha es-
eksenli bir yapiya sahip oldugu goriilmektedir. Al TiOs’in MgO veya FexOz ile
sinterlenmesi Al>TiOs - MgTi20s veya AloTiOs - FeoTiOs kati1 ¢ozeltilerini olusturur. Bu

kati ¢ozeltilerin 1s1l kararliligi saf Al TiOs’1n 1s1l kararliligina gore ytiksektir.

Katki maddesi olmadan AT ve ATH sadece 6,80 MPa ve 0,54 MPa civarinda diisiik bir
mekanik dayanim gostermistir. Buna karsilik, SiO2, MgO veya Fe;O3 katkilart ile
dayanim degerlerinde ¢ok yiiksek bir artig elde edilmistir. Tiim katki malzemeleri igin,
katki oraninin artmas1 mekanik dayanimai iyilestirmistir. S102 katkis1 ile maksimum 38,43
MPa (S1), MgO katkisi ile 20,03 MPa (M5) ve Fe2Os katkisi ile 15,51 MPa (F2) mekanik

dayanim degerleri elde edilmistir.

AloTiOs seramiklerinin 1s1l kararlilik 6zellikleri, katki cinsi, miktar1 ve sinterleme
sicakligina gore degiskenlik gostermistir. 1450 °C’de SiO2 katkisi ile sinterlenen tiim
kompozisyonlardaki numunelerin 1s1l kararlilig iyilesme gostermistir. Diisiik miktarlarda
yapilan MgO katkis1t hem Al>TiOs pik siddetini arttirmis hem de 1s1l sok testleri sonrasi
mekanik dayamimda iyilesme saglamistir. Agirlikga % 1,25 MgO katkist ile her iki
sicaklikta da sinterlenen numunelerin 1sil kararliligin arttirdigr soylenebilir. 1600 °C’de
Fe20s3 katkisi ile sinterlenen numunelerin 1s1l sok testi sonrast mekanik dayanimlari artis
gostermistir. Fe2O3 katkisinin AloTiOs fazi ile kat1 ¢6zelti olusturdugu diistinilmektedir.

Boylelikle 1s11 kararliligr arttirdig1 sonucuna varilmistir.

Bu ¢alismada, Al2TiOs seramiklerine yapilan farkli katki malzeme ilavelerinin etkileri
incelenmis, avantaj ve dezavantajlar ortaya ¢ikarilmistir. Yapilan ¢caligmalar sonucunda
Al;TiOs seramiklerinin 6zelliklerinde onemli iyilestirilmeler elde edilmistir. Benzer

calismanin farkli katki malzemeleri ile yapilmasi bu malzemenin 1s1l kararliliginin
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belirlenmesinde etkili olacaktir. Bu sayede Al,TiOs seramiklerinin kullanim alanlarinin

daha yayginlasacag diisliniilmektedir.

Ozellikle Al,TiOs seramiklerini aliiminyum dékiim sanayisinde kullanilmaktadir. Eriyik
aliminyum metalinin AlTiOs seramiklerini 1slatma ve korozyon davraniginin

incelenmesi gelecekteki bir calismay olusturmaktadir.

Diisiik miktarlardaki katki malzemelerinin ilavesi AloTiOs seramiklerinin 1s1l kararlilig:
tizerinde etkili bir rol oynamistir. SiO2, MgO ve Fe;Os3 katkilarinin birlikte kullanilmasi

gelecekteki bir ¢alismay1 olusturmaktadir.
Yiiksek miktarlada ilave edilen SiOz katkisi ile olusturulabilecek AloTiOs-mullit seramik

kompozitlerinin iiretilmesi ve 6zelliklerinin incelenmesi gelecekteki bir diger dnemli

calisma olacaktir.
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