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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

ALUMINA- YSZ DENTAL MALZEMELERIN MEKANIK OZELLIKLERI
UZERINE YASLANDIRMANIN ETKILERININ INCELENMES]

Nilay ATALAY

Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dali
Damsman: Yrd. Dog. Dr. C. Betiil EMRULLAHOGLU ABI

Son yillarda, yittria ile stabilize edilmis zirkonya ve zirkonya ile toklastirilmis aliimina
(ZTA) seramikler yiiksek mekanik dayanimlari, iyi termal sok, asinma ve oksidasyon
direncleri ve miikkemmel biyouyumluluklart nedeni ile dental uygulamalarin en énemli
malzemeleri haline gelmislerdir. Zirkonya’nin toklastirma mekanizmasi yar1 kararli
tetragonal tanelerin ilerleyen bir catlagin etrafinda gerilim kaynakli olarak kirilma
isindeki ylikselmeye sebep olarak monoklinik forma dénmesinden ileri gelmektedir.
Bununla birlikte, bu malzemelerin diisiik sicaklikta, nemli ortamlarda kullanimu ile ilgili
yapilan c¢alismalar ZrO; tanelerinin yiizeyinde tetragonal— monoklinik doniigtimii
meydana gelebildigini bildirilmektedir ve bu olay hidrotermal doniisiim olarak
adlandirilir ki, bu da kompozitin mekanik O6zelliklerinin yavas yavas kotiilesmesine
sebep olur. Bu tez ¢aligmasimin amacit monoklinik zirkonyanin stabilizasyonunda iki
farklr stabilizator; yittrium oksit ve yittrium nitrat katkilarinin etkilerinin incelenmesi,
elde edilen zirkonya tozlar ile farkli oranlarda aliimina iceren ZTA kompozitlerinin
tiretilmesidir. Elde edilen her iki stabilize zirkonya tozu ve piyasadan hazir halde alinan
% 3 mol yittria ile stabilize zirkonya tozlar1 kullanilarak; % 100 ZrO,, % 30 ZrO,+ %
70 Al,O3 ve % 20 ZrO,+ % 80 Al,O3 bilesiminde toz karisimlar1 hazirlanmis, bunlar
slip dokiim ve kuru presleme yontemi ile sekillendirildikten sonra 1400, 1450 ve 1500

'C sicakliklarda sinterlenmigtir. Sinterleme sonrasi numuneler farkli siirelerde



yaslandirma islemine tabi tutulmus ve yaslandirmanin numunelerin fiziksel ve mekanik
ozellikleri ve ayrica tetragonal— monoklinik donilisimii {izerindeki etkileri
incelenmistir. Sonu¢ olarak, kullanilan yittrium oksit ve yittrium nitrat katkilar ile
kismen stabilize zirkonya tozlar1 elde edilmistir ve vyittrium oksit stabilizasyon
isleminde daha iyi sonu¢ vermistir. Yaslandirma siiresinin artmasi tim numunelerin

tetragonal faz yiizdeleri ve mukavemet degerlerinde azalmaya sebep olmustur.

2014, xxiii + 158 sayfa
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ABSTRACT
M.ScThesis
INFLUENCE OF THE AGING TIME ON THE MECHANICAL PROPERTIES OF
ALUMINA-YSZ DENTAL MATERIALS
Nilay ATALAY
Afyon Kocatepe University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Material Science and Engineering
Supervisor: Asst. Prof. Dr. C. Betiil EMRULLAHOGLU ABI

Recently, yttria stabilized zirconia and zirconia-toughened-alumina ceramics have
received considerable attention as dental materials, due to their attractive properties,
including high-temperature mechanical strength, good thermal shock resistance, wear
and oxidation resistance and biocompatibility. The toughening mechanisms of zirconia
is attributed to the stress induced phase transformation of metastable tetragonal grains
towards the monoclinic symmetry ahead of a propagating crack, leading to an increase
in the work of fracture. However, studies on the application of these materials in humid
environment at low temperature have shown that the tetragonal-monoclinic
transformation can also be induced at the surface of ZrO; grains, leading to the so-called
hydrothermal transformation which produces a slow degradation of the composite
mechanical properties. The aim of this study is, investigating the effects of two different
stabilizer (yttrium oxide and yttrium nitrate) on stabilization of monoclinic zirconia and
producing alumina-zirconia composites by the use of this stabilized tetragonal zirconia
powder. Powder mixtures of % 100 ZrO,, % 30 ZrO,+ % 70 Al,O3 ve % 20 ZrO,+ %
80 Al,O3 were prepared by using experimental tetragonal zirconia powders and
commercial 3 mol % yttria stabilized zirconia powder, shaped by slip casting and dry
pressing, and sintered at 1400, 1450 ve 1500 °C. After sintering, aging process were
performed on the samples for different periods and the effects of aging time on
physical-mechanical properties and tetragonal-monoclinic transformation were
investigated. As a consequence; partially stabilized zirconia powders were obtained by

using yttrium oxide and yttrium nitrate and yttrium oxide gave better results than



yttrium nitrate. Increasing the aging time resulted in a decraese in tetragonal phase
content and mechanical strength in all samples.

2014, xxiii + 158 pages
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1.GIRIS

Zirkonya ile toklastirilmis aliimina seramikler yliksek mekanik dayanimlari, iyi termal
sok, asmnma ve oksidasyon direncleri ve metallere gore diisiik termal genlesme
katsayilarina sahip olmalar1 nedeni ile oldukga fazla dikkat ¢ekmektedirler. ( Stevens
1986). Bu ozellikler zirkonya-aliimina seramiklerini dental vida, kesici uglar, elektro
cerrahi yalitkanlari, oksijen sensorleri, kalga kemigi gibi protez bilesenleri, zirh gibi
birgok zahmetli uygulamalar i¢in uygun hale getirmektedir (Piconi and Maccauro 1999,
Shin et al. 2003).

Insanlik tarihine bakildiginda, bilimsel yaklasim ve bilingli degerlendirilme acisindan
seramik esasli malzemelerin c¢esitli amaclara hizmet etmek {izere asirlardir
kullanildiklar1 goriilmektedir. Seramik, modern diinyada yasam kalitesini her gecen giin
daha da arttirmak yoniinde artik vazgegilemez bir malzeme konumundadir. 1980’li
yillardan itibaren insan viicudunda kullanilabilme kapasitesi arastirilmaya ve
uygulanmaya baglanan seramik esaslt malzemeler ¢cok daha islevsel olabileceklerini
gostermislerdir. Son yillarda seramigin sabit dis protezlerinde kullaniminda biiyiik bir
artis meydana gelmistir. Ozellikle metal destekli dis protezlerinde metalin yerine

seramigin tercih edilmesine ilgi hizla artmaktadir (Leinfelder 2000).

Aliimina, dis porselenlerinde yapiy1 kuvvetlendirici katki maddesi olarak uzun yillardan
beri kullanilmaktadir. 1993 yilinda Andersson ve Ogen tarafindan ilk kez tek basina

seramik destek malzemesi olarak kullanilmistir (Anderson 1993, Rimmer 2006).

Zirkonya disgilikte, ortodonti uygulamalarinda, post ve destek sistemlerinde ve
implantlarda tercih edilmektedir. Bunlarin i¢inde kron ve koprii protezlerinde seramik

destek olarak kullanimi en biiyiik dilimi olusturmaktadir (Grigoriadou 2006).

Zirkonyanin 0Ozellikle iistiin mekanik 6zelliklerinin ve miikkemmel denilebilecek
biyouyumlulugunun yani sira beyaz renge ve tatmin edici yar1 gecirgenlik 6zelliklerine
sahip olmas1 sebebiyle metalin yerine kullanilmasi nihai iiriinii estetik bakimdan daha

cekici kilmaktadir. Zirkonya destekli iiriinler iistiin mekanik 06zellikleriyle dental



uygulamalar i¢in en uygun malzemedir (Kaya 2008). Ayrica zirkonya olusan yiiksek
gerilim streslerine dayanabilen en uygun seramiktir. Zirkonya dise benzer renkte olup
ayni zamanda opaktir. Dolayisiyla dental restorasyonlarda en giivenilir sekilde

kullanilmaktadir (Malkog 2009).

Dis hekimliginde zirkonya bazi avantajlara sahiptir. Bu avantajlar1 siralayacak olursak,

bunlar;

e Tanelerinin boyu 0,4 pum ve homojen Ozellikteki ince taneli bu mikro yap1
restorasyonlar i¢in iistiin mekanik kaliteyi saglar,

e Korozyona direnglidir,

e Yiiksek gerilme direncine sahiptir,

e Biyouyumludur. Zirkonyanin biyouyumlulugu kalca ¢ikiklarinda femur basi i¢in
kullanma sunulmasiyla kesinlik kazanmustir,

e Zirkonya yiiksek direngli bir porselendir. Feldspatik porselene oranla yaklasik
alt1 kat daha giiclidiir,

e Endiistriyel sartlar altinda yogun bi¢imde sinterlenir. Bu islemler finalde olmasi

muhtemel kirik ve catlaklart minimuma indirir (Seyfioglu vd 2008).

Saf zirkonya, {i¢ adet polimorfa sahiptir: monoklinik (m), tetragonal (t) ve kiibik (k). Bu
i polimorf neredeyse ayni1 kristal yapiya ve benzer kimyasal bilesimlere sahiptir. ZrO;
yapisinda hangi polimorfun yer alacagi, sicaklia ve basinca baghdir. Atmosferik
basingta monoklinik faz, 1170 °C’ ye kadar kararhidir. Bu sicaklikta monoklinik faz,
tetragonal faza doniisiir ve meydana gelen tetragonal faz, 2370 °C’ ye kadar kararlidir.
2370 °C’ den zirkonyanin ergime sicakligi olan 2680 °C’ ye kadar ise zirkonya kiibik
faz seklindedir. Bu déniisiimler birbirine tersinir bir karaktere sahiptir. U¢ faza ilave
olarak, yiiksek basinglarda ortorombik (o) fazi da olusmaktadir (Lee and Rainforth
1994, Denry and Kelly 2008).

Saf ZrO,’ da 1170 °C’ de meydana gelen monoklinik—tetragonal doniisiim seramikte
hacim degismesine sebep olmaktadir. Soguma sirasinda tetragonal yapidan monoklinik

yaptya gecis sonucu meydana gelen % 3-5 oranindaki hacim biiylimesi, seramik i¢inde



ic gerilmelere ve c¢atlamalara neden olmaktadir. Bu ozellik ZrO,;” nin saf olarak
fabrikasyonunu engellemektedir. Zirkonyum dioksitin ticari olarak iiretilebilmesi igin
kararli hale getirilmesi yani stabilizasyonu gerekmektedir. Stabilizasyonda, diisiik
sicakliklarda kiibik- ZrO, fazi kararli hale getirilir. Bu durumu 6nlemek ve yapiyr oda
sicakliginda kiibik yapida kararli kilmak amaciyla zirkonyaya CaO, MgO, Y,0;3 gibi
toprak alkali ve nadir elementlerin oksitleri katilir. Zirkonya kafesi igerisine kiibik
yapiyr kararli kilmak amaci ile Ca®?, Mg+2 ve Y* iyonlarinin girmesi, anyon
bosluklarinin olusmasina neden olur. Kararlastiric1 olarak ilave edilen oksitler (MgO,
CaO, Y,03) tetragonal- ZrO, ¢okeltilerinin mevcut oldugu kiibik- ZrO; yapisini
stabilize ederler ve kararlastirict oksitlerin ilavesiyle tetragonal- monoklinik faz

doniisiimiiniin neden oldugu hacim artis1 6nemli oranda azaltilir ( Ekinci 1900, Gegkinli

1992).

Bununla birlikte, bu malzemelerin diisiik sicaklikta, nemli ortamlarda kullanimu ile ilgili
yapilan ¢aligmalar ZrO, tanelerinin yiizeyinde tetragonal— monoklinik doniisimii
meydana gelebildigini bildirilmektedir ve bu olay hidrotermal doniisim olarak
adlandirilir ki, bu da kompozitin mekanik 6zelliklerinin yavas yavas kotiilesmesine

sebep olur (Piconi and Maccauro 1999).

Dental uygulamalarda 3 cesit zirkonya iceren seramik sistemi mevcuttur. Bunlar,
magnezyumla kismen stabilize zirkonya (Mg-KSZ), yitriyum tetragonal zirkonya
polikristalleri (3Y-TZP) ve zirkonya ile gii¢lendirilmis aliimina (ZTA) seklinde
siniflandirilirlar. Ayrica bunlara ek olarak aliimina ile giiglendirilmis zirkonya (ATZ)’da

uygulamalarda yer bulmaktadir (Tinschert et al. 2007).

Aliimina matris icerisine gdmiilmiis zirkonya taneleri basma dayanimi, kirilma toklugu
ve yorulma direncini arttirir. Zirkonya ile toklastirilmis aliimina seramiklerindeki
toklastirma mekanizmasi yar1 kararl tetragonal tanelerin ilerleyen bir catlagin etrafinda
gerilim kaynakli olarak kirilma isindeki yiikselmeye sebep olarak monoklinik forma
donmesinden ileri gelmektedir (Hannink et al. 1983, 1989). Doniisiim toklasmasinin bu
olgusunda tetragonal zirkonya monoklinik forma doniisiirken % 3-5 oraninda hacimsel

genlesme ve yaklasik % 7’ lik bir kayma gerilimi gelismesine neden olur (Gegkinli



1992). Ayrica, ilerleyen bir catlagin gerilim alaninda yayilan mikrogatlaklar,
mikrocatlak toklagtirmasi mekanizmast ile kirilma enerjisini absorbe ederek

malzemenin toklugunu arttirir.

Bu doniisiim, gerilim konsantrasyonlarinin oldugu boélgelerde, 6zellikle de ylizey veya
kafes igerisindeki kusurlarin bulundugu yerlerde gergeklesme egilimindedir ve ¢atlagin
acilmasim etkili bir sekilde engelleyerek catlagin daha fazla ilerlemesine direnci arttirir.
Bununla birlikte, ¢atlak ucunda gergeklesen bu avantajli 6zelliginin yaninda, t — m
doniistimii ayn1 zamanda nemli ortamlarda hidrotermal yaslanma ile de kendiliginden

gerceklesebilir ( Borchers et al. 2010, Lughi et al. 2010).

Bu 6zellik yaygin olarak diisiik sicaklik degradasyonu (Low Temperature Degradation
(LTD)) olarak isimlendirilir.

LTD ile t — m doniisiimiindeki enerji bariyeri, zirkonya kafesi icerisine suyun girisi ile

alcalir (Yoshimura et al. 1987, Guo 2004).

Sonug olarak, t — m doniisiimii yiizeyden baglayarak hizli bir sekilde malzemenin i¢

kisimlarina dogru yayilir (Chevalier et al. 2004).

Ozellikle dental uygulamalar igin kullanim géz &niine alinirsa, agiz icindeki
sicakliklarda doniisiim ¢ok yavas gerceklesir fakat yapilan son ¢alismalarda, uzun siireli
kullanimlarda monoklinik fazin artisina bagli olarak YSZ malzemelerin mekanik

ozelliklerinde kotiilesme meydana geldigi gorilmiistiir.

Yiiksek miktarda monoklinik faz dayanim ve tokluk gibi mekanik 6zellikler bakimindan

dezavantajlidir ve bu nedenle zirkonyanin uzun siireli klinik basarisini azaltabilir.

YSZ seramiklerin hidrotermal kararliligin1 arttirmak i¢in bir yontem zirkonya igerisine
aliimina ilavesi ve bunun matris igerisinde homojen bir sekilde dagitiimasidir (Chevalier

et al. 2004).



Bununla birlikte, bazi1 c¢alismalar ¢ok yiiksek oranlarda kullanilan aliiminanin,
zitkonyanin uzun siireli kullaniminda kararliligimi gelistirmek ic¢in daha avantajli

oldugunu géstermektedir ( Schneider et al. 2008, Kirsten et al. 2010, Oilo et al. 2011).

Bu bilgilerin 15181 altinda bu tez ¢aligmasinin amaci, monoklinik zirkonya tozunun iki
farkli yittria (yittrium oksit ve yittrium nitrat) kaynagi kullanilarak stabilize edimesi ve
bu katkilarin zirkonyanin stabilizasyonu {izerine etkilerinin incelenmesidir. Calismanin
diger bir amaci ise, iiretilen bu zirkonya tozlar1 ile hazirlanan farkli oranlarda aliimina
iceren ZTA (zirkonya ile toklastirilmis aliimina) kompozitlerinin farkli siirelerdeki
hidrotermal yaglandirma islemleri neticesinde fiziksel ve mekanik Ozelliklerindeki

degisimlerin incelenmesidir.



2. LITERATUR BILGILERI

2.1 Dental Seramikler

2.1.1 Dental Seramiklerin Tarihgesi ve Gelisimi

Dis hekimliginde, dis eksikliginde ya da estetik ihtiyaglarin karsilanmasinda kullanilan
sabit protezlerin ve dental seramik materyallerinin bugiinkii diizeye ulasmasi yiizyillar
stirmiistiir. Seramikler, orijinini Yunanca’ da yanik madde anlamma gelen “keramos”

sozcuiglinden alirlar (Rosenblum and Schulman 1997).

Seramik kullanim1 10.000 yil 6nceki tag devrine kadar uzanmaktadir. Mezopotamya ve
Asur uygarliklarinda yapi malzemesi olarak kullanilan  seramik, Anadolu
uygarliklarinda dekorasyon islemlerinde ve ¢inicilikte yaygin bir uygulama alani
bulmustur. Cesitli ev ve siis esyalarinin yapiminda kullanilan ilk seramikler opak,
oldukga zayif ve poroz yapida olduklari i¢in dis hekimliginde kullanilmasi pek uygun
goriilmemigstir. Daha sonralar dis hekimliginde kullanilan porselen, seramigin 6zel bir
tipi olarak gelistirilmistir. Bu tiir porselenler, seffaflik ve dayanaklik acisindan dis

hekimliginde kullanilmaya uygun bir malzeme olarak kabul edilmistir (Nayir 1999).

‘Porselen’, italyanca kii¢iik deniz kabugu anlamina gelen ‘porcellana’ kelimesinden
tiretilmistir. Porselen; tiimii killi topraktan yapilmis veya kil ihtiva eden ham
maddelerden {iretilmis tiriinlerin olusturdugu seramik grubunun bir elemandir. Seramik
grubunun ilk ve en ilkel iriinii; bal¢ik tugla veya kerpic tugladir. Bunlar basit, kaba
seramiklerdir. Daha sonra ise iliretim agamalar siralamasina gore sirastyla toprak canak
comlekler, majorka ¢inisi (elvan ¢ini), fayans, tag esya, tastan oyma kap, seramik ve
porselen gelmektedir. ‘Dental seramikler’ ifadesi daha genis bir materyal grubunun
tanimlanmasinda kullanilirken, ‘dental porselenler’ deyimi alt gruplardan birini ifade
etmektedir. Bu deyim geleneksel olarak, icinde farkli kristal partikiillerinin
serpistirildigi cam matriks iceren, dayaniklt ve camsi seramik materyaller icin

kullanilmaktadir. Camsi yapi, diizensiz baglar iceren, zayif, amorf ve tamamen



transparandir. Kristalin yap1 ise daha diizenli bir atomik dizilise sahiptir ve daha

dayanaklidir ( Van Dijken 1999).

Dental seramiklerin tarihsel gelisimi incelendiginde, Dr. Charles Henry Land’ in 1886’
da feldspatik porselen ile kuronlari iiretmesiyle baslayan dental seramik teknolojisi,
zaman iginde bilyiik gelismeler gostermistir. Ozellikle 1960° larda daha dayanikl
porselenlerin  iiretilmesi ve firinlama tekniklerinin gelistirilmesi ile porselen
restorasyonlarin anterior bolgede kullaniminda kabul edilebilir basar1 saglanmistir. 20.
yy’ m baginda dayanikliligi arttirmak i¢in kullanilan metal alt yapilarin estetik ve
biyolojik uyumluluk problemleri nedeniyle metal altyapmin yerine gececek alternatif
materyal ve sistemler iizerine ¢alisilmis, estetik beklentilerin artmasi ilebirlikte tam
seramik sistemler gelistirilmistir ve bdylece seramiklerin basit inleylerle baglayan
endikasyon cerceveleri glinlimiizde tam seramik posterior kopriilere kadar ulagsmustir

(Guazzato et al. 2002, Touati et al. 1998).

2.1.2 Dental Seramiklerin Ozellikleri

Dental seramikler, metaller ya da akrilik rezinler gibi diger materyallerden farkl
kimyasal, mekanik, fiziksel ve 1sisal Ozelliklere sahiptirler. Seramikler, plastiklere
kiyasla korozyona daha direnglidirler. Genellikle sivilar, gazlar, alkaliler ve asitlerle
reaksiyon yapmazlar. Uzun siire boyunca stabil halde kalabilirler. Biikiilme ve kirilma
dayanikliliklar1 iyidir. Seramikler giiglii ve 1siya direngli yapilar olmalarina ragmen
kirilgan materyallerdir, asir1 esnetildiginde ya da hizla 1sitilip sogutuldugunda kolayca

kirilabilirler (Craig and Powers 2002, Anusavice 2003).

2.2 Aliimina

Gilinlimiizde aliimina kimyasallar1 diinyanin bir¢ok bilimsel, teknolojik ve endiistriyel
uygulamalarinda arastirllmakta ve kullanimi1 gilinden giine artmaktadir. Aliimina,
kristalografik olarak oksijen iyonlarinin aliiminyum iyonlar: tarafindan siki hegzogonal

olarak sarilmasi ile ifade edilebilir. D1 goriiniis olarak beyaz bir tozdur (Ekinci 2007).



Aliiminanin belli bagh 6zellikleri su sekilde siralanabilir (Lee 1994);

» Kolay hammadde iiretimi,

* Yiiksek basma mukavemeti,

* Yiiksek sertlik,

* Abrasiv aginmaya direng,

* Cok genis bir araliktaki kimyasallar ile etkilesime kars1 direng,
* Biyouyumluluk,

* Termal soka direng,

* Yiiksek derecede refrakterlik,

* Yiiksek dielektrik mukavemeti,

* Yiiksek sicakliklarda yiiksek elektrik direnci,
» Mikrodalga radyo frekanslarini gegirgenligi.

Ileri teknoloji seramikleri iginde en ¢ok kullanilan hammadde aliiminadir. Mukavemet
ve ergime sicakliginin yiiksek, elektrik iletkenliginin diisiik olusu, aliminanin;
refrakterlerde, elektrik yalitkanlarinda, kesici uglarda, 1s1 motorlarinda, asinmaya maruz
parcalarda ve kompozit malzemelerde c¢ok genis kullanim alami bulmasini saglar.
Aliimina 6zellikle yiiksek aginma direnci, diisiik yogunlugu ve yiiksek sicaklik dayanimi

ile genis kullanim alanina sahiptir (Mimaroglu ve Okumus 1995).

2.2.1 Aliiminanin Kullanim Alanlari

Aliiminanin yiiksek sertligi ve mekanik dayanimi ¢aligma esasinda asinmaya maruz
kalan makine elemanlar1 ve miihendislik malzemeleri seklinde olan kullanimini 6n
plana ¢ikartmistir. Aliimina baslica; makine ve tezgahlarda asinmaya dayanikli malzeme
olarak, kimya endiistrisinde korozyona dayanikli malzeme olarak, elektronik ve elektro-
teknikte izolasyon malzemesi olarak, 1sitma sistemlerinde yiiksek sicaklik malzemesi
olarak kullanilmaktadir. Ayrica optik ve tip tekniklerinde 6zel amagl kullanim alanlart

mevcuttur (Kaya 2006).



Degisik modifikasyonlarda aliiminalar olmasina ragmen, ticari kullanim alanina sahip
olan1 a-Al,O3' tiir. Aliimina seramiklerin 6zelligi icerdikleri aliimina miktarinin
artmasiyla iyilesir. En arzu edilen kullanim %90 ve daha ¢ok aliimina igerigidir

(Emrullahoglu 2002).

Aliiminanin ilk ticari kullanim alani, buji ve laboratuvar malzemeleridir. Uretimindeki
imkanlarin gelismesi ve arastirmalardan olusan bilgi birikimi sonucu giiniimiizde
alliminanin kullanim alan1 6nemli miktarda artmistir. Bugiin aliimina 6zellikle yiiksek
sicaklik firinlarinda genis ¢apta kullanilmaktadir. Bunun yani sira, kesici takim, yatak
malzemesi, tekstil endiistrisinde iplik klavuzu olarak ayrica, elektronik endiistrisinde,

zirh yapiminda, tipta implant ve protezlerde kullanilmaktadir (Erkalfa vd. 1994).

Aliiminanin, yillik tiretimi ~45 milyon ton civarinda olup, bunun %90’ 1 aliminyum
metalinin dretiminde kullanilmaktadir. Geri kalan %10’ luk aliiminanin ise %350 Si
refrakter, %20’ si abrasivler, %15’ i beyaz esya ve buji, %10’ u mithendislik seramikleri

ile cesitli kimyasallar i¢in kullanilmaktadir.

Ticari olarak tretilen alliminanin ¢ogu aliiminyum hidroksitin kalsinasyonu ile elde
edilir. Aliiminyum hidroksitin de neredeyse tamami Bayer Prosesi ile elde edilmektedir
(Lee 1994).

2.1.2 Aliiminanin Yapisi ve Minerolojik Ozellikleri

Dogal aliimina, korundum halinde fakat feldspat ve killerde oldugu gibi genellikle
silikatlarla birlikte bulunur. Aliimina ayn1 zamanda, boksit, diaspor, kriyolit, sillimanit,
kyanit, nefelit ve diger bircok mineralin bilesiminde yer almaktadir. Saf altimina, diistik
sicaklikta birka¢ formda bulunur. Fakat biitiin bu formlar zaman, kristal boyutu ve
atmosfere bagli olarak, 750-1200 °C arasinda o-aliiminaya doniigiir. 1600 °C’ nin

tizerinde yapilan 1sitma bu doniisiimii hizlandirir (Ekinci 2007).



2.1.3 Aliiminanin Mekanik Ozellikleri

Alfa-aliimina, geleneksel porselen ve diger tek oksitli seramik malzemelere (BeO, CaO,
MgO, TiO,, ZrO, v.b) gore gerek tek kristalli gerekse sinterlenmis polikristal halde
daha iistiin mekanik 6zelliklere sahiptir. Aliiminanin 6giitme i¢in bilinmesi gereken en
onemli Ozelligi sertligidir. Aliiminanin tercih edilmesinin en 6nemli nedenlerinden biri

bu 6zelligidir (Palac1 2001).

Yiiksek elastisite modiiline (=400 GPa) ve sertlige sahip olan aliimina, kirilgan

oldugundan zirkonya katkisi ile toklugu artirilmaktadir (Gegkinli 1992).

2.3 Zirkonya (Zr0O,)

Zirkonya dogada saf halde bulunmaz. Silikat oksit ile birlikte ya da serbest oksit ile
birlikte bulunur. Zirkonya, yer kabugunda % 0.028 oraninda bulunup yer kabugundaki
elementler arasinda 11’ inci siray1 igsgal eder ve Cu, Ni, Pb ve Zn gibi metallerden daha
bol miktarda bulunur (Gegkinli 1992).

Zirkonya en az 37 degisik mineral ig¢inde bulunmasina ragmen ticari dnemi olan

mineralleri sunlardir (MMAK 2001);

e Baddeleyit (ZrO,): % 90-93 arasinda ZrO, i¢eren bir zirkonyum mineralidir.
e Zirkon (ZrSiOy4): Teorik olarak % 67,2 ZrO, ve % 32,8 SiO; igeren bir orto
silikattir, en ¢ok bulunan mineraldir.

e Eudialyte ((Na Ca)6 ZrOH(Si3Og)>).

Zirkonya, gilinlimiiz ileri teknolojisinde genis bir kullanim alanina sahiptir. Bunlar

baslica su sekilde siralayabiliriz;

e Refrakter malzeme olarak,

e Isitict eleman olarak,
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e Izolasyon malzemesi olarak,

e Abrasiv kesici aletlerin tiretiminde,

e Ekstriizyon kaliplarinda ve aginmaya dayanikli makine pargalarinda,

e Oksitlenmeye karsi ve termal bariyer amagli yapilan seramik kaplamalarda,
e Seramik filtre iiretiminde,

e Yakit hiicrelerinde,

e Piezoelektrik, elektrooptik devrelerde ve kapasitorlerde,

e Kati elektrolit ve oksijen sensor imalinde,

e Dizel ve 1s1 motorlarinda (Gegkinli 1992).
2.3.1 Zirkonyanin Kristal Yapisi ve Faz Doniisiimleri

Zirkonya allotropik 6zellik gdsteren bir seramiktir yani sicaklik degisimi sonucu kristal
kafes parametreleri degisime ugrar. Zirkonyanin ti¢ farkli kristal yapis1 vardir bunlar;
Monoklinik, Tetragonal ve Kiibik yapilardir. Monoklinik yap1 1170 °C’ nin altindaki
tim sicakliklarda kararlidir. Tetragonal yapr 1170 — 2370 °C sicakliklar1 arasinda
kararlidir. Tetragonal-ZrO, basit olarak, distorse olmus CaF, yapisi seklinde tanimlanir.
Kiibik yapi, 2370 °C’ den ergime noktas1 2680 °C’ ye kadar kararl1 olan bir fazdir. Bu
faz, her bir Zr'® ye esit uzakliktaki sekiz oksijen ile koordine olan florit tipi bir kristal
yapiya sahiptir ve buradaki her oksijen dort zirkonyumla tetrahedral olarak koordine
olur (Sekil 2.1).

Monoklinik yapidan, tetragonal yapiya gecis % 3-5 mertebesinde hacim degisikligi
icerdiginden teknolojik uygulamalarda sorun olmaktadir. Bu faz doniisiimii sonucu
seramik malzeme genellikle par¢alanmaktadir. Bu durumu onlemek ve yapiyr oda
sicakliginda kiibik yapida kararli kilmak amaciyla zirkonyaya CaO, MgO, Y,03 gibi
toprak alkali ve nadir elementlerin oksitleri katilir. Zirkonya kafesi icerisine kiibik
yapiyr kararli kilmak amaci ile Ca*?, Mg ve Y*® iyonlarinin girmesi, anyon
bosluklarinin olugmasina neden olur. Bu ise 1000 °C civarinda oksijen iyonu iletkenligi
ile sonuclanir. Bunun anlami kiibik yapida kararli hale getirilmis Zirkonyanin, “kati

elektrot” olarak kullanilabilmesidir (Gegkinli 1992).
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a) KUBIK b) TETRAGONAL ¢) MONOKLINIK

Sekil 2.1 ZrO,’ nin degisik fazlardaki sematik gosterilisleri.

a) Kiibik-ZrO, fazinin kristal yapisinin sematik gosterilisi,
b) Tetragonal-ZrO, fazinin kristal yapisinin sematik gosterilisi,

c¢) Monoklinik-ZrO, fazinin kristal yapisinin sematik gosterilisi.

Zirkonyanin tetragonal faz yapisindan monoklinik faz yapisina doniisiimii oldukga hizli
olmaktadir. Bu hizli doniisiim ile malzeme yapisinda oldukga biiyiik catlaklar meydana
getirebilecek nitelikte hacim artis1 da meydana gelmektedir. Zirkonyanin bu davranisi;
zirkonyanin iiretiminde soguma kademesinde mekanik 6zelliklerinin olduk¢a diigmesine
neden olmaktadir ve bu durum neticesinde saf zirkonya herhangi yapisal ve mekanik
uygulamalarda islevsiz hale gelmektedir. MgO, CaO ve Y,03; gibi zirkonyanin kristalin
yapisinda ¢Oziinebilen oksitlerin ilavesi, zirkonyanin mekanik 6zellikleri iistiinde
olumsuz etkiye sahip kristal yapi1 degisimini yavagslatabilir veya elimine edebilir.
Zirkonyaya MgO, CaO ve Y,0;gibi oksitli bilesenlerin yeterli miktarlarinda ilavesi ile
ancak yiiksek sicakliklarda gozlemlenen kiibik ve tetragonal kristal yapisi aynen oda
sicakliginda da elde edilebilmektedir. Kiibik zirkonya; 1sitma ve sogutma esnasinda
yikict faz doniislimiine maruz kalmadigi icin, ideal refrakter malzemesi olarak
kullanilmaktadir. Zirkonya; tetragonal faz yapisindan monoklinik faz yapisina
dontisiimiinde kontrollii yiikke maruz birakilarak hacimsel genlesmenin saglanmasiyla
zirkonyanin sertlik ve mukavemetinde artis elde edilebilmektedir (Liu and Yan 2006).
Monoklinik—tetragonal faz doniisiimii; ilk olarak, yiiksek sicaklik XRD’si kullanarak
1929 yilinda Ruff ve Ebert tarafindan kesfedilmistir. Bu tarihten sonra ve 6zellikle son
35 wil zarfinda, bu 6nemli doniisiimiin teorisini anlamak ve faz degisimiyle birlikte

meydana gelen hacim degisikliginin pratik énemi yiiziinden bu konu iizerinde birgok
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teknik kullanarak (DTA, X-1s1mn1 ve elektron kirmimi, optik ve elektron mikroskobu,
elektriksel direng, spektroskobi gibi) yogun bir sekilde calisilmistir. ZrO;’ de tetragonal
monoklinik faz doniisiimii, difiizyonsuz martensitik doniisiim olarak tanimlanir. Bu da
ilk olarak Wolten tarafindan saptanmistir. Atomik hareketler, atomlar aras1 mesafeden
daha azdir ve bir kayma islemiyle ¢ok sayidaki atomun beraber hareket etmesiyle

meydana gelir (Heuer et al. 1984).

Bu gibi bir doniisiim, fazin kimyasal bilesiminde herhangi bir degisiklige yol agmaz ve
ayrica baslangi¢c fazindaki belirli kristalografik diizlem ve yonler doniistimle olusan
fazda mevcuttur. Boylece bu doniisiim, sabit diizlemiyle ve yonleriyle tanimlanabilir
(Khachaturyan 1983). Garvie bu doniistimiin 1174 °C +6 °C’ da gergeklestigini ve tane
boyutuna bagli olarak, ince taneli zirkonyanin iri taneliye gore daha diisiik sicaklikta

dontisime ugradigini bildirmektedir (Garvie 1986).

Sogutma sirasinda tetragonal fazdan monoklinik faza doniisiim %3-5 lik bir hacim artis1
ile gerceklesmektedir. Bu olaymn seramik malzemenin mekanik 6zelliklerini
gelistirmede kullanilabilecegini ilk kez Garvie ve arkadaslari 6nermisler (Garvie et al.

1975). Bu da miihendislik seramikleri alaninda bir devrim olarak nitelendirilmistir.

Tetragonal-ZrO, partikiil boyutu ve partikiillerin sikistirildigi matris en O6nemli
faktorlerdir. ZrO,’ de kritik bir tetragonal-ZrO, partikiil boyutu belirlenmistir. Partikiil
boyutu bu kritik degeri gectigi zaman, siirekli olarak veya bir gerilme uygulanmasiyla
tetragonal-monoklinik doniisiimii meydana gelecektir. Tetragonal-ZrO,, tek bir partikiil
veya kristal olarak serbest halde olabilecegi gibi; ¢okelti disperse fazi olarak bir matris

igerisinde sikistirilmis halde deolabilir (Muddle and Hannink 1986).
2.3.1.1 Monoklinik ZrO,
Saf zirkonya oda sicaklig1 ve atmosferik basingta monoklinik kristal yapi sergiler (Kelly

and Denry 2008). Monoklinik ZrO, 1170 °C’ nin altindaki sicakliklara kadar

termodinamik olarak kararlidir. Birim hiicre, carpilmis kiibik hiicre olarak
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tanimlanabilirken, yapi kiibik ve tetragonal fazlara gore daha komplekstir (Hoosain
2010).

Zirkonyanin dogal formu baddeleyit yaklasik % 2 HfO, igerir fakat yapist ve kimyasal
ozellikleri zirkonya ile o kadar benzerdir ki ¢ok kiiclik bir etkisi vardir. Zr** iyonu
oksijen iyonlar1 ile 7’ 1i koordinasyona sahiptir O;; koordinasyonu ile neredeyse

tetrahedraldir, yapidaki bir ag1 tetrahedral degerden belirgin bir sekilde farklidir.

2.3.1.2 Tetragonal ZrO,

Tetragonal yapisinda Zr** iyonu sekizli koordinasyona sahiptir, tekrar oksijen
iyonlarinin dort tanesinin diizlesmis bir tetrahedron seklinde 2.065 °A mesafede ve 90°

dondiiriilmiis uzamis tetrahedron seklinde 2.455 °A mesafede bir distorsiyonu bulunur
(Sekil 2.2).

oZr
OO0

Sekil 2.2 (110) t-ZrO, kristal yapisinda ZrO, gruplarinin bir tabakasi (Stevens 1986).
Kolaylik agisindan tetragonal yapinin kafes sabitleri yiizey merkezli CaF; yapisi ile

iliski kurmak i¢in sik sik hacim merkezli kafesten daha ¢ok yiizey merkezli tetragonal

simetri seklinde tarif edilir ( Sekil 2.3).
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Sekil 2.3 Tetragonal zirkonyanin birim hiicresi. Siyah kiireler Zr atomlarini, daha biiyiik beyaz

kiireler ise O atomlarini simgelemektedir (Hoosain 2010).
2.3.1.3 Kiibik ZrO,

Yiiksek sicaklik kiibik faz, her bir Zr** iyonunun iki esit tetrahedra ile siralanmis oksijen

iyonlar ile sekizli simetriye sahip oldugu yiizey merkezli CaF, yapisindadir (Sekil 2.4,

Sekil 2.5).
(100)
oZr

Sekil 2.4 Kiibik zirkonya yapisinda ZrOg gruplarinin bir katmani (Stevens 1986).

Kiibik zirkonya endiistriyel olarak etkileyici bir malzemedir. Yiiksek sicaklik iyonik

iletkenligi nedeniyle, otomotiv sensorlerinde ve kati elektrolit yakit hiicrelerinde
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kullanilmaktadir.  Ayrica, kiibik zirkonya dogal elmasin yerine miicevher

uygulamalarinda da yaygin olarak kullanilmaktadir (Tikhonovsky 2001).

Sekil 2.5 Kiibik zirkonya yapisi. Yesil kiireler Zr, eflatun kiireler O atomlarini simgelemektedir

(Hoosain 2010).

2.3.1.4 Monoklinik - Tetragonal Faz Doniisiimii

Zirkonyada tetragonal — monoklinik faz doniisiimii, difiizyonsuz martensitik dontisiim
olarak tanimlanir. Bu da ilk olarak Wolten tarafindan saptanmistir. Atomik hareketler,
atomlar aras1 mesafeden daha azdir ve bir kayma islemiyle ¢ok sayidaki atomun beraber

hareket etmesiyle meydana gelir (Heuer et al. 1984).

Garvie, saf, zorlanmamis tek kristaller kullanarak yaptigi c¢alismanin temelinde
zirkonyada monoklinik — tetragonal donisiimiin termodinamik olarak geri doniisimlii
oldugu ve Tt=1174 + 6 °C gibi farkli bir sicaklik ile karakterize edilen bir prensibe gore

oldugu sonucuna varmistir (Garvie and Goss 1986).

1174 °C £ 6 °C’ de gergeklestigi ve tane boyutuna bagli olarak, ince taneli zirkonyanin
iri taneliye gore daha diisiik sicaklikta doniistime ugradigi bildirilen bu doniistim,
kimyasal bilesiminde herhangi bir degisiklige yol agmaz. Sogutma sirasinda tetragonal

fazdan monoklinik faza dontistim % 3-5" lik bir hacim artis1 ile gergceklesmektedir. Saf
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zirkonyada, hacimsel degisim catlamalara ve monolitik zirkonyanin parcalanmasina
neden olur, ¢ilinkii malzemenin elastik sinir1 ve akma dayanimi asilir. Yitriyum oksit,
kalsiyum oksit veya magnezyum oksit, malzemedeki yiiksek mukavemet ile sonu¢lanan
t— m donilisiimiiniin gecikmesine neden olur. Catlak ilerlemesi esnasinda tegetsel
gerilim yaklagik % 5’ lik bir hacim artisiyla birlikte t — m’ den yerel faz doniigiimiine
neden olmaktadir. Bu basing ¢atlak ilerlemesinin yerel olarak durdurulmasina yardimci
olmaktadir. Bahsi gecen proses donilisiim toklastirmasi olarak adlandirilir ve catlak

ilerlemesine kars1 direng, catlagin uzunlugu ile artar (Rosentritt 2008).

2.3.1.5 Tetragonal - Kiibik Faz Doniisiimii

Tetragonal — kiibik faz dontisiimii, 2370 °C civarinda tetragonaldan kiibik forma
doniisimdiir ve Smith ve Clin tarafindan belirlenmistir (Mccmeeking and Evans 1980).
Bu doniisiim difiizyonsuz veya martensitik bir dontlistimdiir. Bu formun kristal yapisi,
CaF; ile es yapisal olup, diger birgok oksitlere (HfO,, ThO,...) benzerlik gostermektedir.
Bu benzerlik, kat1 ¢oziiniirliiglin olmayis1 ve yiiksek buhar basinglarindan dolayidir

(Tekeli and Davies 2001).

2.3.2 Zirkonyada Doniisiim Toklasmasi

Zirkonyanin tetragonal-monoklinik faz doniigtimii sirasinda goriilen % 3-5° lik hacim
artiginin malzemenin dayanim ve toklugunu arttirdigr ilk kez Garvie ve arkadaslar
tarafindan “seramik celik” adiyla yayinlandiginda biiylik yanki uyandirmistir. Bundan
sonra olayin teorisini ve mekanizmasini belirlemek i¢in pek ¢ok calisma yapilmistir.
Doniisiim toklagsmasi ile mekanik o6zelliklerin gelistirilmesi iki mekanizma ile

acgiklanmaktadir. Bunlar;

a) Mikro catlak olusumu ve

b) Gerilim giidiimlii doniisiim toklasmas1 mekanizmalaridir.
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2.3.2.1 Mikro Catlak Olusumu Yoluyla Doniisiim Toklasmasi

Malzeme i¢inde ilerleyen bir ¢atlagin ucunda bulunan mikro catlaklar catlagin enerjisini
sogurarak ve yayarak malzemenin toklugunu arttirirlar. Seramik malzemelerin
toklugunu arttirmak i¢in mikro ¢atlaklar olusturmanin bir yolu belli bir tane
biiyilikliigiiniin altindaki zirkonyanin bu malzemelere katilmasidir. Seramik bir ana faz
igerisinde (kiibik zirkonya gibi) dagilmis halde bulunan zirkonya taneleri doniistim
sicakliginin altina sogutuldugunda % 3-5’ lik bir hacim artisina ugrarlar. Doniisiime
ugrayan pargaciklarin etrafinda olusan tegetsel gerilimler Sekil 2.6 da goriildigi gibi
zirkonya taneleri ¢evresinde mikro catlaklarin olusumuna neden olur. Olusan bu
mikrocatlaklar ilerleyen bir catlagin enerjisini sogurarak ve yayarak catlagin yon
degistirmesine veya dallanmasina ve bodylece seramik malzemenin toklugunun

artmasina neden olur.

Bu olayin gergeklesmesi i¢in zirkonyanin tane boyutunun belli bir degerde olmasi
gerekmektedir. Bu degerin altinda ise doniisiim olmayacak, iistiinde ise ani doniisiime
ugrayacaktir. Zirkonyanin kritik tane biiyiikliigli, ana fazin bilesimi, zirkonyanin
bilesimi (kiibik fazi1 kararli hale getiren oksitler) gibi parametreler ile yakindan ilgilidir.
Ayrica, maksimum tokluk elde etmek i¢in zirkonyanin optimum bir miktarda olmas1 da

gerekmektedir.

Cathk

Sekil 2.6 Tetragonal-Monoklinik faz déniistimii sirasinda mikro gatlak olusumu ve ilerleyen bir

catlagin dallanmasi veya yon degistirmesi.
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2.3.2.2 Gerilim Giidiimlii Doniisiim Toklasmasi

Zirkonya sinterleme sicakligindan oda sicakligina sogurken 1170 °C civarinda
tetragonal - monoklinik faz dontisiimiiniin olmasi gerekmektedir. Eger zirkonya taneleri
cok kiiclikse (< 0,5um) veya taneler ilizerinde ana fazdan gelen sinirlayici bir baski
mevcut ise zirkonya taneleri doniislime ugramadan yar1 kararl tetragonal fazda kalirlar.
Bu yar1 kararli zirkonya tanelerinin monoklinik faza doniisiimi gerilim gidimli
doniisiim olarak kabul edilmektedir. Eger gerilim altinda bir ¢atlak olusturulursa, ¢atlak
etrafinda ve oOzellikle ucunda bir gerilim alani olusur. Bu gerilimler yar1 kararl
tetragonal zirkonya taneleri iizerinde ana faz tarafindan uygulanan smirlayici etkiyi
kaldirirlar ve yeterince biiylik bir degere ulasirlarsa zirkonya tanesi ilizerinde net bir
cekme gerilimi olusturarak monoklinik yapiya donilisiimii saglarlar. Bu sirada goriilen
hacimce genlesme, ana basma gerilimi ile birlikte martensitik reaksiyona neden olur
(Sekil 2.7). Bu olay catlak igerisinde meydana geldiginden, catlagin seramik malzeme
icerisinde ilerlemesini saglamak igin ilave enerji gerekmekte, bu da malzemenin

toklugunun ve dayaniminin artmasina neden olmaktadir.

Tetragonal zirkonyanin gerilim giidiimlii doniisiimii i¢in de tane biiyiikliigiiniin belli bir
kritik degerde olmasi gerekmektedir. Bu kritik biiyilikliiglinlin altinda ise doniisiim
olmayacak, istiinde ise hemen doniisiime ugrayacaktir. Bu, zirkonyanin kritik tane
biiyilikliigli, matrisin uyguladigi baski, zirkonyanin bilesimi (kiibik fazi kararli hale

getiren oksitler gibi) ile yakindan ilgilidir (Y1lmaz 2000).

(O Orijinal yarikararh zirkonyi tanecikleri (tetragonal)
& Martensitik doniigmus zirkonya tanecikleri (monoklinik)

;Z,gj'; Catlak ucundaki gerilme oram

Sekil 2.7 Tetragonal-Monoklinik ZrO, martensitik doniisiimiiniin sematize edilmis durumu.
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2.3.3 Zirkonyanin Stabilizasyonu

Saf ZrO;,’ de 1170 °C’ de meydana gelen monoklinik - tetragonal doniisiim seramikte
hacim degismesine sebep olmaktadir. Soguma sirasinda tetragonal yapidan monoklinik
yaptya gecis sonucu meydana gelen % 3-5 oranindaki hacim biiylimesi, seramik i¢inde
i¢ gerilmelere ve catlamalara neden olmaktadir. Bu o6zellik ZrO,” nin saf olarak
kullaniminm1 engellemektedir. Zirkonyum dioksitin ticari olarak iiretilebilmesi igin
kararli hale getirilmesi gerekmektedir. Dengelemede, diistik sicakliklarda c- ZrO, fazi
kararli hale getirilir. Kararlastiric1 olarak ilave edilen oksitler (MgO, Ca0,Y,03 ) t-
ZrO; ¢okeltilerinin mevcut oldugu c- ZrO; yapisimi kararli yaparlar ve kararlastirict
oksitlerin ilavesiyle tetragonal-monoklinik faz doniisiimiiniin neden oldugu hacim artigi

onemli oranda azaltilir (Piconi and Maccauro 1999).

ZrOy’ nin kararli hale getirilmesinde sadece nadir toprak ve toprak alkalielementlerin
oksitleri kullanilabilir. Ciinkii ilave oksitlerin ZrO; ile kat1 ¢dzelti olusturmasi ve uygun
bir atomik yarigap degerine sahip olmasi gerekir ve biitiin nadir toprak elementlerinin
oksitleri ZrO, ile kati ¢ozelti olustururlar. Zr** iyonu ile 8 li bir koordinasyona sahip
olan, iyonik yarigaplar1 Zr*" iyonunkinden % 40 kadar kiigiik veya biiyiik olan iyonlar,

ZrOy’ yi stabilize etmektedir (Hertlein et al. 2003).

Kiibik zirkonya fazini kararli hale getirmek i¢in kullanilan oksitler, ZrO,’ daki faz
dontisiim sicakliklarinda distiriicii bir etkiye neden olurlar. Sekil 2.15° de 6rnek bir
ZrO,-stabillestirici oksit faz diyagrami verilmistir. Kararlastirict oksit ilave edildikge, t-
ZrO; ve m-ZrO, fazlar icin kati1 ¢ozelti bolgeleri olusur ve o6tektoid sicaklik diiser.
Kararlastiric1 oksit miktar1 daha fazla arttirildiginda ise, kiibik zirkonya kat1 ¢ozelti faz1
olusur ve bu faz oda sicakliginin altindaki sicakliklarda dahi kararhidir (Boyacioglu
2007).

2.3.3.1 Tamamen Stabilize Zirkonya (TSZ)

Tamamen stabilize zirkonyalar, 6n alagimli tozlarin veya toz karigimlarin homojen

kiibik bolgesinde sinterlenme siiresince homojenlestirilip sogutulmasiyla tiretilir. Ayrica
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TSZ tipi malzemeler, zirkonyaya toprak alkali oksitlerin ilave edilmesiyle de {iretilir.
TSZ malzemelerin mikroyapist iri kiibik zirkonyadan meydana gelir. Sinterleme
sicakligi, kiibik faz alaninda oldugu icin oldukca yiiksektir. 10-150 um arasinda iri
taneler 1600-1800 °C’ deki yiiksek sicakliklarda olusur. Kiibik yapili ZrO, seramikler;
ergimis metallerin PO, Ol¢iimiinde ve katalitik konverterlerde oksijen iyon iletkeni
olarak kullanilmaktadir. Tamamen stabilize zirkonya seramikler darbelere karsi ¢ok

hassastirlar ve ayrica dayanikliligi ile 1s1l degisim dayanimi zayiftir (Boyacioglu 2007).

2.3.3.2 Parsiyel ( Kismen) Stabilize Zirkonya (PSZ)

Kismen stabilize zirkonya mikroyapilar1 6zel bir sinterlenme programi gerektirmektedir.
Oncelikle, seramik homojen kiibik bdlgesinde yiiksek bir sicaklikta (>1700 °C)
sinterlenir ve daha sonra hizl1 bir sekilde sogutulur. Otektoid istii sicakliklarda kiibik-
tetragonal ikili faz bolgesinde kontrollii bir yaslandirma 1sil islemi uygulanir.
Stabillestirici oksitler, monoklinik-tetragonal ve tetragonal-kiibik gegis sicakliklarinin
diismesine neden olurlar. PSZ’ nin iiretilmesi i¢in; stabillestirici oksitin, tamamen stabil
hale getirmek i¢in gerek duyulan miktardan daha az bir konsantrasyona sahip olmasi ve
uygun bir sicaklik ve zaman kosulunda kiibik zirkonyanin yaslandirma 1s1l igslemine tabi
tutulmasini  gerektirmektedir. Kismen stabil hale getirilmis zirkonya seramiginin
korozyon, 1s1l degisim, dayaniklilik ve asinma direngleri yiiksek olmasina ragmen 1s1l

genlesme ve 1s1l iletkenlik 6zelligi diisiiktiir. Ayrica elektrik iletkenligi de zayiftir.

Kararlastirici oksitler, monoklinik-tetragonal ve tetragonal-kiibik doniisiim sicakliklarini
diistirmekle beraber iki fazli bir malzemenin lineer termal genlesme katsayisinin da
azalmasina sebep olurlar. Kismen kararli zirkonyanin saf zirkonya ve tamamen kararli
zirkonyadan daha diislik lineer termal genlesme katsayisina sahip olmasi, kiibik (kararli)
ve monoklinik (saf) zirkonyadan daha 1yi bir termal sok direncine sahip olmasina neden

olur (Boyacioglu 2007).
Seramik biyo-malzeme olarak birgok PSZ test edilmistir. Mg-PSZ (MgO ile yari kararli

hale getirilmis zirkonya), en fazla kullanilan zirkonya esasli miihendislik

seramiklerinden birisidir. Fakat malzeme yapisinda kalan porozite, oldukca iri tane
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boyutu ve baslangic Mg-PSZ malzemesinin saf olarak eldesindeki gii¢liik gibi sebepler
seramik treticilerinin Mg-PSZ’nin biyo-medikal uygulamalarda kullanimma olan

Y2) sergilemesine ragmen, seryum ilave

ilgisini azaltmistir. Ustiin tokluk (20 MPa.m
edilmis (doped) zirkonya seramiklerin bu alanda kullanimindan neredeyse hig
bahsedilmemektedir. Son yillarda s6z konusu alanda en sik tercih edilen malzemeler
arasinda Yyittria ile yar1 kararli hale getirilmis zirkonya (Y-PSZ) gelmektedir (Kaya

2008).

2.4 Yittria ile Kararh Hale Getirilmis Cok Kristalli Tetragonal Zirkonya (Y-TZP)

Y-PSZ seramiklerinde bulunan tetragonal fazin mekanik 6zellikler tizerindeki olumlu
etkisine ragmen iriinlin tane boyutunun biyikligi (50-100 pm) O6nemli bir
dezavantajdir. Bunu ortadan kaldirmak i¢in Y-TZP gelistirilmistir. Kararli hale getirici
olarak zirkonya igerisine yaklasik molce % 2-3 yittria ilavesi zirkonyanin tamamen
tetragonal formda ve ¢ok kii¢iik tane boyutunda sinterlenmesini miimkiin kilmaktadir.
Ayni1 zamanda s6z konusu ilave tetragonal-monoklinik fazdoniisiim sicakligini da
diistirmektedir. Yapisinda yar1 kararli formda bulunan kiigiik tetragonal taneler Y-TZP’

ye miikemmel mekanik 6zellikler kazandirmaktadir.

Oda sicakliginda korunan tetragonal fazin dagilimi siire¢ sicakligina, yittria miktarina,
tanelerin boyutu ve ana faz tarafindan sikistirllma kuvvetine baghdir. Y03’ iin daha
yiiksek miktarlarda kullanilmas1 durumunda ise kirilma dayanimi ¢ok diisiik olan kiibik
yapida tam kararli zirkonya elde edilmektedir. Y-TZP’ nin en biiylik dezavantaj1 kiiclik
tane boyutundan dolay1r 130-500 °C sicakliga sahip siviya, neme veya su buharina
maruz kalmasi durumunda yilizeyde yar1 kararli formdaki tetragonal tanelerin
kendiliginden monoklinik hale donmesidir. Bu doniisiim ylizeyde kilcal catlaga yol

acmakta ve lirliniin mekanik 6zelliklerinde diisiis meydana getirmektedir (Kaya 2008).

2.5 Zr0O,-Y,0; ikili Faz Diyagram

Diger ikili sistemlerde de oldugu gibi, ilk calismalar tutarsiz sonuglar vermistir ve

simdilerde ise en gilivenilir faz diyagraminin Scott’ un oldugu diisiiniilmektedir. Bu
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diyagram Sekil 2.8’ de gosterilmistir ve 6zellikle en ¢ok ilgilenilen diisiik yittria bolgesi
daha detayl olarak gosterilmistir (Abi 2009).
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Sekil 2.8 ZrO,-Y,0; faz diyagraminin diisiik yittria bolimii (Abi 2009).

Zr0,-Y,03 faz diyagrammnin en Onemli Ozelligi Yyittria igeriginin yiikselmesi ile
tetragonal monoklinik doniisiim sicakliginin diismesidir ki, bu olgu MgO veya CaO
ilaveleri ile olusmamaktadir. Su da bilinmelidir ki, HfO; ilavesi doniisiim sicakligini
yiikseltmektedir. Bu 6zellik, hem kismen stabilize zirkonya hem de iki fazli heterojen
sistemler olarak tretilmis toklastirilmis seramiklerin kullanimi ve dizayninda, herhangi
bir uygulama i¢in en yiiksek sicaklik limitinin monoklinik tetragonal doniigiim sicaklig

ile belirlenmesinden dolay1 6nemlidir.

Sicakliktaki artis ile monoklinik faz bolgesinin {izerinde, tetragonal ‘doniisebilir’ alana
vartlmadan once dar bir monoklinik+tetragonal bolgesi ile karsilagilir. Doniisebilen
tetragonal kat1 eriyik ornegin sogutmada monoklinik yapiya doniisecek olan bir faz,
%0-5 mol Y,03 bilesim araliginda bulunur. Daha yiiksek oranda yittria igeren bilesimler
igin ‘doniisiimii olmayan’ tetragonal ve kiibik kat1 eriyikler bulunur. Son olarak, yittria
iceriginin daha da yiikseltilmesi ile oda sicakligindan erime noktasina kadar kararh

homojen kiibik kati eriyik elde edilir. Tetragonal ve donligmeyen tetragonal ( t” )
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fazlarinin 6zellikleri ve bilesimi ve bu fazlarin kiibik fazdan doniisiimii detayli bir

sekilde Anderson ve arkadaslari tarafindan tartisilmistir (Abi 2009).

2.6 Zirkonya ile Toklastirilmis Aliimina

Al;03-ZrO, kompozit malzemelerde, Al,O3 biinye igerisine %10 — 15 ZrO, katilarak
yiiksek sicaklikta hacim degisikliklerinden yararlanarak aliiminanin toklugunun

artirtlmasi yoluna gidilmektedir (Sekil 2.9).
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Sekil 2.9 Al,03-ZrO, ikili denge diyagrami (Hart and Lense 2006).

Aliimina matris igerisinde ilerleyen bir catlak, zirkonya partikiilleri ile karsilasinca
partikiil kararli faza doniisiir ve bunun sonucu olarak partikiilde yer alan genlesme,
ilerleyen catlagi durdurur. Ancak aliimina biinyeye ilave edilen optimum orandaki
zirkonya katkis1 toklugu artirabilir. Ince aliimina tozlariyla karistirilan zirkonya,
stabilize edilmemis saf halde ya da stabilize edilmis (genellikle yitria ile stabilize edilir)

tetragonal zirkonya polikristalleri seklinde olabilir (Ross et al. 2001).

Aliiminaya stabilize edilmemis, saf zirkonya katilmasi durumunda; katilan zirkonya

partikiil boyutu monoklinik zirkonyaya doniisiim igin gercken kritik boyuttan daha
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kiiciik olursa tetragonal formda kalir. Bu kritik partikiil boyutu yalmiz zirkonyadan
olusan sistem i¢in gereken kritik boyuttan daha biiyiiktiir ve bunu saglayan zirkonyadan
daha yiiksek elastik modiile sahip aliiminadir. Rijit olan aliimina partikiilleri tetragonal
zirkonya partikiillerine bask1 uygulayarak hacim genlesmesi gerektiren t—m doniisiime
engel olurlar. Ancak kritik partikiil boyutu zirkonya hacminin artis1 ile azalir. Ornegin
%S5 zirkonya hacminde kritik boyut >2 um iken, %20 zirkonya hacminde 0.7 pm' dur.
Bu artan zirkonya hacmi ile azalan elastik modiilden kaynaklanmaktadir. Zirkonya
ilavesinin alliminanin mikroyapis1 iizerinde de oOnemli etkisi vardir. Aliiminanin
anormal tane biiyiimesi sonucu belirli yonlerde uzamis iri taneli yapist hacimce % 3
ZrO; ilavesi ile agirlikli olarak es eksenli tanelerden olusur. Zirkonya anormal tane
biiyiimesini engelleyecek sekilde her dort tanenin birlesiminde yer alir. %1 hacim
ilavesinde bile aliimina tane boyutunda 6nemli miktarda azalma olur.

Aliimina matris i¢ine % 25 kadar zirkonya ilavesi ile 20 MPa.m?"

ye varan kirilma
toklugu degerleri elde edilmistir. Malzemenin toklasmas1 zirkonya partikiillerinin t—m
dontisiimiinden dolayidir. Aliimina matrisi ile zirkonya partikiilleri arasindaki elastik
modiil farkindan dolay1 catlaklar daha az rijit olan zirkonya partikiilleri boyunca
ilerleme meyli gosterir ve tetragonal monoklinik donilistime sebep olarak catlak
enerjisini azaltir. Diger bir enerji yok edici etki disperse partikiillerin genlesmesinden

dolay1 matriste mikrogatlaklarin olusumundandir ( Abi 2009).

2.7 Konu ile Tlgili Bugiine Kadar Yapilan Bazi Calismalar

Yaslanma veya diger adiyla diisik sicaklik degradasyonu (LTD) zirkonya
seramiklerinin agiz igerisindeki uzun siireli kullaniminda karsilasilan en biiyiik sorundur
(Kohorst et al. 2012). Bu degradasyon, yari1 kararli tetragonal fazin nemli atmosfer
nedeni ile yavasca monoklinik faza doniistimiinden kaynaklanir (Guo 2004). Yoshimura
ve arkadaglar1 (1987), Sato ve Shimada (1985)° ya gore, bu proses, suyun zirkonya
kafesi igerine girerek Zr-O-Zr baglarin1 ¢6zmesi seklinde yiizeydeki tanelerde baglar.
Belirli stabilizator oksitler ile yapilan c¢esitli islemler nedeniyle olusan oksijen

bosluklar1 hidroksit iyonlariin difiizyonunu ilerletir ve bdylece degradasyon hizlanir
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(Kim et al. 2009). Dogal ortam sartlarinda, bu proses ¢ok yavastir ve agiz igerisinde

doniistimiin etkilerini gérmek i¢in ¢cok uzun yillar siiren deneyler yapilmasi gerekir.

Zirkonyanin doniisiimii termal olarak aktive edildiginden Kohorst vd (2012), otoklav
icerisinde hizlandirilmis yaslandirma testlerini, malzemenin agiz igerisindeki uzun
siireli kullanimindaki davranigini tahmin etmek amaci ile gerceklestirmiglerdir.
Chevalier vd (2004)’ e gore, otoklav igerisinde, 134 °C’ de yapilan 1 saat yaslandirma
islemi dogal ortam sartlarinda, 37 °C’ de 3-4 sene kullanim ile kiyaslanabilir bir etki
yapmaktadir. Fakat zirkonyanin agiz igerisinde maruz kalacagi diger etkiler ( 6rnegin;
tekrarlanan mekanik ve termal yiiklemeler) bu hesaplamada g6z Oniinde
bulundurulmamaktadir. Bu nedenle dogal ortamda yani agiz igerisinde yaslanma daha

hizl bir sekilde ilerleyebilir.

Kohorst ve arkadaslar1 yaptiklar ¢alismada ti¢ farkli regeteden;

1- 3Y-TZP (% 3mol yittria ile stabilize zirkonya),
2- Agirlikca % 20 aliimina ile toklagtirilmis zirkonya (ATZ) ve
3- 12Ce-TZP (% 12 mol ceria ile stabilize edilmis zirkonya)

Hazirladiklar tozlari sicak izostatik presleme ile sekillendirdikten sonra 0- 4- 8- 16- 32-
64- 128 saat siireler ile 134 °C’ de ve 3 bar basing altinda yaslandirma islemlerine tabi
tutmuglar, yaslandirma sonras1 monoklinik faz yiizdeleri ve egme dayanimi degerlerini
tespit edip, SEM ile mikroyap1 incelemelerini yapmislardir. Sonug olarak, 3Y-TZP ve
ATZ numunelerinde yaslandirma siirelerine bagli olarak monoklinik faz yiizdelerinde
artis meydana gelmis ve 128 saat yaslandirma sonunda sirastyla; % 73 ve % 70’ e kadar
yikselmistir. 12Ce-TZP numunelerinde ise yaslandirma islemine bagli olarak
monoklinik zirkonya olusumu goriilmemistir. Egme dayamimlarinda ise, en yiiksek
egme dayanimi degerleri 3Y-TZP ve en diisiik egme dayanimi degerleri 12Ce-TZP
numunelerinde elde edilmistir. Bununla birlikte, 3Y-TZP numunelerinde yaslandirma
stiresinin artmasina bagli olarak egme dayaniminda c¢ok belirgin diislisler meydana
gelmis, fakat 12Ce-TZP numunelerinde yaslandirmaya bagli t-m doniisiimii

gerceklesmediginden egme dayamimi  degerlerinde de herhangi bir disls
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gerceklesmemistir. ATZ numunelerinde ise t-m doniisiimii gerceklesmesine ragmen bu

durum egme dayaniminda belirgin bir degisime neden olmamistir.

Gutknecht vd (2007), yaptiklar1 ¢alismada; Aliimina igerisine hacimce % 5- 10- 13- 15-
25 oranlarinda iki farkli tip zirkonya tozu (%3Y-TZP ve saf (monoklinik) zirkonya)
ilave ederek iki farkli seri numuneler hazirlamiglardir. Alimina ve zirkonya tozlarinin
pH 1- 12 arasindaki pH’ larda ayr1 ayr1 zeta potansiyeli ve viskozite dl¢timleri yapilmis
ve her ikisi i¢inde dispersiyonun en iyi saglandig1 deger olarak pH 4,5 se¢ilmistir. Bu
asidik pH’ ta aliimina ve zirkonya igeren karisimlar sulu olarak iyi bir sekilde disperse
edildikten sonra zirkonyanin aliimina icerisinde homojen dagilimimi saglamak icin
bilyal1 degirmende 24 saat siire ile homojenizasyon islemine tabi tutulmuslardir.
Disperse haldeki bu ¢amurlar daha sonra piiskiirtmeli kurutucuda kurutularak graniil
hale getirilmistir. Elde edilen graniil haldeki toz karisimlar1 daha sonra tek eksenli pres
ve ardindan izostatik pres ile disk seklinde sekillendirilmistir. 1520 ve 1600 °C
sicakliklarda numunelerin bir kismina ilave olarak sicak izostatik presleme de
uygulayarak sinterleme islemi gerceklestirilmistir. Elde edilen numunelere farkli
siirelerde yaslandirma islemi uyguladiktan sonra XRD analizi ile yapidaki monoklinik
faz ylizdelerini belirlemisler ayrica SEM ile mikroyap1 incelemeleri yapmiglardir. Sonug
olarak; 3Y-TZP esasli ZTA kompozitlerde diigiikk oranlardaki zirkonya katkili
numunelerde yaslandirmaya bagli olarak belirgin bir t- m doniisiimii ger¢eklesmezken
ozellikle % 25 zirkonya igeren kompozitlerde yaslandirma siiresinin artis1 ile
yaslandirma oncesi % 2 olan monoklinik faz yiizdesi 45 saat yaslandirma sonras1 % 10’

lara kadar yiikselmistir.

Deville vd (2003) yaptiklari ¢alismada, hacimce % 16 zirkonyanin bir esik degeri ve
kritik zirkonya miktar1 oldugunu ve bu degerin lizerindeki zirkonya katkilarinda
tetragonal monoklinik doniisiimiiniin bir taneden kendine komsu olan diger tanelere
yayilacagini bildirmislerdir. Bu degerin altindaki zirkonya igeriklerinde ise doniistimiin

yiizeyde bazi tanelerde baslayip diger tanelere dogru ilerleyemedigini bildirmislerdir.

Gutknecht vd (2007), yaptiklar1 bu g¢alismada, elektrostatik dispersiyon isleminin

doniisiim tizerine etkilerini incelemek amaci ile hacimce % 13 3Y-TZP katkili ZTA
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numunelerinde  disperse edilmeden hazirlanan numunelerin  davraniglar1  da
incelenmistir. Sonu¢ olarak, dispersiyon sartlarinda hazirlanan kompozitlerin
mikroyapilarinda aliimina matris igerisinde zirkonya tanelerinin agglomere olmadigi ve
daha homojen dagildigi ve buna bagl olarak yaslandirma sonrasi tetragonal-monoklinik
dontigiimiiniin  gergeklesmedigi goriilmiistiir. Elektrostatik dispersiyon yapilmadan
hazirlanan ayni bilesimdeki kompozitlerde ise zirkonya tanelerinin agglomerasyonuna
bagli olarak 6zellikle yaslandirma isleminin ilk 2 saatinde monoklinik faz %’ si 12° ye
kadar ytlikselmistir. Bu ¢alismadan elde edilen en 6nemli iki sonu¢ kompozitlerde diisiik
sicaklik degradasyonuna bagl tetragonal-monoklinik dontigiimiiniin gerceklesmemesi

i¢in;

1- Katki olarak kullanilan zirkonya miktariin belirli kritik bir degerin altinda tutulmasi
gerektigi,
2- Toz karisgimlarin en iyi dispersiyon sartlarinda hazirlanmasi ve zirkonyanin matris

icerisinde homojen bir sekilde dagilarak agglomerasyonun 6nlenmesi gerektigidir.
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3. MATERYAL ve METOT

3.1 Amag

Yaglanma veya diger adiyla diisik sicaklik degradasyonu (LTD) zirkonya
seramiklerinin agiz igerisindeki uzun siireli kullaniminda karsilasilan en biiyiik
sorundur. Bu degradasyon, yar1 kararli tetragonal fazin nemli atmosfer nedeni ile
yavasca monoklinik faza doniisiimiinden kaynaklanir. Yiiksek miktarda monoklinik faz
dayanim ve tokluk gibi mekanik 6zellikler bakimindan dezavantajlidir ve bu nedenle
zirkonyanin uzun siireli klinik basarisini azaltabilir. YSZ seramiklerin hidrotermal
kararliligini arttirmak i¢in bir yontem zirkonya igerisine aliimina ilavesi ve bunun matris

icerisinde homojen bir sekilde dagitilmasidir.

Bu tez ¢alismasi kapsaminda; monoklinik zirkonya tozunun iki farkli yittria (yittrium
oksit ve yittrium nitrat) kaynagi kullanilarak stabilize edimesi ve bu katkilarin
zirkonyanin stabilizasyonu iizerine etkilerinin incelenmesidir. Calismanin diger bir
amaci ise, iretilen bu zirkonya tozlar1 ile hazirlanan farkli oranlarda aliimina igeren
ZTA (zirkonya ile toklastirilmis aliimina) kompozitlerinin farkli stirelerdeki hidrotermal
yaglandirma islemleri neticesinde fiziksel ve mekanik Ozelliklerindeki degisimlerin
incelenmesidir. Bu sekilde hidrotermal yaslandirma yapilmamis ve farkli siirelerde
yaslandirmaya tabi tutulmus numunelerin tetragonal-monoklinik faz oranlarindaki
degisimler XRD analizi ile Garvie ve Nicholson’a gore belirlenmistir. Buna ilave olarak
numunelerin Arsimet yontemi ile gozenek ve yogunluklart belirlenmis ayrica SEM ile
mikroyap1 incelemeleri gerceklestirilmis, iic nokta egme dayanimi ve brazilian test ile

mukavemetleri belirlenmis, vickers sertligi ile sertlikleri belirlenmistir.
3.2 Deney Programi
Bu caligma kapsaminda yapilan ¢aligmalar asagida sunulmustur;
e Tetragonal Zirkonya firetimi i¢in, zirkonya, Yittria, Yyittrium nitrat temin

edilmistir.

o Uretigimiz tetragonal zirkonya ile kiyaslamak iizere, yurtdigindan vyittria ile

29



stabilize zirkonya tozu temin edilmistir.

e 9 farkli regete olusturularak, numuneler slip dokiim teknigi ve kuru pres teknigi
ile dikdortgen prizma ve disk seklinde sekillendirilmistir.

e Sckillendirilen numuneler kurutma islemine tabi tutulmus, daha sonra on
sinterleme ve zimparalama iglemi gergeklestirilmistir.

e Numuneler 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde 2 saat siireyle sinterlenmistir.

e Sinterlenmis numuneler iki gruba ayrilmis, ilk grup yaslandirma islemine tabi
tutulmamis diger grup ise yaslandirma islemine tabi tutulmustur.

e Yaslandirma islemi, otoklav icerisinde 134 °C sicaklik ve 2 bar basingta; 4, 8 ve
12 saat seklinde farkli siirelerde gergeklestirilmistir.

e Son olarak, XRD analizleri, fiziksel ve mekanik testler, SEM ve EDS analizleri

yapilmustir.
3.3 Deneylerde Kullanmilan Malzemeler
3.3.1 Aliimina
Nabaltec 713-10 Siiper-Reactive, Monomodal Aliimina temin edilmistir. Kullanilan
Nabaltec aliiminanin tane boyut dagilimi, kimyasal bilesimi ve 6zellikleri Cizelge 3.1 ve

Sekil 3.1° de sunulmustur.

Cizelge 3.1 Nabaltec Aliiminanin kimyasal bilesimi ve 6zellikleri.

Analysis Unit NO 713-10
typ.
AlL,O; % 99,7
SiO, % 0,05
MgO (doped) % 0,08
Na,O (total) % 0,1
FeZOg % 0,03
Specific surface (BET) m?/g 7
o- A|203 % 95
Median grain size diameter pum 0,8
Primary crystal size pum 0,5
Bulk density Kg/m? 950
Green density glem? 2,3
Sintered density glcm?® 3,93
Sintering temperature °C 1600
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Sekil 3.1 Kullanilan Nabaltec aliiminanin tane boyut dagilimu.

3.3.2 Monoklinik Zirkonya
Merck marka monoklinik zirkonya kullanilmistir.
3.3.3 Yittria ile Stabilize Zirkonya

Bulgular1 kiyaslamak igin, Yyittria ile stabilize zirkonya tozu Saint-Gobain ZirPro

(HanDan) Co.Ltd’ den temin edilmistir. Spesifik yiizey alan1 6,4 m?/ g’ dir.
3.3.4Yittrium Nitrat

Yurt disindan temin edilen, abcr (ABCR GmbH & Co. KG) Yttrium (l1l) nitrate
hexahydrate (H12N3015Y); (99.9 % Y) (REO) kullanilmustir.

3.3.5 Yittrium Oksit

Yurt disindan temin edilen, chempur (ChemPur GmbH) Yittrium oxide (Y203)

kullanilmustir.
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3.4 Tetragonal Zirkonya Uretim Cahsmalar

Tetragonal Zirkonya iiretim ¢alismalarinda 2 farkli recete kullanilmistir. Ik olarak
monoklinik zirkonyaya stabilizator olarak molce % 3 yittrium oksit ilavesi denenmis,
ikinci olarak ta zirkonyaya yittrium oksit yerine molce % 3 vyittrium oksit verecek
oranda yittrium nitrat katkis1 yapilmistir. XRD analizleri incelendikten sonra, kullanilan
% 3 mol yittrium oksit ve yittrium nitratin yeterli gelmedigi goriilmiis ve deneysel
caligmalarda kullanilacak olan zirkonya tozu hazirlanirken katki orani molce % 4’ e

cikarilarak ¢aligmalara devam edilmistir.

3.5 Deney Numunelerinin Hazirlanmasi

Bu ¢aligma i¢in hazirlanan numunelere ait bilgiler Cizelge 3.2’ de sunulmustur.

Cizelge 3.2 Deney numunelerine ait bilgiler.

Grup  Recete Bilesim (Agirhike¢a %)

1. %100 Yittria ile stabilize zirkonya tozu (Ticari YSZ)

% 20 Ticari YSZ ve %80 Aliimina

% 30 Ticari YSZ ve %70 Aliimina

%100 Deneysel YSZ (Yittrium Oksit Katkilr)

%20 Deneysel YSZ (Yittrium Oksit Katkil1) ve %80 Aliimina
%30 Deneysel YSZ (Yittrium Oksit Katkil1) ve %70 Aliimina
%100 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat Katkailr)

%20 Deneysel YSZ (Yittrium Oksit Katkili) ve %80 Aliimina
%30 Deneysel YSZ (Yittrium Oksit Katkili) ve %70 Aliimina

N
© ©° N o g bk~ DN

Bu ¢alisma i¢in 3 farkli grupta, 3’ er recete ile deney planlanmis ve bu gruplar i¢in

hazirlanan numuneler asagida sunulmustur;
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3.5.1 Ticari YSZ Katkili Aliimina

3 farkl regete ile numuneler hazirlanmastir;

1. Regete; %100 Yittria ile stabilize zirkonya tozu (Ticari YSZ),
2. Regete; agirlikca % 20 Ticari YSZ ve %80 Aliimina,
3. Regete; agirlikga % 30 Ticari YSZ ve %70 Aliimina

Icerecek sekilde hazirlanan 1. grup numuneler igin siispansiyonlar asidik Ph’ ta hacimce
% 75 kat1 igerecek sekilde hazirlanmis, manyetik karistiricida 4 saat karistirma
isleminin ardindan slip dokiim teknigi ile al¢1 kaliplara dokiilerek sekillendirildikten
sonra kurutulup, 1400, 1450 ve 1500 °C olmak lizere 3 farkli sicaklikta 2 saat siireyle

sinterlenmistir.

3.5.2 Deneysel YSZ (Yittrium Oksit Katkil) Katkili Aliimina

3 farkli regete ile numuneler hazirlanmistir;

1. Regete; %100 Deneysel YSZ (Yittrium Oksit Katkili)
2. Regete; agirlikga %20 Deneysel YSZ (Yittrium Oksit Katkili) ve %80 Aliimina,
3. Regete; agirlik¢a %30 Deneysel YSZ (Yittrium Oksit Katkili) ve %70 Aliimina

Icerecek sekilde hazirlanan karisimlar, slip dokiim teknigi ile sekillendirme islemlerinde
dispersiyon sartlar1 saglanamadigindan numuneler kaliptan uzaklastiriliken ¢atlamalar
olugsmasi nedenliyle 2. Grup numuneler Kuru Pres teknigi ile sekillendirilmislerdir.
Hazirlanan toz karisimlart belirli miktarlarda nemlendirildikten sonra kuru preste, 100
MPa basingta disk seklinde preslendikten sonra kurutulup, 1400, 1450 ve 1500 °C

olmak tizere 3 farkli sicaklikta 2 saat siireyle sinterlenmistir.
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3.5.3 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat Katkili) Katkih Aliimina

3 farkli regete ile numuneler hazirlanmstir;
1. Regete; %100 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat Katkili)
2. Regete; agirlikca %20 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat Katkili) ve %80 Aliimina,
3. Regete; agirlikga %30 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat Katkili) ve %70 Aliimina

Icerecek sekilde hazirlanan karisimlar, slip dokiim teknigi ile sekillendirme islemlerinde
dispersiyon sartlari saglanamadigindan numuneler kaliptan uzaklastiriliken ¢atlamalar
olugsmas1 nedenliyle 3. Grup numuneler de Kuru Pres teknigi ile sekillendirilmislerdir.
Hazirlanan toz karisimlar: belirli miktarlarda nemlendirildikten sonra kuru preste, 100
MPa basingta disk seklinde preslendikten sonra kurutulup, 1400, 1450 ve 1500 °C

olmak tizere 3 farkli sicaklikta 2 saat siireyle sinterlenmistir.

3.6 Sekillendirme

1. grup numuneler i¢in siispansiyonlar asidik Ph’ ta hacimce % 75 kati icerecek sekilde
hazirlanmis, manyetik karistiricida 4 saat karistirma isleminin ardindan slip dokiim

teknigi ile al¢1 kaliplara dokiilerek dikddrtgen prizma seklinde sekillendirilmistir.

2. ve 3. Grup numuneler icin slip dokiim teknigi ile sekillendirme denenmis fakat
dispersiyon sartlar1 saglanamadigindan numuneler kaliptan uzaklastiriliken ¢atlamalar
olusmustur. Bu nedenle toz karigimlar hazirlanmais, belirli miktarlarda nemlendirildikten

sonra Sahinler marka kuru preste, 100 MPa basingta disk seklinde sekillendirilmistir.
3.7 Kurutma

Slip dokiim yontemi ile sekillendirilen numuneler kaliptan ¢ikarildiktan sonra yavas ve
nemli ortamda kurumasini saglamak amaci ile ilizeri naylonla ortiilii olarak 4-5 giin

bekletilmis, daha sonra etiivde 5 °C/saat hizla 100 °C’ ye ¢ikilarak 1 gece bu sicaklikta
kurutulmustur.
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Kuru Pres ile sekillendirilen numuneler laboratuvar olgekli bir etiivde 5 °C/saat hizla

100 °C’ye ¢ikilarak 24 saat bu sicaklikta kurutulmustur.

3.8 On Sinterleme ve Zimparalama

On sinterleme islemi 1000 °C’ ye 5 °C/ dk hizla ¢ikilarak gerceklestirilmis olup bu
sicaklikta numuneler 9 saat bekletilmistir. Bundan sonra 6n sinterlenmis numuneler

zimparalama islemine tabi tutulmustur.

3.9 Sinterleme

Numunelerin 1400, 1450 ve 1500 °C’ deki sinterleme islemleri SiC 1sitict elemanli max.
1500 °C’ lik Protherm marka firnda 5 °C/ dk isitma hizi ile 2 saat siire ile
gerceklestirilmis olup, daha sonra firin sogumaya birakilip sicakligit 1170 °C’ ye
ulagtiginda 1 saat bektildikten sonra firin kendi halinde sogumaya birakilmistir.

Numunelerin kodlamasi ve igerik bilgileri Cizelge 3.3” de sunulmustur.

Cizelge 3.3 Numunelerin gruplari, kodlari, bilesimleri, sinterleme sicakliklari, siireleri ve

yasladirma siireleri.

Numune Recete Numune Sinterleme Sinterleme Yaslandirma
Grubu No Kodu Sicakhigi (°C) Siiresi (Saat) Siiresi (Saat)
1400 2
1. YSZ 1450 2 8
1500 12
1400 4
1 2. A20YSZ 1450 2
1500 12
1400 4
3. A30YSzZ 1450 2
1500 12
1400 4
4, YO 1450 2
2 1500 12
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5. A20YO

6. A30YO

7 YN

8. A20YN
3

9. A30YN

1400
1450
1500
1400
1450
1500
1400
1450
1500
1400
1450
1500

1400
1450
1500

3.10 Hidrotermal Yaslandirma islemi

Sekillendirilmis numuneler sinterleme sonrasi iki gruba ayrilip, ilk grup yaslandirma

islemine tabi tutulmamis diger grup ise yaslandirma iglemine tabi tutulmustur.

Yaslandirma islemi, otoklav igerisinde 134 °C sicaklik ve 2 bar basingta; 4, 8 ve 12 saat

seklinde farkli siirelerde gerceklestirilmistir.

Hidrotermal yaslandirma islemi uygulanan ve uygulanmayan numunelere oncelikli
olarak XRD analizi yapilarak, yaslandirma isleminin tetragonal-monoklinik doniisimii

tizerine etkileri ve bu doniigiimiin diger fiziksel ve mekanik 6zellikler iizerine etkilerinin

kiyaslanmast amaglanmaistir.
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3.11 Numunelere Uygulanan Testler

Su emme testinden hareketle numunelerin birim hacim agirliklar1 ve goriiniir
yogunluklar1 hesaplanmistir. Se¢ilmis bazi numunelerin mikro sertlik Slgiimleri igin
sinterlenmis numunelerin her iki yiizeyi sirasi ile 60, 240, 800 ve 1200 no’ lu zimpara
ile zzmparalanmig, daha sonra Aliimina soliisyon kullanilarak parlatilmistir. XRD ile faz
analizleri yapilmistir. Dikdortgen prizma seklindeki numunelerin Ug Nokta Egme
Dayanimi ile disk seklindeki numunelerin ise Brazilian Test ile mukavemetleri
incelenmistir. Vickers Sertlik 6lgtimleri 2 kg yiik uygulanarak yapilmistir. SEM ve EDS

analizleri ile mikroyap1 incelemeleri gergeklestirilmistir.

3.11.1 Su Emme

Su emme sinterlenen numunelerin agik gézeneklerinin alabildigi su olarak tanimlanir.
Sinterlenen numuneler 0.001 gr hassasiyetle elektronik terazide tartilmistir (myg).
Numuneler su emme kabina birbirleri ve kabin cidarina degmeyecek sekilde
yerlestirilmistir. Numunelerin {izerini ortecek kadar su doldurulup 1 saat bekletilmis,
Isaat sonunda su emme kabi 1sitilmaya baslanmis daha sonra 4 saat kaynatilmistir. Bu
arada suyun eksilmemesine dikkat edilmis ve su eksildikce {lizerine su ilave edilmistir.
Kaynatma igleminden sonra numuneler 24 saat oda kosullarinda bekletilip sudan
cikarilmistir. Numune yiizeylerindeki fazla su bir bez yardimiyla alinarak 0.001 gr
hassasiyetli bir terazide tartilmistir (mj). Daha sonra iyice sikilmis nemli bezle
yiizeylerindeki fazla suyu aliman numunelerin Arsimed terazisi ile su icerisindeki
tartimlar1 alinmistir (mp). Bu degerler ve gercek yogunluk degerleri asagidaki
formiillere gore hazirlanmis Excel programina girilerek numunelerin su emme

yiizdeleri, yogunluklar1 ve gozenek miktarlar1 hesaplanmastir.

Su emme %’ si numunenin emdigi su miktarinin numunenin kuru agirligina orani olup

asagidaki formiile gére hesaplanmistir;

% SuEmme = [( mz- mg ) / mo] x 100 (3.1)
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Goriiniir, Gergcek ve Kiitle Yogunluklary; Numunenin kuru agirliginin goriiniir hacme
oranidir. GOriiniir hacim, numunenin kuru agirligi ile su igerisindeki agirlig1 arasindaki
farktan hesaplanmakta olup bu hacim numunedeki ger¢ek hacim (kat1 hacmi) ile kapali
gozeneklerin hacimlerinin toplamindan olusmaktadir. Bu yogunluk numunenin gergek
hacmi (kat1 kismin hacmi)’nden kii¢lik, numunenin kuru agirliginin katr kistm hacmi +

kapali por hacmi + acik por hacminden olusan toplam hacme boliinerek elde edilen

yogunluktan biiyiiktiir.

Hacimler;

Gergek Hacim = Kuru Agirlik/ Gergek Yogunluk = (me/d) (3.2
Goriiniir Hacim = Gergek Hacim + Kapali Gézenek Hacmi (3.3)
Goriiniir Hacim = Kuru Agirlik/ Su Igindeki Agirlik (3.4)
Toplam Hacim = Kat1 Hacmi + Kapali G6zenek Hacmi+ A¢ik Gozenek Hacmi (3.5
Toplam Hacim = Suya Doymus Agirlik- Su Igindeki Agirlik (3.6)
Gortiniir Por Hacimi = Suya Doymus Agirlik- Kuru Agirlik (3.7)
Gozenek;

Goriliniir Gozenek = A¢ik Gozenek Hacmi / Toplam Hacim (3.8)
Goriiniir Gézenek = [( M- mg ) / ( Mp- my )] (3.9
Kapali Gozenek = (Goriintir Hacim / Ger¢ek Hacim) / Toplam Hacim (3.10)
Kapal1 Gozenek = [( mg- my ) - ( Mg/ d)] / [( mz- my)] (3.11)

3.11.2. X-Isinlar1 Difraktometresi (XRD) Faz Analizi

XRD analizleri AKU’de bulunan Shimadzu 6000 Model XRD cihaz1 ile 0< 20 <90
acilarinda Cu Ka (A=1,5418°A) radyasyonu kullanilarak yapilmstir.
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3.11.3 Uc¢ Nokta Egme Testi ve Brazilian Testi

Malzemenin mekanik dayaniminm1 6lgmek i¢in dikddrtgen prizma seklindeki numune
grubuna ii¢ nokta egme dayanimi testi uygulanmistir. Testler Shimadzu AG-1S model
100 kN kapasiteli mekanik test cihazinda yapilmistir. Mesnetler aras1t mesafe 30,5 mm

olarak ayarlanip, 0.05 mm/dk hiz ile yiikleme yapilmistir.

Disk seklindeki numune gruplarina Brazilian Testi uygulanmistir. Testler Shimadzu
AG-IS model 100 kN kapasiteli mekanik test cihazinda yapilmis olup asagida yer alan

formiile gore hesaplanmistir;

6BDT = 2 (3.12)
D.m.t
3.11.4 Sertlik

Numunelerin sertlikleri parlatilmis yiizey {izerinde SCHIMADZU marka sertlik
cihazinda Vickers elmas piramit u¢ kullanilarak 15 saniye siire ile belirlenmistir. Sertlik

Olgtimleri i¢in 2 kg yiik uygulanmustir.
3.11.5 SEM+EDS Analizleri
Numunelerin mikro yapilart Afyon Kocatepe Universitesi Teknoloji Uygulama ve

Arastirma Merkezinde bulunan LEO 1430 vp marka elektron mikroskobu incelenmis ve

EDS analizleri yapilmistir.
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4. BULGULAR
4.1 Tetragonal Zirkonya Uretim Calismalarinin Sonuglar:

Tetragonal Zirkonya iiretim ¢alismalarinda 2 farkli recete kullanilmistir. Ilk olarak
monoklinik zirkonyaya stabilizator olarak molce % 3 yittrium oksit ilavesi denenmis,
ikinci olarak ta zirkonyaya vyittrium oksit yerine molce % 3 vyittrium oksit verecek

oranda yittrium nitrat katkis1 yapilmustir.

Bu verilen regetelere gore toz karisimlart hazirlandiktan sonra tozlar preslenerek 1400

°C’ de 2 saat siire ile sinterlenmistir.

Daha sonra monoklinik yapinin ne oranda tetragonal yapiya doniistiigiinii gézlemlemek

icin XRD analizine tabi tutulmustur.

T Yittrium oksit katkil zirkonya
| M
3000
] T
h M
M
2000 -
B M
1000 -}
M
4 M M
M
UV
I] | ] T T T
10 20 30 40 8o

Theta-2Theta (deg)

Sekil 4.1 % 3 mol yittrium oksit katkili zirkonyanin sinterleme sonrast XRD paterni.
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Yittrium nitrat katlah zirkonya

T
i
[ l. A
g0 g0 70 g0
Theta-2Theta (dea)

Sekil 4.2 Yittrium nitrat katkili zirkonyanin sinterleme sonras1t XRD paterni.

Cizelge 4.1 Sinterleme sonrast numunelerin monoklinik-tetragonal faz %" leri.

1400 °C Monoklinik Faz %  Tetragonal Faz %
YSZ (Yittrium Oksit Katkilr) o7 43
YSZ (Yittrium Nitrat Katkilr) 79 21

Cizelge 4.1’ de goriildiigii gibi, elde edilen zirkonya ticari stabilize zirkonya ile
kiyaslandiginda diigiik oranda tetragonal faz icermektedir. Buradan, kullanilan % 3 mol
yittrium oksit ve yittrium nitratin yeterli gelmedigi goriilmiis ve deneysel ¢aligmalarda
kullanilacak olan zirkonya tozu hazirlanirken katki orani molce % 4’ e ¢ikarilarak

caligmalara devam edilmistir.
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4.2 Fiziksel Test Sonuc¢lari

Numunelerin kuru, su emmis ve su i¢indeki agirliklarindan hareketle Excel programi ile
hesaplanan, sinterleme sicakligina, katki cinsine ve miktarina bagli olarak degisen

fiziksel 6zelliklere ait sonuglar agagida sunulmustur.

4.2.1 Yaslandirma Islemi Uygulanmayan Numunelere Ait Test Sonuclar

4.2.1.1 1. Grup Numunelere Ait Test Sonuclar:

% 100 Ticari YSZ (Saint Gobain), % 20 Ticari YSZ + % 80 Aliimina ve % 30 Ticari
YSZ + % 70 Aliimina regetelerinden olusan, 1. Grup numunelere ait sinterleme sicakligi
ve katki oranina bagli olarak degisen fiziksel 6zelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.2 ve

EK-1’ de sunulmustur.

Cizelge 4.2 1. Grup numunelere ait sinterleme sicaklig1 ve katki oranina bagl olarak degisen

fiziksel ozellikler test sonuglari.

Normal ) Birim Hacim
Toplam Porozite (%)  Nispi Yogunluk (%)
1. Grup Agirhigi(gr/cms)
Sicakhk
°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500

YSZ 23,77 16,44 10,3 76 83 90 4,589 5,03 5,4
A20YSz 31,8 2438 1401 68 76 86 2,982 3,306 3,76
A30YSz 32,28 2165 1529 68 78 85 3,1 3587 3,878

Cizelge 4.2° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte toplam
porozite degerlerinin azaldigi, birim hacim agirlig1 ve nispi yogunluk degerlerinin ise
artigi  goriilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen YSZ, A20YSZ ve A30YSZ
numunelerinde doluluk oranlarinin sirastyla %90, %86 ve %85 olarak gergeklestigi, en

yiiksek doluluk oranina YSZ numunesinde ulasildigi goriilmiistiir.
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4.2.1.2 2. Grup Numunelere Ait Test Sonuclar:

% 100 Deneysel YSZ (Y203 katkili), % 20 Deneysel YSZ (Y03 katkili) + % 80
Aliimina ve % 30 Deneysel YSZ (Y203 katkili) + % 70 Aliimina regetelerinden olusan,
2. Grup numunelere ait sinterleme sicakligt ve katki oranma bagli olarak degisen

fiziksel ozelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.3 ve EK-2’ de sunulmustur.

Cizelge 4.3 2. Grup numunelere ait sinterleme sicaklig1 ve katki oranina bagl olarak degisen

fiziksel ozellikler test sonuglari.

Normal ) Birim Hacim
Toplam Porozite (%) Nispi Yogunluk (%)
2. Grup Agirhgi(gr/cms)
Sicakhik
(°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500

YO 68,93 26,45 26,16 31 74 74 1,864 4,413 4,43
A20YO 25,73 19,01 1337 74 81 87 3,244 3537 3,784
A30YO 28,02 20,34 1588 72 80 84 3291 3,642 3,846

Cizelge 4.3’ de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte toplam
porozite degerlerinde ise azalma, birim hacim agirlig1 ve nispi yogunluk degerlerinde
artis oldugu goriilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen A20YO ve A30YO numunelerinde
doluluk oranlarmin sirasiyla %87 ve %84 olarak gerceklestigi, en yiiksek doluluk

oranima A20Y O numunesinde ulasildigi gorilmiistiir.

4.2.1.3 3. Grup Numunelere Ait Test Sonuclari

% 100 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat katkili), % 20 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat
katkill) + % 80 Aliimina ve % 30 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat katkili) + % 70
Aliimina regetelerinden olusan, 3. Grup numunelere ait sinterleme sicakligr ve katki
oranina bagl olarak degisen fiziksel 6zelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.4 ve EK-3’

de sunulmustur.
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Cizelge 4.4 3. Grup numunelere ait sinterleme sicakligi ve katki oranina bagh olarak degisen

fiziksel ozellikler test sonuglari.

Normal ) Birim Hacim
Toplam Porozite (%)  Nispi Yogunluk (%)
3. Grup Agirhgi(gr/cms)
Sicakhik
°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500

YN 40,58 32,22 284 59 68 72 3,565 4,067 4,296
A20YN 26,2 20,27 14,13 74 80 86 3,224 3,483 3,751
A30YN 27,19 1535 27,25 73 73 85 3,329 3,87 4,147

Cizelge 4.4’ de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte toplam
porozite degerlerinde ise azalma, birim hacim agirlig1 ve nispi yogunluk degerlerinde
artis oldugu goriilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen A20YN ve A30YN numunelerinde
doluluk oranlarmin sirastyla %86 ve %85 olarak gerceklestigi, en yiiksek doluluk

oranina A20YN numunesinde ulasildigi goriilmiistiir.

4.2.1.4 Katkisiz YSZ Numunelerine Ait Test Sonuglar:

% 100 Ticari YSZ (Saint Gobain), % 100 Deneysel YSZ (Y,0;3 katkili) ve % 100
Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat katkil1) tozlarindan olusturulan numunelerin sinterleme

sicakligina bagli olarak degisen fiziksel 6zelliklerinin test sonuglar Cizelge 4.5 ve EK-

4’ de sunulmustur.
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Cizelge 4.5 Katkisiz YSZ numunelerine ait sinterleme sicakligina bagh olarak degisen fiziksel

ozellikler test sonuglari.

Katkisiz . o .
Toplam Porozite Birim Hacim
YSZ Nispi Yogunluk (%)
) (%) Agirhgi(gr/cms)
Numuneleri
Sicakhik
°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500
YSZ 23,77 16,44 10,3 76 83 90 4589 503 54
YO 68,93 26,45 26,16 31 74 74 1864 4,413 4,43
YN 40,58 32,22 284 59 68 72 3,565 4,067 4,296

Cizelge 4.5’ de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte tiim
numunerlerde birim hacim agirligi ve nispi yogunluk degerlerinin arttigi, toplam
porozite degerlenin ise azaldigi gorilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen YSZ
numunesinde % 90 en yiiksek doluluk oranina ulasilirken, ayni sicaklikta YO %74, YN

ise %72 doluluk oranina ulasmistir.

4.2.1.5 %20 YSZ Katkili Aliimina Numunelerine Ait Test Sonuclar:

% 20 Ticari YSZ + % 80 Aliimina, % 20 Deneysel YSZ (Y203 katkili) + % 80 Aliimina
ve % 20 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat katkil)) + % 80 Allimina tozlarindan

olusturulan numunelerin sinterleme sicakligina bagli olarak degisen fiziksel

Ozelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.6 ve EK-5 de sunulmustur.
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Cizelge 4.6 %20 YSZ Katkili Aliimina numunelerine ait sinterleme sicaklifina bagli olarak

degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

% 20 YSZ
Katkili Toplam Porozite Birim Hacim
Nispi Yogunluk (%)
Aliimina (%) Agirhgi(gr/cms)
Numuneleri
Sicakhik
°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500

A20YSZ 31,8 2438 14,01 68 76 86 2,982 3306 3,76
A20YO 25,73 19,01 1337 74 81 87 3,244 3,537 3,784
A20YN 26,2 20,27 14,13 74 80 86 3,224 3,483 3,751

Cizelge 4.6’ de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte tim
numunelerde toplam porozite degerlerinde azalma, birim hacim agirligi ve nispi
yogunluk degerlerinde artis oldugu goriilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen A20YSZ,
A20YO ve A20YN numunelerinde doluluk oranlarinin sirasiyla %86, %87 ve %86
olarak gerceklestigi, en yiiksek doluluk oranina A20YO numunesinde ulasildigi

gorilmiistiir.

4.2.1.6 %30 YSZ Katkili Aliimina Numunelerine Ait Test Sonug¢lari

% 30 Ticari YSZ + % 70 Alimina, % 30 Deneysel YSZ (Y,03; katkili) + % 70 Aliimina
ve % 30 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat katkili)) + % 70 Aliimina tozlarindan
olusturulan numunelerin sinterleme sicaklifina bagli olarak degisen fiziksel

ozelliklerinin test sonuglar Cizelge 4.7 ve EK-6" da sunulmustur.
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Cizelge 4.7 %30 YSZ Katkili Aliimina numunelerine ait sinterleme sicaklifina bagli olarak

degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

% 30 YSZ
Katkili Toplam Porozite Birim Hacim
Nispi Yogunluk (%)
Aliimina (%) Agirhgi(gr/cms)
Numuneleri
Sicakhik
°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500

A30YSz 32,28 21,65 1529 68 78 85 31 3,587 3,878
A30YO 28,02 20,34 1588 72 80 84 3,291 3,642 3,846
A30YN 27,19 1535 27,25 73 73 85 3,329 3,87 4,147

Cizelge 4.7’ de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte toplam
porozite degerlerinde azalma, birim hacim agirlig1 ve nispi yogunluk degerlerinde artis
oldugu gorilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen A30YSZ, A30YO ve A30YN
numunelerinde doluluk oranlarmnin sirasiyla %85, %84 ve %85 olarak gergeklestigi, en

yiiksek doluluk oranina A30YSZ ve A30YN numunelerinde ulagildig1 goriilmiistir.

4.2.2 Yaslandirma islemi Uygulanan Numunelere Ait Test Sonuclar

4.2.2.1 4 Saat Yaslandirma islemi Uygulanan 1. Grup Numenelere Ait Test

Sonuglar

4 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, % 100 Ticari YSZ (Saint Gobain), % 20 Ticari
YSZ + % 80 Aliimina ve % 30 Ticari YSZ + % 70 Aliimina regetelerinden olusan, 1.
Grup numunelere ait sinterleme sicaklig1 ve katki oranina baglh olarak degisen fiziksel

Ozelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.8 ve EK-7’ de sunulmustur.
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Cizelge 4.8 4 Saat yaslandirma iglemine tabi tutulan 1. Grup numunelere ait sinterleme sicaklig

ve katki oranina bagli olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglart.

4 Saat i . .
Toplam Porozite Nispi Yogunluk Birim Hacim
Yaslandirma
(%) (%) Agirhgi(gr/cmj)
1. Grup

Sicaklik (°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500
YSZ 2542 14,82 11,27 75 85 89 4,49 5,128 5,342

A20YSZ 68,58 25,22 12,73 31 75 87 1,374 3,269 3,815
A30YSZ 69,92 21,94 10,98 30 78 89 1,714 3,574 4,075

Cizelge 4.8’ de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte tiim
numunelerde toplam porozite degerlerinde azalma, birim hacim agirhi@ ve nispi
yogunluk degerlerinde artis oldugu goriilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen YSZ,
A20YSZ ve A30YSZ numunelerinde doluluk oranlarinin sirastyla %89, %87 ve %89
olarak gergeklestigi, en yiiksek doluluk oranina YSZ ve A30YSZ numunelerinde

ulasildig1 gortilmistiir.

4.2.2.2 4 Saat Yaslandirma Islemi Uygulanan 2. Grup Numenelere Ait Test

Sonuclarn

4 Saat yaglandirma islemine tabi tutulan, % 100 Deneysel YSZ (Y03 katkili), % 20
Deneysel YSZ (Y03 katkili) + % 80 Aliimina ve % 30 Deneysel YSZ (Y03 katkili) +
% 70 Aliimina regetelerinden olusan, 2. Grup numunelere ait sinterleme sicakligi ve
katki oranina bagli olarak degisen fiziksel 6zelliklerinin test sonuclar1 Cizelge 4.9 ve

EK-8’ de sunulmustur.
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Cizelge 4.9 4 Saat yaslandirma iglemine tabi tutulan 2.Grup numunelere ait sinterleme sicaklig

ve katki oranina bagli olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglart.

4 Saat ) o )
Toplam Porozite Nispi Yogunluk Birim Hacim
Yaslandirma
(%) (%) Agirhgi(gr/cmj)
2. Grup

Sicakhk (°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500
YO 31,7 2582 33,09 68 74 67 4,008 4,451 4,014

A20YO 2441 179 12,75 76 82 87 3,302 3,586 3,811
A30YO 28,06 18,71 14,25 72 81 86 3,289 3,716 3,92

Cizelge 4.9’ da sunulmus olan sonuglar incelendiginde; toplam porozite degerlerinde
azalma, birim hacim agirlig1 ve nispi yogunluk degerlerinde artis oldugu goriilmektedir.
1500 °C’ de sinterlenen A20YO ve A30Y O numunelerinde doluluk oranlarinin sirastyla
%87 ve %86 olarak gerceklestigi, en yiiksek doluluk oranina A20YO numunelerinde

ulasildigr goriilmiistiir.

4.2.2.3 4 Saat Yaslandirma Islemi Uygulanan 3. Grup Numenelere Ait Test

Sonuglar

4 Saat yaslandirma iglemine tabi tutulan, % 100 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat katkali),
% 20 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat katkili) + % 80 Aliimina ve % 30 Deneysel YSZ
(Yittrium Nitrat katkili) + % 70 Aliimina regetelerinden olusan, 3. Grup numunelere ait
sinterleme sicakligr ve katki oranina bagli olarak degisen fiziksel Ozelliklerinin test

sonuglar1 Cizelge 4.10 ve EK-9’ da sunulmustur.
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Cizelge 4.10 4 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan 3. Grup numunelere ait sinterleme

sicaklig ve katki oranina bagl olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

4 Saat ) o ]
Toplam Porozite Nispi Yogunluk Birim Hacim
Yaslandirma
(%) (%) Agirhgi(gr/cmj)
3. Grup

Sicaklik (°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500
YN 4452 30,87 2457 55 69 75 3,329 4,148 4,526
A20YN 2654 2063 1161 73 79 88 3,209 3467 3,861
A30YN 2785 2694 1476 72 73 85 3,299 4,091 3,897

Cizelge 4.10° da sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte birim
hacim agirlig1 ve nispi yogunluk degerlerinin arttigi, toplam poroziteleri degerlerinin
azaldig1 goriilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen A20YN ve A30YN numunelerinde
doluluk oranlarmin sirasiyla %88 ve %85 olarak gerceklestigi, en yiiksek doluluk

oranina A20Y N numunelerinde ulasildig goriilmiistiir.

4.2.2.4 4 Saat Yaslandirma Islemi Uygulanan Katkisiz YSZ Numenelerine Ait Test

Sonuglari

4 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, % 100 Ticari YSZ (Saint Gobain), % 100
Deneysel YSZ (Y,0; katkili) ve % 100 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat katkil)
tozlarindan olusturulan numunelerin sinterleme sicakligina bagli olarak degisen fiziksel

ozelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.11 ve EK-10" da sunulmustur.
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Cizelge 4.11 4 Saat yaslandirma iglemine tabi tutulan, Katkisiz YSZ numunelerine ait

sinterleme sicakligina bagl olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

4S Katkisiz ) . )
vsz Toplam Porozite Nispi Yogunluk Birim Hacim
) (%) (%) Agirhgi(gr/cms)
Numuneleri
Sicakhik
(°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500
YSZ 2542 14,82 11,27 75 85 89 449 5,128 5,342
YO 31,7 2582 33,09 68 74 67 4,098 4,451 4,014

YN 4452 30,87 24,57 55 69 75 3,329 4,148 4,526

Cizelge 4.11° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1450°C ve 1500 °C’ de
sinterlenen YSZ numunelerinde doluluk oranlarinin sirasiyla %85 ve %89 olarak

gerceklestigi goriilmektedir.

4.2.2.5 4 Saat Yaslandirma Islemi Uygulanan %20 YSZ Katkih Aliimina

Numenelerine Ait Test Sonuglari

4 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, % 20 Ticari YSZ + % 80 Aliimina, % 20
Deneysel YSZ (Y03 katkili) + % 80 Aliimina ve % 20 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat
katkill) + % 80 Aliimina tozlarindan olusturulan numunelerin sinterleme sicakligina
bagli olarak degisen fiziksel Ozelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.12 ve EK-11" de

sunulmustur.
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Cizelge 4.12 4 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, %20 YSZ Katkili Aliimina numunelerine

ait sinterleme sicakligina bagli olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

4S % 20
YSZ

Toplam Porozite Nispi Yogunluk Birim Hacim
Katkih

(%) (%) Agirhgi(gr/cmj)
Aliimina

Numuneleri

Sicakhik
(°C)
A20YSZ 68,58 2522 12,73 31 75 87 1,374 3,269 3,815
A20YO 2441 179 12775 76 82 87 3,302 3,586 3,811
A20YN 26,54 20,63 1161 73 79 88 3,209 3,467 3,861

1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500

Cizelge 4.12° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte tiim
numunelerde birim hacim agirligit ve nispi yogunluk degerlerinde artis oldugu
goriilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen A20YSZ, A20YO ve A20YN numunelerinde
doluluk oranlarinin sirasiyla %87, %87 ve %88 olarak gerceklestigi, en yiiksek doluluk

oranina A20YN numunesinde ulasildig goriilmektedir.

4.2.2.6 4 Saat Yaslandirma Islemi Uygulanan %30 YSZ Katkih Aliimina

Numenelerine Ait Test Sonuclar:

4 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, % 30 Ticari YSZ + % 70 Aliimina, % 30
Deneysel YSZ (Y03 katkili) + % 70 Aliimina ve % 30 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat
katkill) + % 70 Aliimina tozlarindan olusturulan numunelerin sinterleme sicakligina
bagli olarak degisen fiziksel 6zelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.13 ve EK-12° de

sunulmustur.
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Cizelge 4.13 4 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, %30 YSZ Katkili Aliimina numunelerine

ait sinterleme sicakligina bagli olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

4S % 30
YSZ

Toplam Porozite Nispi Yogunluk Birim Hacim
Katkih

(%) (%) Agirhgi(gr/cms)
Aliimina

Numuneleri

Sicakhik
(°C)
A30YSZ 69,92 2194 10,98 30 78 89 1,714 3,574 4,075
A30YO 28,06 18,71 14,25 72 81 86 3,289 3,716 3,92
A30YN 27,85 26,94 14,76 72 73 85 3,299 4,091 3,897

1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500

Cizelge 4.13’° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte tim
numunelerde toplam porozite degerlerinde azalma, birim hacim agirhigi ve nispi
yogunluk degerlerinde artis oldugu goriilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen A30YSZ,
A30YO ve A30YN numunelerinde doluluk oranlarinin sirastyla %89, %86 ve %85
olarak gerceklestigi, en yiiksek doluluk oranina A30YSZ numunesinde ulasildigi

goriilmektedir.

4.2.2.7 8 Saat Yaslandirma Islemi Uygulanan 1. Grup Numenelere Ait Test

Sonuclarn

8 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, % 100 Ticari YSZ (Saint Gobain), % 20 Ticari
YSZ + % 80 Aliimina ve % 30 Ticari YSZ + % 70 Aliimina regetelerinden olusan, 1.
Grup numunelere ait sinterleme sicakligi ve katki oranina bagl olarak degisen fiziksel

ozelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.14 ve EK-13’ de sunulmustur.
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Cizelge 4.14 8 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan 1. Grup numunelere ait sinterleme

sicaklig ve katki oranina bagl olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

8 Saat
Toplam Porozite Nispi Yogunluk Birim Hacim
Yaslandirma
(%) (%) Agirhgi(gr/cmj)
1. Grup

Sicakhk (°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500
YSZ 2433 155 1251 76 85 88 4,556 5,087 5,267

A20YSZ 37,42 23,07 11,32 63 77 89 2,736 3,364 3,877
A30YSZ 2943 235 1024 71 61 90 3,231 3,502 4,109

Cizelge 4.14° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte tim
numunelerde toplam porozite degerlerinde azalma, birim hacim agirligt ve nispi
yogunluk degerlerinde artis oldugu goriilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen YSZ,
A20YSZ ve A30YSZ numunelerinde doluluk oranlarinin sirasiyla %88, %89 ve %90
olarak gerceklestigi, en yiiksek doluluk oranina A30YSZ numunelerinde ulasildigi

gorilmektedir.

4.2.2.8 8 Saat Yaglandirma Islemi Uygulanan 2. Grup Numenelere Ait Test
Sonuclarn

8 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, % 100 Deneysel YSZ (Y203 katkili), % 20
Deneysel YSZ (Y03 katkili) + % 80 Aliimina ve % 30 Deneysel YSZ (Y03 katkil1) +
% 70 Aliimina recetelerinden olusan, 2. Grup numunelere ait sinterleme sicakligi ve
katki oranina bagl olarak degisen fiziksel 6zelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.15 ve

EK-14’ de sunulmustur.
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Cizelge 4.15 8 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan 2. Grup numunelere ait sinterleme

sicaklig ve katki oranina bagl olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

8 Saat ] o )
Toplam Porozite Nispi Yogunluk Birim Hacim
Yaslandirma
(%) (%) Agirhgi(gr/cmj)
2. Grup

Sicakhk (°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500
YO 29,34 2825 30,1 70 72 70 424 47305 4,194

A20YO 24,3 16,99 1246 76 83 86 3,306 3,626 3,824
A30YO 27,29 19,28 14,38 73 81 86 3,324 3,691 3,914

Cizelge 4.15° de sunulmus olan sonuclar incelendiginde; 1500 °C’ de sinterlenen
A20YO ve A30YO numunelerinde en yiiksek doluluk orani olarak %86 doluluk orani

goriilmektedir.

4.2.2.9 8 Saat Yaglandirma Islemi Uygulanan 3. Grup Numenelere Ait Test

Sonuglar

8 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, % 100 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat katkil1),
% 20 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat katkili) + % 80 Aliimina ve % 30 Deneysel YSZ
(Yittrium Nitrat katkili) + % 70 Aliimina regetelerinden olusan, 3. Grup numunelere ait
sinterleme sicakligi ve katki oranina bagl olarak degisen fiziksel 6zelliklerinin test

sonuglar1 Cizelge 4.16 ve EK-15" de sunulmustur.
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Cizelge 4.16 8 Saat yaglandirma islemine tabi tutulan 3.Grup numunelere ait sinterleme

sicaklig ve katki oranina bagl olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

8 Saat ) o )
Toplam Porozite Nispi Yogunluk Birim Hacim
Yaslandirma
(%) (%) Agirhgi(gr/cmj)
3. Grup

Sicaklik (°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500
YN 4563 39,52 2493 54 60 75 3,262 3,629 4,504
A20YN 2683 1795 1198 73 82 88 3,196 3,584 3,845
A30YN 2538 2682 148 75 73 85 3412 4,098 3,895

Cizelge 4.16° da sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte birim
hacim agirlig1 ve nispi yogunluk degerlerinin arttigi, toplam poroziteleri degerlerinin
azaldig1 goriilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen A20YN ve A30YN numunelerinde
doluluk oranlarinin sirasiyla %88 ve %85 olarak gergeklestigi, en yiiksek doluluk

oranina A20YN numunelerinde ulasildig goriilmektedir.

4.2.2.10 8 Saat Yaslandirma Islemi Uygulanan Katkisiz YSZ Numenelerine Ait

Test Sonuclar

8 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, % 100 Ticari YSZ (Saint Gobain), % 100
Deneysel YSZ (Y,0; katkili) ve % 100 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat katkil)
tozlarindan olusturulan numunelerin sinterleme sicakligina bagh olarak degisen fiziksel

ozelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.17 ve EK-16" da sunulmustur.
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Cizelge 4.17 8 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, Katkisiz YSZ numunelerine ait

sinterleme sicakligina bagl olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

8S Katkisiz ) o .
Toplam Porozite Birim Hacim
YSZ Nispi Yogunluk (%)
) (%) Agirhgi(gr/cms)
Numuneleri
Sicakhik
°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500
YSZ 2433 155 1251 76 85 88 4,556 5,087 5,267
YO 29,34 28,25 30,1 70 72 70 4,24 4305 4,194
YN 45,63 39,52 2493 54 60 75 3,262 3,629 4,504

Cizelge 4.17° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1450°C ve 1500 °C’ de
sinterlenen YSZ numunelerinde doluluk oranlarinin sirasiyla %85 ve %88 olarak

gerceklestigi goriilmektedir.

42211 8 Saat Yaslandirma Islemi Uygulanan %20 YSZ Katkih Aliimina

Numenelerine Ait Test Sonuc¢lari

8 Saat yaglandirma islemine tabi tutulan, % 20 Ticari YSZ + % 80 Aliimina, % 20
Deneysel YSZ (Y03 katkili) + % 80 Aliimina ve % 20 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat
katkill) + % 80 Aliimina tozlarindan olusturulan numunelerin sinterleme sicakligina
bagli olarak degisen fiziksel Ozelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.18 ve EK-17" de

sunulmustur.
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Cizelge 4.18 8 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, %20 YSZ Katkili Aliimina numunelerine

ait sinterleme sicakligina bagli olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

8S % 20

YSZ
Toplam Porozite Birim Hacim
Katkih Nispi Yogunluk (%)
(%) Agirhgi(gr/cmg)
Aliimina

Numuneleri

Sicakhik
(°C)
A20YSZ 37,42 23,07 11,32 63 7 89 2,736 3,364 3,877
A20YO 243 16,99 12,46 76 83 86 3,306 3,626 3,824
A20YN 26,83 17,95 1198 73 82 88 3,196 3,584 3,845

1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500

Cizelge 4.18’° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte tiim
numunelerde toplam porozite degerlerinde azalma, birim hacim agirligi ve nispi
yogunluk degerlerinde artis oldugu goriilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen A20YSZ,
A20YO ve A20YN numunelerinde doluluk oranlarinin sirastyla %89, %86 ve %88
olarak gerceklestigi, en yiliksek doluluk oranimma A20YSZ numunesinde ulasildig:

goriilmektedir.

4.2.2.12 8 Saat Yaslandirma Islemi Uygulanan %30 YSZ Katkih Aliimina

Numenelerine Ait Test Sonuglar:

8 Saat yaglandirma islemine tabi tutulan, % 30 Ticari YSZ + % 70 Aliimina, % 30
Deneysel YSZ (Y03 katkili) + % 70 Aliimina ve % 30 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat
katkill) + % 70 Aliimina tozlarindan olusturulan numunelerin sinterleme sicakligina
bagl olarak degisen fiziksel 6zelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.19 ve EK-18" de

sunulmustur.
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Cizelge 4.19 8 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, %30 YSZ Katkili Aliimina numunelerine

ait sinterleme sicakligina bagli olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

8S % 30
YSZ

Toplam Porozite Nispi Yogunluk Birim Hacim
Katkih

(%) (%) Agirhgi(gr/cms)
Aliimina

Numuneleri

Sicakhik

(°C)
A30YSZ 2943 235 1024 71 61 90 3,231 3,502 4,109
A30YO 27,29 19,28 1438 73 81 86 3,324 3,691 3,914
A30YN 25,38 26,82 14,8 75 73 85 3,412 4,098 3,895

1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500

Cizelge 4.19° da sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte tim
numunelerde birim hacim agirhi§t ve nispi yogunluk degerlerinde artis oldugu
goriilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen A30YSZ, A30YO ve A30YN numunelerinde
doluluk oranlarinin sirasiyla %90, %86 ve %85 olarak gergeklestigi, en yiiksek doluluk

oranina A30YSZ numunesinde ulasildig goriilmektedir.

4.2.2.13 12 Saat Yaslandirma islemi Uygulanan 1. Grup Numenelere Ait Test

Sonuclarn

12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, % 100 Ticari YSZ (Saint Gobain), % 20
Ticari YSZ + % 80 Aliimina ve % 30 Ticari YSZ + % 70 Aliimina regetelerinden
olusan, 1. Grup numunelere ait sinterleme sicakligi ve katki oranina bagli olarak

degisen fiziksel 6zelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.20 ve EK-19’ da sunulmustur.
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Cizelge 4.20 12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan 1.Grup numunelere ait sinterleme

sicaklig ve katki oranina bagl olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

12 Saat i . .
Toplam Porozite Nispi Yogunluk Birim Hacim
Yaslandirma
(%) (%) Agirhgi(gr/cmj)
1. Grup

Sicakhk (°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500
YSZ 23,77 16,44 103 76 83 90 4589 503 54

A20YSZ 31,8 24,38 14,01 68 76 86 2,982 3,306 3,76
A30YSZ 32,28 21,65 1529 68 78 85 3,1 3587 3,878

Cizelge 4.20° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte tiim
numunelerde toplam porozite degerlerinde azalma, birim hacim agirligi ve nispi
yogunluk degerlerinde ise artis oldugu goriilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen YSZ,
A20YSZ ve A30YSZ numunelerinde doluluk oranlarinin sirasiyla %90, %86 ve %85
olarak gerceklestigi, en yiiksek doluluk oranina A30YSZ numunelerinde ulasildig:

gorilmektedir.

4.2.2.14 12 Saat Yaslandirma islemi Uygulanan 2. Grup Numenelere Ait Test

Sonuglari

12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, % 100 Deneysel YSZ (Y203 katkil1), % 20
Deneysel YSZ (Y03 katkili) + % 80 Aliimina ve % 30 Deneysel YSZ (Y03 katkili) +
% 70 Aliimina regetelerinden olusan, 2. Grup numunelere ait sinterleme sicaklig1 ve
katki oranina bagli olarak degisen fiziksel 6zelliklerinin test sonuclar1 Cizelge 4.21 ve

EK-20’ de sunulmustur.
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Cizelge 4.21 12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan 2. Grup numunelere ait sinterleme

sicaklig1 ve katki oranina bagl olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

12 Saat ] o )
Toplam Porozite Nispi Yogunluk Birim Hacim
Yaslandirma
(%) (%) Agirhgi(gr/cms)
2. Grup

Sicakhk (°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500
YO 30,32 28,87 30,74 70 71 69 4,181 4,268 4,156

A20YO 26,47 18,551 13,09 74 81 87 3,212 3,559 3,796
A30YO 27,88 20,03 13,15 72 80 87 3,297 3,656 3,971

Cizelge 4.21° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte
A20YN ve A30YN numunelerinde birim hacim agirlig1 ve nispi yogunluk degerlerinin
artt1ig, YO numunelerinde ise 1450 °C’ de artip 1500 °C’ de azaldigi goriilmektedir.
1500 °C’ de sinterlenen A20YO ve A30YO numunelerinde en yiliksek doluluk orani

olarak %87 doluluk oran1 gériilmektedir.

4.2.2.15 12 Saat Yaslandirma islemi Uygulanan 3. Grup Numenelere Ait Test
Sonuclarn

12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, % 100 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat
katkili), % 20 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat katkili) + % 80 Aliimina ve % 30
Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat katkili) + % 70 Aliimina regetelerinden olusan, 3. Grup
numunelere ait sinterleme sicakligi ve katki oranina bagli olarak degisen fiziksel

ozelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.22 ve EK-21’ de sunulmustur.
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Cizelge 4.22 12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan 3.Grup numunelere ait sinterleme

sicaklig ve katki oranina bagl olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

12 Saat ] o )
Toplam Porozite Nispi Yogunluk Birim Hacim
Yaslandirma
(%) (%) Agirhgi(gr/cms)
3. Grup

Sicakhik (°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500
YN 4473 39,13 2322 55 61 77 3,316 3,652 4,607

A20YN 28,07 19,77 1264 72 80 87 3,142 3,505 3,816
A30YN 27,29 27,26 14,84 73 89 85 3,324 4,073 3,893

Cizelge 4.22° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte birim
hacim agirlig1 ve nispi yogunluk degerlerinin arttigi, toplam poroziteleri degerlerinin
azaldig1 gorilmektedir. A20YN ve A30YN numunelerinde doluluk oranlarinin sirasiyla
1500 °C’ de sinterlenen A20YN %87 ve 1500 °C’ de sinterlenen A30YN %89 olarak
gerceklestigi, en yiliksek doluluk oranina A30YN numunelerinde ulasildig:

goriilmektedir.

4.2.2.16 12 Saat Yaslandirma islemi Uygulanan Katkisiz YSZ Numenelerine Ait

Test Sonuc¢lar

12 Saat yaglandirma iglemine tabi tutulan, % 100 Ticari YSZ (Saint Gobain), % 100
Deneysel YSZ (Y,0; katkili) ve % 100 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat katkil)
tozlarindan olusturulan numunelerin sinterleme sicakligina bagli olarak degisen fiziksel

ozelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.23 ve EK-22’ de sunulmustur.
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Cizelge 4.23 12 Saat yaglandirma islemine tabi tutulan, Katkisiz YSZ numunelerine ait

sinterleme sicakligina bagl olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

12S

Katkisiz Toplam Porozite Nispi Yogunluk Birim Hacim
YSZ (%) (%) Agirhgi(gr/cmj)

Numuneleri

Sicakhik
(°C) 1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500
YSZ 23,66 1571 1201 77 85 88 4596 5,074 5,297
YO 30,32 28,87 30,74 70 71 69 4,181 4,268 4,156
YN 4473 39,13 23,22 55 61 77 3,316 3,652 4,607

Cizelge 4.23° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1450°C ve 1500 °C’ de
sinterlenen YSZ numunelerinde doluluk oranlarinin sirasiyla %85 ve %88 olarak

gerceklestigi goriilmektedir.

4.2.2.17 12 Saat Yaslandirma Islemi Uygulanan %20 YSZ Katkih Aliimina

Numenelerine Ait Test Sonuclar:

12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, % 20 Ticari YSZ + % 80 Aliimina, % 20
Deneysel YSZ (Y03 katkili) + % 80 Aliimina ve % 20 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat
katkill) + % 80 Aliimina tozlarindan olusturulan numunelerin sinterleme sicakligina
bagli olarak degisen fiziksel 6zelliklerinin test sonuglar1 Cizelge 4.24 ve EK-23’ de

sunulmustur.
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Cizelge 4.24 12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, %20 YSZ Katkili Aliimina

numunelerine ait sinterleme sicakligina bagh olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

12S % 20

YSZ
Toplam Porozite Birim Hacim
Katkih Nispi Yogunluk (%)
(%) Agirhgi(gr/cms)
Aliimina

Numuneleri

Sicakhik

(°C)
A20YSZ 3358 21,41 17,07 66 79 83 2,904 3,436 3,626
A20YO 26,47 1851 13,09 74 81 87 3,212 3,559 3,796
A20YN 28,07 19,77 12,64 72 80 87 3,142 3,505 3,816

1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500

Cizelge 4.24° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte tiim
numunelerde toplam porozite degerlerinde azalma, birim hacim agirligi ve nispi
yogunluk degerlerinde artis oldugu goriilmektedir. 1500 °C’ de sinterlenen A20YSZ,
A20YO ve A20YN numunelerinde doluluk oranlarinin sirasiyla %83, %87 ve %87

olarak gerceklestigi goriilmektedir.

4.2.2.18 12 Saat Yaslandirma Islemi Uygulanan %30 YSZ Katkih Aliimina

Numenelerine Ait Test Sonuglar:

12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, % 30 Ticari YSZ + % 70 Aliimina, % 30
Deneysel YSZ (Y03 katkili) + % 70 Aliimina ve % 30 Deneysel YSZ (Yittrium Nitrat
katkill) + % 70 Aliimina tozlarindan olusturulan numunelerin sinterleme sicakligina
bagli olarak degisen fiziksel ozelliklerinin test sonuglari Cizelge 4.25 ve EK-24’ de

sunulmustur.
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Cizelge 4.25 12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, %30 YSZ Katkili Aliimina

numunelerine ait sinterleme sicakligina bagh olarak degisen fiziksel 6zellikler test sonuglari.

12S % 30

YSzZ
Toplam Porozite Birim Hacim
Katkih Nispi Yogunluk (%)
(%) Agirhgi(gr/cms)
Aliimina

Numuneleri

Sicakhik
(°C)
A30YSZ 32,33 24,69 16,27 68 75 84 3,098 3,448 3,833
A30YO 27,88 20,03 13,15 72 80 87 3,297 3,656 3,971
A30YN 27,29 27,26 1484 73 89 85 3,324 4,073 3,893

1400 1450 1500 1400 1450 1500 1400 1450 1500

Cizelge 4.25° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1500 °C’ de sinterlenen
A30YO, 1450 °C’ de ve 1500 °C’ de sinterlenen A30YN numunelerinde doluluk
oranlarinin sirastyla %87, %89 ve %85 olarak gergeklestigi, en yiiksek doluluk oranina

1450 °C’ de A30YN numunesinde ulasildig1 goriilmektedir.

4.2.3 Fiziksel Testlerin Toplu Sonuclari

Fiziksel testlerin numunelerin sinterleme sicakligina, katki cinsine ve miktarma bagli

olarak degisen toplu sonuglar1 EK-28’ de sunulmustur.
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4.3 X-Isimnlar1 Difraktometresi (XRD) Faz Analizi Sonuclari

4.3.1 Yaslandirma Islemi Uygulanmayan Numunelere Ait XRD Sonugclar1

4.3.1.1 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde Sinterlenen YSZ Numunelerine Ait XRD

Sonuc¢larn

1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen YSZ numunelerine ait XRD sonuglar1 Sekil

4.3 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.26’ da sunulmustur.
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Sekil 4.3 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen YSZ numunelerine ait XRD sonuglart.

Cizelge 4.26 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen YSZ numunelerine ait tetragonal

zirkonya % leri.

Tetragonal Zirkonya ( %)
Numune Kodu 1400 °C 1450 °C 1500 °C
YSZ 100 100 100
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Cizelge 4.26° da sunulmus olan sonuglar incelendiginde; tiim sicakliklarda tetragonal

zirkonya % sinin %100 oldugu goriilmektedir.

4.3.1.2 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde Sinterlenen A20YSZ Numunelerine Ait XRD

Sonuc¢larn

1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A20YSZ numunelerine ait XRD sonuglar

Sekil 4.4 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.27° de sunulmustur.
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Sekil 4.4 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A20YSZ numunelerine ait XRD sonuglari.

Cizelge 4.27 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A20YSZ numunelerine ait tetragonal

zirkonya % leri.

Tetragonal Zirkonya ( %)
Numune Kodu 1400 °C 1450 °C 1500 °C
A20YSZ 100 100 100
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Cizelge 4.27° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; tiim sicakliklarda tetragonal

zirkonya % sinin %100 oldugu goriilmektedir.

4.3.1.3 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde Sinterlenen A30YSZ Numunelerine Ait XRD

Sonuc¢larn

1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A30YSZ numunelerine ait XRD sonuglari

Sekil 4.5 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.28° de sunulmustur.
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Sekil 4.5 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A30YSZ numunelerine ait XRD sonuglart.

Cizelge 4.28 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A30YSZ numunelerine ait tetragonal

zirkonya % leri.

Tetragonal Zirkonya ( %)
Numune Kodu 1400 °C 1450 °C 1500 °C
A30YSZ 100 100 100
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Cizelge 4.28° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; tiim sicakliklarda tetragonal

zirkonya % sinin %100 oldugu goriilmektedir.

4.3.1.4 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde Sinterlenen YO Numunelerine Ait XRD

Sonuc¢larn

1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen YO numunelerine ait XRD sonuglar1 Sekil 4.6

ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.29° da sunulmustur.
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Sekil 4.6 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen YO numunelerine ait XRD sonuglari.

Cizelge 4.29 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen YO numunelerine ait tetragonal zirkonya
% leri.

Tetragonal Zirkonya ( %)

Numune Kodu 1400 °C 1450 °C 1500 °C
YO 28,2 46,52 13,64
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Cizelge 4.29° da sunulmus olan sonuglar incelendiginde; tetragonal zirkonya % sinin

1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sirasiyla 28,2 — 46,52 ve 13,64 oldugu goriilmektedir.

4.3.1.5 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde Sinterlenen A20YO Numunelerine Ait XRD

Sonuc¢larn

1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A20YO numunelerine ait XRD sonuglari

Sekil 4.7 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.30° da sunulmustur.
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Sekil 4.7 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A20Y O numunelerine ait XRD sonuglari.

Cizelge 4.30 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A20YO numunelerine ait tetragonal

zirkonya % leri.

Tetragonal Zirkonya (% )
Numune Kodu 1400 °C 1450 °C 1500 °C
A20YO 15,94 24,16 18,57
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Cizelge 4.30° da sunulmus olan sonuglar incelendiginde; tetragonal zirkonya % sinin

1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sirasiyla 15,94 — 24,16 ve 18,57 oldugu goriilmektedir.

4.3.1.6 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde Sinterlenen A30YO Numunelerine Ait XRD

Sonuc¢larn

1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A30YO numunelerine ait XRD sonuglari

Sekil 4.8 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.31° de sunulmustur.

6000

' K \
5000 M { l
'l( I m ” K ‘ K | Ki{ (a) 1400°C
i 43070
v IHJJ'. AL | A .r'. o M h
1000
Ef
2
£ 3000 K K .
'
-] o
£ K M ' K K {b) 1450°C
& ' T K T % T K t A30YD
2000 -MMM@LM—ALL———L-' |

1000
K K K
") } {0} 1500°C
K i T MoK ﬂ T T T K T 43070
u] T A / \ : LA 'Nl-I Ill T : T ul'l.k‘ i T II_ T T Il‘ — T L 1
20 25 30 35 40 45 50 55 &0 &5 70 75 &0
K: Korund &1 ,05,T: Zirkonyum oksitt-Zr0,, M: Baddelayt m-2ZrO, 20 (deg)

Sekil 4.8 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A30YO numunelerine ait XRD sonuglari.

Cizelge 4.31 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A30YO numunelerine ait tetragonal

zirkonya % leri.

Tetragonal Zirkonya (% )
Numune Kodu 1400 °C 1450 °C 1500 °C
A30YO 12,17 23,98 32,97
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Cizelge 4.31° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; tetragonal zirkonya % sinin

1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sirasiyla 12,17 — 23,98 ve 32,97 oldugu goriilmektedir.

4.3.1.7 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde Sinterlenen YN Numunelerine Ait XRD

Sonuc¢larn

1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen YN numunelerine ait XRD sonuclar1 Sekil 4.9

ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.32° de sunulmustur.
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Sekil 4.9 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen YN numunelerine ait XRD sonugclari.

Cizelge 4.32 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen YN numunelerine ait tetragonal zirkonya
% leri.

Tetragonal Zirkonya (% )

Numune Kodu 1400 °C 1450 °C 1500 °C
YN 11,02 13,85 13,22
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Cizelge 4.32° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; tetragonal zirkonya % sinin

1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sirasiyla 11,02 — 13,85 ve 13,22 oldugu goriilmektedir.

4.3.1.8 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde Sinterlenen A20YN Numunelerine Ait XRD

Sonuc¢larn

1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A20YN numunelerine ait XRD sonuglari

Sekil 4.10 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.33” de sunulmustur.
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Sekil 4.10 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A20YN numunelerine ait XRD sonuglari.

Cizelge 4.33 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A20YN numunelerine ait tetragonal
zirkonya % leri.

Tetragonal Zirkonya (% )

Numune Kodu 1400 °C 1450 °C 1500 °C
A20YN 10,49 15,34 15,36
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Cizelge 4.33° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; tetragonal zirkonya % sinin

1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sirasiyla 28,2 — 15,34 ve 15,36 oldugu goriilmektedir.

4.3.1.9 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde Sinterlenen A30YN Numunelerine Ait XRD

Sonuc¢larn

1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A30YN numunelerine ait XRD sonuglari

Sekil 4.11 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.34° de sunulmustur.
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Sekil 4.11 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A30YN numunelerine ait XRD sonuglari.

Cizelge 4.34 1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sinterlenen A30YN numunelerine ait tetragonal

zirkonya % leri.

Tetragonal Zirkonya ( %)
Numune Kodu 1400 °C 1450 °C
A30YN 10 19,52

1500 °C
35,94
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Cizelge 4.34° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; tetragonal zirkonya % sinin

1400, 1450 ve 1500 °C’ lerde sirasiyla 10 — 19,52 ve 35,94 oldugu goriilmektedir.

4.3.1.10 1400 °C’ de Sinterlenen YSZ, YO ve YN Numunelerine Ait XRD Sonuc¢lar1

1400 °C’ de sinterlenen YSZ, YO ve YN numunelerine ait XRD sonuglar1 Sekil 4.12 ve

tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.35” de sunulmustur.
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Sekil 4.12 1400 °C’ de sinterlenen YSZ, YO ve YN numunelerine ait XRD sonuglari.

Cizelge 4.35 1400 °C’ de sinterlenen YSZ, YO ve YN numunelerine ait tetragonal zirkonya %

leri.

Tetragonal Zirkonya ( %)

Numune Kodu
YSZ
YO
YN

1400° C
100
28,2
11,02
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Cizelge 4.35° de sunulmus olan sonuclar incelendiginde; 1400 °C’ de YSZ, YO ve YN
numuneleri i¢in tetragonal zirkonya % lerinin sirasiyla 100 — 28,2 ve 11,02 oldugu

goriilmektedir.

4.3.1.11 1450 °C’ de Sinterlenen YSZ, YO ve YN Numunelerine Ait XRD Sonuclari

1450 °C’ de sinterlenen YSZ, YO ve YN numunelerine ait XRD sonuglar1 Sekil 4.13 ve

tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.36° da sunulmustur.
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Sekil 4.13 1450 °C’ de sinterlenen YSZ, YO ve YN numunelerine ait XRD sonug¢lari.

Cizelge 4.36 1450 °C’ de sinterlenen YSZ, YO ve YN numunelerine ait tetragonal zirkonya %

leri.

Tetragonal Zirkonya ( % )

Numune Kodu 1450° C
YSZ 100
YO 46,52
YN 13,85
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Cizelge 4.36° da sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1450 °C’ de YSZ, YO ve YN
numuneleri i¢in tetragonal zirkonya % lerinin sirasiyla 100 — 46,52 ve 13,85 oldugu

gorilmektedir.

4.3.1.12 1500 °C’ de Sinterlenen YSZ, YO ve YN Numunelerine Ait XRD Sonuclari

1500 °C’ de sinterlenen YSZ, YO ve YN numunelerine ait XRD sonuglar1 Sekil 4.14 ve

tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.37” de sunulmustur.
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Sekil 4.14 1500 °C’ de sinterlenen YSZ, YO ve YN numunelerine ait XRD sonuglari.

Cizelge 4.37 1500 °C’ de sinterlenen YSZ, YO ve YN numunelerine ait tetragonal zirkonya %

leri.

Tetragonal Zirkonya (%)

Numune Kodu 1500° C
YSZ 100
YO 13,64
YN 13,22
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Cizelge 4.37° de sunulmus olan sonuclar incelendiginde; 1500 °C’ de YSZ, YO ve YN
numuneleri i¢in tetragonal zirkonya % lerinin sirasiyla 100 — 13,64 ve 13,22 oldugu

gorilmektedir.

4.3.1.13 1400 °C’ de Sinterlenen A20YSZ, A20YO ve A20YN Numunelerine Ait
XRD Sonuglari

1400 °C’ de sinterlenen A20YSZ, A20YO ve A20YN numunelerine ait XRD sonuglari

Sekil 4.15 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.38° de sunulmustur.
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Sekil 4.15 1400 °C’ de sinterlenen A20YSZ, A20YO ve A20YN numunelerine ait XRD

sonuglart.
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Cizelge 4.38 1400 °C’ de sinterlenen A20YSZ, A20YO ve A20YN numunelerine ait tetragonal

zirkonya % leri.

Tetragonal Zirkonya ( % )

Numune Kodu 1400° C
A20YSZ 100
A20YO 15,94
A20YN 10,49

Cizelge 4.38” de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1400 °C’° de A20YSZ, A20YO
ve A20YN numuneleri i¢in tetragonal zirkonya % lerinin sirasiyla 100 — 15,94 ve 10,49

oldugu goriilmektedir.

4.3.1.14 1450 °C’ de Sinterlenen A20YSZ, A20YO ve A20YN Numunelerine Ait
XRD Sonuglari

1450 °C’ de sinterlenen A20YSZ, A20YO ve A20YN numunelerine ait XRD sonuglari

Sekil 4.16 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.39° da sunulmustur.

6000

5000

(a) 1450°C
A20YSZ

]
8

K

I K ‘ K K

| | L

K
| 1
_JlL IXI_.-'I L..En ﬂrj ||-v'L_ 'l NL__\. Jl L|| A% I'M__.' L .»-\_Jk

Intensity (a.n.)
<]
2]

S
8

K K K
(b) 1450°C
K m K A K l KK A20YO
LA A T AN k
1000 J AN AN J i - J
K K K
(c) 1450°C
K M | | K | K K
yoopTMo !( | T hr Ll A20YN
o bl — Sy e L ey e
20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
K: Korund AlLO,,T: Zirkonyum oksit t-Zr0,, M: Baddelayt m-ZrO, 26 (deg)

Sekil 4.16 1450 °C’ de sinterlenen A20YSZ, A20YO ve A20YN numunelerine ait XRD

sonuglart.
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Cizelge 4.39 1450 °C’ de sinterlenen A20YSZ, A20YO ve A20YN numunelerine ait tetragonal

zirkonya % leri.

Tetragonal Zirkonya ( % )

Numune Kodu

A20YSZ
A20YO
A20YN

1450°C
100
24,16
15,34

Cizelge 4.39° da sunulmus olan sonugclar incelendiginde; 1450 °C’ de A20YSZ, A20YO

ve A20YN numuneleri i¢in tetragonal zirkonya % lerinin sirastyla 100 — 24,16 ve 15,34

oldugu goriilmektedir.

4.3.1.15 1500 °C’ de Sinterlenen A20YSZ, A20YO ve A20YN Numunelerine Ait

XRD Sonuglan

1500 °C’ de sinterlenen A20YSZ, A20YO ve A20YN numunelerine ait XRD sonuglari

Sekil 4.17 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.40” da sunulmustur.
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Sekil 4.17 1500 °C’ de sinterlenen A20YSZ, A20YO ve A20YN numunelerine ait XRD

sonuglart.
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Cizelge 4.40 1500 °C’ de sinterlenen A20YSZ, A20YO ve A20YN numunelerine ait tetragonal

zirkonya % leri.

Tetragonal Zirkonya ( % )

Numune Kodu 1500° C
A20YSZ 100
A20YO 18,57
A20YN 15,36

Cizelge 4.40° da sunulmus olan sonugclar incelendiginde; 1500 °C’ de A20YSZ, A20YO
ve A20YN numuneleri i¢in tetragonal zirkonya % lerinin sirasiyla 100 — 18,57 ve 15,36

oldugu goriilmektedir.

4.3.1.16 1400 °C’ de Sinterlenen A30YSZ, A30YO ve A30YN Numunelerine Ait
XRD Sonuglari

1400 °C’ de sinterlenen A30YSZ, A30YO ve A30YN numunelerine ait XRD sonuglari

Sekil 4.18 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.41” de sunulmustur.
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Sekil 4.18 1400 °C’ de sinterlenen A30YSZ, A30YO ve A30YN numunelerine ait XRD

sonugclart.
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Cizelge 4.41 1400 °C’ de sinterlenen A30YSZ, A30YO ve A30YN numunelerine ait tetragonal

zirkonya % leri.

Tetragonal Zirkonya ( % )

Numune Kodu 1400° C
A30YSZ 100
A30YO 12,17
A30YN 10

Cizelge 4.41° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1400 °C’ de A30YSZ, A30YO
ve A30YN numuneleri i¢in tetragonal zirkonya % lerinin sirasiyla 100 — 12,17 ve 10

oldugu goriilmektedir.

4.3.1.17 1450 °C’ de Sinterlenen A30YSZ, A30YO ve A30YN Numunelerine Ait
XRD Sonuglari

1450 °C’ de sinterlenen A30YSZ, A30YO ve A30YN numunelerine ait XRD sonuglari

Sekil 4.19 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.42° de sunulmustur.
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Sekil 4.19 1450 °C’ de sinterlenen A30YSZ, A30YO ve A30YN numunelerine ait XRD

sonugclart.
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Cizelge 4.42 1450 °C’ de sinterlenen A30YSZ, A30YO ve A30YN numunelerine ait tetragonal
zirkonya % leri.

Tetragonal Zirkonya ( % )

Numune Kodu 1450° C
A30YSZ 100
A30YO 23,98
A30YN 19,52

Cizelge 4.42° de sunulmus olan sonugclar incelendiginde; 1450 °C’ de A30YSZ, A30YO
ve A30YN numuneleri i¢in tetragonal zirkonya % lerinin sirastyla 100 — 23,98 ve 19,52
oldugu goriilmektedir.

4.3.1.18 1500 °C’ de Sinterlenen A30YSZ, A30YO ve A30YN Numunelerine Ait
XRD Sonuglari

1500 °C’ de sinterlenen A30YSZ, A30YO ve A30YN numunelerine ait XRD sonuglari

Sekil 4.20 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.43” de sunulmustur.
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Sekil 4.20 1500 °C’ de sinterlenen A30YSZ, A30YO ve A30YN numunelerine ait XRD

sonuglart.
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Cizelge 4.43 1500 °C’ de sinterlenen A30YSZ, A30YO ve A30YN numunelerine ait tetragonal

zirkonya % leri.

Tetragonal Zirkonya ( % )

Numune Kodu 1500° C
A30YSZ 100
A30YO 32,97
A30YN 35,94

Cizelge 4.43° de sunulmus olan sonugclar incelendiginde; 1500 °C’ de A30YSZ, A30YO
ve A30YN numuneleri i¢in tetragonal zirkonya % lerinin sirastyla 100 — 32,97 ve 35,94
oldugu goriilmektedir.

4.3.2 1450 °C’ de Sinterlenen Normal ve Yaslandirilmis Numunelere Ait XRD

Sonuclan

4.6.2.1 1450 °C’ de Sinterlenen Normal ve Yaslandirilmus YSZ Numunelerine Ait
XRD Sonug¢lari

1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis YSZ numunelerine ait XRD sonuglari

Sekil 4.21 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.44” de sunulmustur.
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Sekil 4.21 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis YSZ numunelerine ait XRD

sonuglart.

Cizelge 4.44 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis YSZ numunelerine ait

tetragonal zirkonya % leri.

1450 °C Tetragonal Zirkonya (%)
Numune Kodu Normal Yaslandirma Islemi Uygulanan
4 Saat 8 Saat 12 Saat
YSZ 100 96,8 93,7 92

Cizelge 4.44° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1450 °C’ de sinterlenen 4 saat,
8 saat, 12 saat yaslandirma islemi uygulanan ve normal YSZ numuneleri i¢in tetragonal

zirkonya % lerinin sirasiyla 96,8 —93,7- 92 ve 100 oldugu goriilmektedir.
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4.3.2.2 1450 °C’ de Sinterlenen Normal ve Yaslandirilmis A20YSZ Numunesine Ait
XRD Sonuglari

1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis A20YSZ numunelerine ait XRD
sonuglar1 Sekil 4.22 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.45° de

sunulmustur.
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Sekil 4.22 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmus A20YSZ numunelerine ait XRD

sonuglart.

Cizelge 4.45 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmig A20YSZ numunelerine ait

tetragonal zirkonya % leri.

1450 °C Tetragonal Zirkonya ( %)
Numune Kodu Normal Yaslandirma Islemi Uygulanan
4 Saat 8 Saat 12 Saat
A20YSZ 100 93,65 92,5 89,92

Cizelge 4.45° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1450 °C’ de sinterlenen 4 saat,
8 saat, 12 saat yaslandirma islemi uygulanan ve normal A20YSZ numuneleri i¢in

tetragonal zirkonya % lerinin sirasiyla 93,65- 92,5- 89,92 ve 100 oldugu goriilmektedir.
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4.3.2.3 1450 °C’ de Sinterlenen Normal ve Yaslandirilmis A30YSZ Numunesine Ait
XRD Sonuglari

1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis A30YSZ numunelerine ait XRD

sonuglart Sekil 4.23 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.46° da

sunulmustur.
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Sekil 4.23 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmus A30YSZ numunelerine ait XRD

sonuglart.

Cizelge 4.46 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis A30YSZ numunelerine ait
tetragonal zirkonya % leri.

1450 °C Tetragonal Zirkonya ( % )
Numune Kodu Normal Yaslandirma Islemi Uygulanan
4 Saat 8 Saat 12 Saat
A30YSZ 100 89,72 89,35 88,47

Cizelge 4.46° da sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1450 °C’ de sinterlenen 4 saat,

8 saat, 12 saat yaslandirma islemi uygulanan ve normal A30YSZ numuneleri icin
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tetragonal

zirkonya % lerinin sirastyla 89,72- 89,35- 88,47 ve 100 oldugu

goriilmektedir.

4.3.2.4 1450 °C’ de Sinterlenen Normal ve Yaslandirilmis YO Numunesine Ait

XRD Sonuglari

1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis YO numunelerine ait XRD sonuglari

Sekil 4.24 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.47° de sunulmustur.
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Sekil 4.24

sonuglart.

Cizelge 4.47 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis YO numunelerine ait tetragonal

zirkonya % leri.

1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis YO numunelerine ait XRD

1450 °C

Tetragonal Zirkonya ( % )

Numune Kodu

YO

Normal Yaslandirma Islemi Uygulanan
4 Saat 8 Saat 12 Saat
46,52 42,68 40 38,3
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Cizelge 4.47° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1450 °C’ de sinterlenen 4 saat,
8 saat, 12 saat yaslandirma islemi uygulanan ve normal YO numuneleri i¢in tetragonal

zirkonya % lerinin sirasiyla 42,68- 40- 38,3 ve 46,52 oldugu goriilmektedir.

4.3.2.5 1450 °C’ de Sinterlenen Normal ve Yaslandirilmis A20YO Numunesine Ait
XRD Sonuglari

1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis A20YO numunelerine ait XRD

sonuglar1 Sekil 4.25 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.48° de

sunulmustur.
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Sekil 4.25 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmig A20YO numunelerine ait XRD

sonuglart.

Cizelge 4.48 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmug A20YO numunelerine ait

tetragonal zirkonya % leri.

1450 °C Tetragonal Zirkonya ( %)
Numune Kodu Normal Yaslandirma Islemi Uygulanan
4 Saat 8 Saat 12 Saat
A20YO 24,16 20,81 19,61 17,52
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Cizelge 4.48” de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1450 °C’ de sinterlenen 4 saat,
8 saat, 12 saat yaslandirma islemi uygulanan ve normal A20YO numuneleri igin

tetragonal zirkonya % lerinin swrasiyla 20,81- 19,61- 17,52 ve 24,16 oldugu

goriilmektedir.

4.3.2.6 1450 °C’ de Sinterlenen Normal ve Yaslandirilmis A30YO Numunesine Ait
XRD Sonug¢lari

1450 °C’ sinterlenen normal ve yaslandirilmis A30YO numunelerine ait XRD sonuglari

Sekil 4.26 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.49° da sunulmustur.
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Sekil 4.26 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis A30YO numunelerine ait XRD

sonugclart.
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Cizelge 4.49 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmus A30YO numunelerine ait

tetragonal zirkonya % leri.

1450 °C Tetragonal Zirkonya (% )
Numune Kodu Normal Yaslandirma Islemi Uygulanan
4 Saat 8 Saat 12 Saat
A30YO 23,98 21,5 20,77 20

Cizelge 4.49° da sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1450 °C’ de sinterlenen 4 saat,
8 saat, 12 saat yaslandirma islemi uygulanan ve normal A30YO numuneleri i¢in

tetragonal zirkonya % lerinin sirastyla 21,5- 20,77- 20 ve 23,98 oldugu goriilmektedir.

4.3.2.7 1450 °C’ de Sinterlenen Normal ve Yaslandirilmis YN Numunesine Ait
XRD Sonug¢lari

1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis YN numunelerine ait XRD sonuglari

Sekil 4.27 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.50° de sunulmustur.
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Sekil 4.27

sonuglart.
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Cizelge 4.50 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaglandirilmis YN numunelerine ait tetragonal
zirkonya % leri.

1450 °C Tetragonal Zirkonya (% )
Numune Kodu Normal Yaslandirma islemi Uygulanan
4 Saat 8 Saat 12 Saat
YN 13,85 13 12,24 9,26

Cizelge 4.50° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1450 °C’ de sinterlenen 4 saat,
8 saat, 12 saat yaslandirma islemi uygulanan ve normal YN numuneleri i¢in tetragonal

zirkonya % lerinin sirasiyla 13- 12,24- 9,26 ve 13,85 oldugu goriilmektedir.

4.3.2.8 1450 °C’ de Sinterlenen Normal ve Yaslandirilmis A20YN Numunesine Ait
XRD Sonug¢lari

1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis A20YN numunelerine ait XRD
sonuclart Sekil 4.28 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonuglar Cizelge 4.51° de

sunulmustur.
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Sekil 4.28 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis A20YN numunelerine ait XRD

sonuglart.
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Cizelge 4.51 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmus A20YN numunelerine ait
tetragonal zirkonya % leri.

1450 °C Tetragonal Zirkonya (% )
Numune Kodu Normal Yaslandirma Islemi Uygulanan
4 Saat 8 Saat 12 Saat
A20YN 15,34 14,64 14,29 11,62

Cizelge 4.51° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1450 °C’ de sinterlenen 4 saat,
8 saat, 12 saat yaslandirma islemi uygulanan ve normal A20YN numuneleri i¢in

tetragonal zirkonya % lerinin siwrasiyla 14,64- 14,29- 11,62 ve 15,34 oldugu

goriilmektedir.

4.3.2.9 1450 °C’ de Sinterlenen Normal ve Yaslandirilmis A30YN Numunesine Ait
XRD Sonuglari

1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis A30YN numunelerine ait XRD

sonuglart Sekil 4.29 ve tetragonal zirkonya % lerine ait sonucglar Cizelge 4.52° de

sunulmustur.
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Sekil 4.29 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmis A30YN numunelerine ait XRD

sonuglart.
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Cizelge 4.52 1450 °C’ de sinterlenen normal ve yaslandirilmus A30YN numunelerine ait
tetragonal zirkonya % leri.

1450 °C Tetragonal Zirkonya ( % )
Numune Kodu Normal Yaslandirma Islemi Uygulanan
4 Saat 8 Saat 12 Saat
A30YN 19,52 12,33 7,31 6,51

Cizelge 4.52° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; 1450 °C’ de sinterlenen 4 saat,
8 saat, 12 saat yaslandirma islemi uygulanan ve normal A30YN numuneleri i¢in

tetragonal zirkonya % lerinin sirastyla 12,33- 7,31- 6,51ve 19,52 oldugu goriilmektedir.

4.4 U¢ Nokta Egme Dayanimi ve Brazilian Test Sonuglar

Numunelerin bir kism1 Kuru Pres teknigi ile dikdortgen prizma ve disk seklinde, bir
kismi1 ise Slip Dokiim teknigi catlak igceren ve icermeyen dikdortgen prizma seklinde
sekillendirildigi icin iki farkli yontem kullanilarak dayanimlarini él¢iilmiistiir. Ug Nokta

Egme Dayanimi ve Brazilian Test sonuglar1 toplu olarak EK-29” da verilmistir.
EK-29’ da sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte tiim
numunelerin dayanimlarinda artis oldugu goriilmektedir. Yaslandirma isleminin

uygulanmasi ile dayanim degerlerinde azalma oldugu goriilmektedir.

4.4.1 Yaslandirma Islemi Uygulanmayan Numunelere Ait U¢ Nokta Egme

Dayanim ve Brazilian Test Sonuclar:

Yaslandirma islemi uygulanmayan numunelere ait U¢ Nokta Egme Dayanimi ve

Brazilian Test Sonuglar1 Cizelge 4.53 ve EK-25’ de sunulmustur.

94



Cizelge 4.53 Yaglandirma islemi uygulanmayan numunelere ait sinterleme sicakligina,
yaslandirma siiresine, katki cinsine ve miktarina bagl olarak degisen Ug Nokta Egme Dayanin

ve Brazilian Test sonuglari.

Numune Kodu Yaslandirma Islemi Uygulanmayan Numuneler
UNED (MPa)
1400° C 1450° C 1500° C
YSZ 473 685 1103
A20YSZ 334 555 778
A30YSzZ 393 568 868
BT (MPa)
1400° C 1450° C 1500° C
YO 210 245 267
A20YO 180 212 227
A30YO 200 233 260
YN 205 240 260
A20YN 160 208 220
A30YN 189 229 258

Cizelge 4.53’ de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte tim
numunelerin dayanimlarinda artis oldugu goriilmektedir. U¢ nokta egme dayanimi
uygulanan YSZ numunelerindeki Aliimina igeriginin dayanim degerlerinde azalmaya
sebep oldugu goriiniirken, Brazilian Test uygulanan YO ve YN numunelerindeki
alimina igeriginin dayanim degerlerinde artisa sebep oldugu goriilmektedir. Ayni
zamanda YO katkili numunelere gore YN katkili numunelere ait dayanim degerlerinin
daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Ug¢ nokta efme dayamimi uygulanan YSZ
numunelerinde en yiiksek dayanim degerine 1103 ile 1500 °C’ de sinterlenen YSZ
numunesi ile ulagildigi, Brazilian Test uygulanan YO ve YN numunelerinde en yliksek
dayanim degerine 267 ile 1500 °C’ de sinterlenen YO numunesi ile ulasildigi

gorilmektedir.

4.4.2 Yaslandirma Islemi Uygulanmayan Numunelere Ait Uc¢ Nokta Egme

Dayanim ve Brazilian Test Sonuclar:

Yaslandirma islemi uygulanan numunelere ait U¢ Nokta Egme Dayanimi ve Brazilian

Test Sonuglar1 Cizelge 4.54 ve EK-26 da sunulmustur.
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Cizelge 4.54 Yaslandirma islemi uygulanan numunelere ait sinterleme sicakligina, yaslandirma
siiresine, katki cinsine ve miktarina bagl olarak degisen Ug Nokta Egme Dayanimi ve Brazilian

Test sonuglart.

4 Saat Yaslandirma 8 Saat Yaslandirma 12 Saat Yaslandirma

Numune UNED (MPa)
Kodu 1400°C  1450°C  1500°C  1400°C  1450°C  1500°C  1400°C  1450°C  1500°C
YSZ 425 656 1074 398 644 1054 395 632 998

A20YSZ 312 518 749 310 498 741 296 476 725
A30YSZ 376 545 845 374 530 821 353 514 799

Numune BT (MPa)
Kodu 1400°C  1450°C  1500°C  1400°C  1450°C  1500°C  1400°C  1450°C  1500°C
YO 204 230 258 200 225 250 200 225 241

A20YO 164 198 212 158 190 210 150 180 210
A30YO 189 218 240 180 209 231 175 200 228

YN 203 220 252 190 220 245 190 215 236
A20YN 155 190 205 150 186 200 139 170 200
A30YN 180 206 240 171 200 240 170 190 220

Cizelge 4.54° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte tiim
numunelerin dayanimlarinda artis oldugu goriilmektedir. Ug nokta egme dayanimi
uygulanan YSZ numunelerindeki Aliimina igeriginin dayanim degerlerinde azalmaya
sebep oldugu goriiniirken, Brazilian Test uygulanan YO ve YN numunelerindeki
alimina igeriginin dayanim degerlerinde artisa sebep oldugu goriilmektedir. Ayni
zamanda YO katkili numunelere gore YN katkili numunelere ait dayanim degerlerinin
daha yiiksek oldugu goriilmektedir. 8 ve 12 saat siireyle yaslandirma islemlerine gore 4
saat yaslandirma islemi uygulanan numunelerin dayanim degerlerinin daha yiiksek
oldugu goriilmektedir. Ug nokta egme dayanimi uygulanan YSZ numunelerinde en
yiiksek dayanim degerine 1074 ile 1500 C’ de sinterlenen YSZ numunesi ile ulasildig,
Brazilian Test uygulanan YO ve YN numunelerinde en yiiksek dayanim degerine 258

ile 1500 C’ de sinterlenen YO numunesi ile ulasildigi goriilmektedir.

4.4.3 1450 °C’ de Sinterlenen Numunelere Ait U¢ Nokta Egme Dayanim ve

Brazilian Test Sonuclar:

1450 °C’ de sinterlenen numunelere ait Ug Nokta Egme Dayanimi ve Brazilian Test

Sonuglar1 Cizelge 4.55 ve EK-27’ de sunulmustur.
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Cizelge 4.55 1450 °C’ de sinterlenen numunelere ait U¢ Nokta Egme Dayaninmi ve Brazilian

Test sonuglart.

UNED (MPa)

Numune 1450°C
Kodu Normal 4S 8S 12S
YSZ 685 656 644 632
A20YSZ 555 518 498 476
A30YSZ 568 545 530 514

BT (MPa)

Numune 1450°C
Kodu Normal 4S 8S 12S
YO 245 230 225 225
A20YO 212 198 190 180
A30YO 233 218 209 200
YN 240 220 220 215
A20YN 208 190 186 170
A30YN 229 206 200 190

Cizelge 4.55° de sunulmus olan sonuglar incelendiginde; normal numunelerin
yaslandirma islemi uygulanan numunelere gére daha yliksek mukavemet degerlerine
sahip oldugu goriilmektedir. 4, 8 ve 12 saat olmak iizere yapilan yaslandirma islemleri
neticesinde tiim regetelerde mukavemet degerlerinde belirgin bir diisiis meydana geldigi

gorilmektedir.
4.5 Sertlik Test Sonuglar:
Sinterlenmis numunelerin parlatilmis yiizeyler iizerinde mikro sertlik cihazinda Vickers

piramit elmas u¢ kullanilarak, 15 sn siire ile 2 kg yiik uygulanarak belirlenen sertlik

degerleri Cizelge 4.56° da sunulmustur.

97



Cizelge 4.56 Numunelerin sinterleme sicaklifina, yaslandirma siiresine, katki cinsine ve

miktarina bagl olarak degisen sertlik test sonuglari.

Numune

Kodu NORMAL YASLANDIRMA ISLEMI
4S 8S 12S

1400°C 1450°C 1500°C 1450°C 1450°C 1450°C
YSZ 298 496 934 399 692 876
A20YSZ 356 532 1214 909 732 900
A30YSZ 600 685 1390 1039 845 967
YO 188 246 535 681 128 118
A20YO 281 1003 1034 700 825 942
A30YO 336 1081 1094 1213 1139 998
YN 164 172 344 120 144 840
A20YN 415 539 1074 390 1106 1012
A30YN 454 788 1126 790 1132 1073

Cizelge 4.56° da sunulmus olan sonuglar incelendiginde; artan sicaklikla birlikte
yaslandirma islemi uygulanan tiim numunelerin sertliginde artis goriilmektedir.
Aliimina iceren numunelerde aliimina oraninin azalmasinin sertligin artmasina neden
oldugu goriilmektedir. En yiiksek sertlik degerleri 1500 °C’ de sinterlenen A30YSZ ve
A20YSZ ile 1450 °C’ de sinterlenip 4 saat yaslandirma islemine tabi tutulan A30YO
numunelerinde sirasiyla; 1390, 1214 ve 1213 olarak gorilmektedir. 1450 °C’ de
sinterlenen yaslandirma islemi uygulanan ve uygulanmayan numuneler kiyaslandiginda;
ozellikle YSZ ve YN iceren numuneler i¢in 12 saat siireyle yaslandirma islemiyle
sertlik degerlerinde 6nemli artiglarin oldugu goriilmektedir. YO igeren numuneler igin
8 ve 12 saat siireli yaslandirma neticesinde sertlik degerlerinde azalma oldugu
goriilmekte iken 4 saat yaglandirma siiresiyle YO ve A20YO numuneleri sertlik

degerlerinde artig oldugu goriilmektedir.
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4.6 SEM Goriintiileri ve EDS Analiz Sonuglar:

4.6.1 Yaslandirma Islemi Uygulanmayan Numunelere Ait SEM Gériintiileri ve
EDS Analiz Sonuc¢lar

4.6.1.1 1450 °C’ de Sinterlenen YSZ Kodlu Numunenin SEM Goriintiileri

1450 °C’ de sinterlenen YSZ kodlu numuneye ait SEM goriintiileri Sekil 4.30° da

sunulmaktadir.

Sekil 4.30 1450 °C’ de sinterlenen YSZ kodlu numuneye ait SEM goriintiileri.

4.6.1.2 1450 °C’ de Sinterlenen A20YSZ Kodlu Numunenin SEM Goriintiileri

1450 °C’ de sinterlenen A20YSZ kodlu numuneye ait SEM goriintiileri Sekil 4.31° de

sunulmaktadir.
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Mag= 500KX EHT = 20.00 kV

Sekil 4.31 1450 °C’ de sinterlenen A20YSZ kodlu numuneye ait SEM goriintiileri.

4.6.1.3 1450 °C’ de Sinterlenen A30YSZ Kodlu Numunenin SEM Goriintiileri

1450 °C’ de sinterlenen A30YSZ kodlu numuneye ait SEM goriintiileri Sekil 4.32° de

sunulmaktadir.
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Sekil 4.32 1450 °C’ de sinterlenen A30YSZ kodlu numuneye ait SEM goriintiileri.

4.6.1.4 1450 °C’ de Sinterlenen YO Kodlu Numunenin SEM Goriintiileri ve EDS

Analiz Sonuclar

1450 °C’ de sinterlenen YO kodlu numuneye ait SEM goriintiileri ve EDS Analiz

sonuclar1 Sekil 4.33° de sunulmaktadir.

Detector = SE1 Mag= 500KX EHT =20.00 KV
TU
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5724 M e =
MAG: 20000 x HV:20.0kV  WD: 18.0 mm 4 6 8 10 12

5725 A%
MAG: 5000 x _ HV: 20.0 V. WD: 18.0 mm srws v I T H i P

Sekil 4.33 1450 °C’ de sinterlenen YO kodlu numuneye ait SEM gorintiileri ve EDS Analiz

sonuglart.

4.6.1.5 1450 °C’ de Sinterlenen A20YO Kodlu Numunenin SEM Goriuntiileri ve
EDS Analiz Sonuc¢lar

1450 °C’ de sinterlenen A20YO kodlu numuneye ait SEM goriintiileri ve EDS Analiz

sonuglart Sekil 4.34° de sunulmaktadir.
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5726
MAG: 5000 x

HV:20.0 kV _ WD: 16.1 mm

Sekil 4.34 1450 °C’ de sinterlenen A20YO kodlu numuneye ait SEM goriintiileri ve EDS

Analiz sonuglari.
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4.6.1.6 1450 °C’ de Sinterlenen A30YO Kodlu Numunenin SEM Goriintiileri

1450 °C’ de sinterlenen A30YO kodlu numuneye ait SEM goriintiileri Sekil 4.35° de

sunulmaktadir.

Detector = SE1 Mag = 40.00 KX EHT = 20.00 kV 0-4 n Detecto E1 Mag= 20.00KX EHT =20.00 kV
AKU TUAM AM

UAN AK

tor = SE1 Mag= 500KX EHT=20.00 KV

Sekil 4.35 1450 °C’ de sinterlenen A30YO kodlu numuneye ait SEM goriintiileri.
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4.6.1.7 1450 °C’ de Sinterlenen YN Kodlu Numunenin SEM Goriintiileri

1450 °C’ de sinterlenen YN kodlu numuneye ait SEM goriintiileri Sekil 4.36° da

sunulmaktadir.

Detector = SE1 Mag = 40.00 K X EHT = 20.00 kV

AKU TUAM

Sekil 4.36 1450 °C’ de sinterlenen YN kodlu numuneye ait SEM goriintiileri.

4.6.1.8 1450 °C’ de Sinterlenen A20YN Kodlu Numunenin SEM Goriintiileri

1450 °C’ de sinterlenen A20YN kodlu numuneye ait SEM goriintiileri Sekil 4.37° de

sunulmaktadir.
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Sekil 4.37 1450 °C’ de sinterlenen A20YN kodlu numuneye ait SEM goriintiileri.

4.6.1.9 1450 °C’ de Sinterlenen A30YN Kodlu Numunenin SEM Goriintiileri

1450 °C’ de sinterlenen A30YN kodlu numuneye ait SEM goriintiileri Sekil 4.38” de

sunulmaktadir.
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Mag= 5.00KX EHT = 20.00 kV

Sekil 4.38 1450 °C’ de sinterlenen A30YN kodlu numuneye ait SEM goériintiileri.

4.6.2 4 Saat Yaslandirma islemi Uygulanan Numunelere Ait SEM Goriintiileri ve
EDS Analiz Sonuclari

4.6.2.1 4 Saat Yaglandirma Islemi Uygulanan 1450 °C’ de Sinterlenen YSZ Kodlu

Numunenin SEM Goriintiileri ve EDS Analiz Sonug¢lari

4 saat yaglandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen YSZ kodlu numuneye ait

SEM goriintiileri ve EDS Analiz sonuclar1 Sekil 4.39” da sunulmaktadir.
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Detector = SE1 Mag = 40.00 K X EHT = 20.00 kV 1450-1Y n Detector
AKUT AKU

cpe/ai

bt x5 2 2]
5729 e L__A.,_

MAG: 5000 x. HV:20.0kV  WD: 19.0 mm H H ] s 10

ke

Sekil 4.39 4 saat yaslandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen A30YN kodlu

numuneye ait SEM goriintiileri ve EDS Analiz sonuglart.
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4.6.2.2 4 Saat Yaslandirma Islemi Uygulanan 1450 °C’ de Sinterlenen A20YSZ
Kodlu Numunenin SEM Goriintiileri

4 saat yaslandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen A20YSZ kodlu numuneye

ait SEM gortintiileri Sekil 4.40° da sunulmaktadir.

1450-2Y m A " 1450-2Y

Mag= 500KX EHT=20.00 kV

ekil 4.40 4 saat yaslandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen A20YSZ kodlu
S yas $ vg

numuneye ait SEM goriintiileri.

4.6.2.3 4 Saat Yaslandirma Islemi Uygulanan 1450 °C’ de Sinterlenen A30YSZ

Kodlu Numunenin SEM Goériintiileri

4 saat yaslandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen A30YSZ kodlu numuneye
ait SEM gortintiileri Sekil 4.41° de sunulmaktadir.
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Mag = 40.00 KX EHT = 20.00 kV 1450-3Y n e Mag = 20.00 K X EHT =20.00 kv 1450-3Y

1450-3Y

Sekil 4.41 4 saat yaglandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen A30YSZ kodlu

numuneye ait SEM goriintiileri.

4.6.2.4 4 Saat Yaslandirma islemi Uygulanan 1450 °C’ de Sinterlenen YO Kodlu

Numunenin SEM Goriintiileri

4 saat yaglandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen YO kodlu numuneye ait

SEM goriintiileri Sekil 4.42° de sunulmaktadir.

110



14504Y

1450-4Y

Sekil 4.42 4 saat yaglandirma igslemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen YO kodlu numuneye
ait SEM goriintileri.

4.6.2.5 4 Saat Yaslandirma islemi Uygulanan 1450 °C’ de Sinterlenen A20YO

Kodlu Numunenin SEM Goriintiileri

4 saat yaslandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen A20YO kodlu numuneye
ait SEM goriintiileri Sekil 4.43” de sunulmaktadir.
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Mag = 40.00 K X EHT = 20.00 KV 1450-5Y

Sekil 4.43 4 saat yaslandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen A20YO kodlu

numuneye ait SEM goriintiileri.

4.6.2.6 4 Saat Yaslandirma Islemi Uygulanan 1450 °C’ de Sinterlenen A30YO

Kodlu Numunenin SEM Goériintiileri

4 saat yaslandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen A30YO kodlu numuneye
ait SEM gortintiileri Sekil 4.44° de sunulmaktadir.
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KX EHT=20.00 kv 1450-6Y

Sekil 4.44 4 saat yaslandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen A30YO kodlu

numuneye ait SEM goriintiileri.

4.6.2.7 4 Saat Yaslandirma islemi Uygulanan 1450 °C’ de Sinterlenen YN Kodlu

Numunenin SEM Goriintiileri

4 saat yaslandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen YN kodlu numuneye ait
SEM goriintiileri Sekil 4.45° de sunulmaktadir.
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Mag = 20.00 K X EHT = 20.00 kv 1450-7Y

Mag= 500KX EHT=20.00 kV 1450-7Y

Sekil 4.45 4 saat yaglandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen YN kodlu numuneye
ait SEM goriintiileri.

4.6.2.8 4 Saat Yaslandirma islemi Uygulanan 1450 °C’ de Sinterlenen A20YN

Kodlu Numunenin SEM Goriintiileri ve EDS Analiz Sonuclar:

4 saat yaslandirma iglemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen A20YN kodlu numuneye

ait SEM gortintiileri ve EDS Analiz sonuglar1 Sekil 4.46° da sunulmaktadir.
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1450-8Y n etecto Mag = 20.00K X EHT =20.00 kv 1450-8Y

. o
D ctor = SE1
1Tl

HV:20.0 kv WD:28.4 mm

Sekil 4.46 4 saat yaslandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen A20YN kodlu

numuneye ait SEM goriintiileri ve EDS Analiz sonuglari.
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4.6.2.9 4 Saat Yaslandirma Islemi Uygulanan 1450 °C’ de Sinterlenen A30YN

Kodlu Numunenin SEM Goriintiileri

4 saat yaslandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen A30YN kodlu numuneye

ait SEM gortintiileri Sekil 4.47° de sunulmaktadir.

300nm SE 1450-9Y
— A

Sekil 4.47 4 saat yaslandirma islemi uygulanan, 1450 °C’ de sinterlenen A30YN kodlu

numuneye ait SEM goriintiileri.
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5. TARTISMA ve SONUC

Zirkonya’nin stabilizasyonunda:

- Yittrium oksit katkis1 yittrium nitrata gore daha iyi sonu¢ vermistir, en fazla
tetragonal zirkonyanin elde edildigi 1450 "C sicaklikta sinterleme neticesinde
yittrium oksit katkisi ile % 46, 52, yittrium nitrat katkisi ile % 13, 85 tetragonal

zirkonya olusumu gerceklesmistir.

Ticari zirkonya ve deneysel zirkonva tozlari ile hazirlanan numunelerin ozellikleri

kivaslandiginda:

- Sinterleme sicakliginin 1400 'C’ den 1450 'C’ ye ¢ikmasi ile tiim numunelerde
tetragonal zirkonya oraninda artis meydana gelirken sinterleme sicakliginin
1500 C’ ye yiikseltilmesi numunelerin bir kisminda tetragonal zirkonya oraninin

diismesine sebep olmustur.

- Sinterleme sicakliginin artmasi ile tiim recetelerde toplam goézenek %’si azalmas,
buna bagli olarak birim hacim agirliklarinda artis meydana gelmistir. En yiiksek
birim hacim agirligi degerleri % 100 zirkonya igeren regetelerde elde edilirken,
bunlarin igerisinde ticari % 3 mol yittria ile stabilize zirkonyadan elde edilen
numuneler en yiiksek degeri ( 5,4 gr/cmg) vermis, yittrium oksit ile stabilize
edilen deneysel zirkonya numunesinin birim hacim agirhigi 4,43 gr/em?® iken
yittrium nitrat ile stabilize edilen deneysel zirkonya numunesinin birim hacim

agirlign 4,296 gr/cm® olarak elde edilmistir.

- Tim recetelerde aliimina miktarindaki artis ile birim hacim agirliginda azalma

meydana gelmistir.

- Sinterleme sicakliginin artmasi ile toplam gozenek %’sindeki azalma, buna bagh
olarak birim hacim agirliklarinda artis neticesinde daha sik yapinin olusmasi tiim

recetelerde mukavemet degerlerinin artmasina sebep olmustur.
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- Regetelerde kullanilan zirkonya oranimin artmasit mukavemet degerlerinin
artmasina sebep olmustur. En yiiksek mukavemet degeri 1500 °C’de % 100
hazir zirkonyadan iiretilen numunelerden elde edilirken (1103 MPa), deneysel
numunelerdeki mukavemet degerleri ise yittrium oksit ile stabilize edilmis %
100 zirkonya numuneleri ve yittrium nitrat ile stabilize edilmis % 100 zirkonya

numunelerinde sirastyla 267 MPa ve 260 MPa olarak elde edilmistir.

- 4, 8 ve 12 saat olmak {lizere yapilan yaslandirma islemleri neticesinde tiim
recetelerde Ozellikle 4 saat siireli yaslandirmada tetragonal zirkonyanin bir
kisminin  monoklinik  zirkonyaya doniismesi neticesinde mukavemet

degerlerinde belirgin bir diisiis meydana gelmistir.

- Yaslandirma siiresinin 8 ve 12 saat siireye ¢ikarilmasi tiim regetelerde tetragonal
zirkonya igeriginin ve buna bagli olarak mukavemet degerlerinin biraz daha

diismesine sebep olmustur.

Fiziksel ve mekaniksel test sonuclari bakimindan deneysel zirkonya tozlar ile {iretilen
numunelerin ticari zirkonya ile iiretilen numuneler kadar yiiksek degerler vermemesinin

su sebeplerden kaynaklandigi diigiiniilmektedir:

1. Ticari zirkonya tozu % 100 tetragonal zirkonyadan olugsmaktadir ve yiiksek
mukavemet ve tokluk agisinda zirkonyanin tetragonal yapida olmasi

gerekmektedir.

2. Sekillendirme asamasinda karsilasilan ¢atlak olusumu neticesinde deneysel
zirkonya numuneleri slip dokiim yontemi ile sekillendirilememis, bu nedenle
kuru presleme ile sekillendirilmistir. Slip dokiim yontemi genellikle daha sik
yapil1 bir biinye olusumuna sebep olmaktadir ve bu da fiziksel ve mekanik

ozellikleri olumlu yonde etkilemektedir.

3. Deneysel zirkonya ile hazirlanan tiim numuneler disk seklinde

sekillendirilmis ve bu nedenle de mukavemet Ol¢limleri {i¢ nokta egme
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dayanimi ile yapilamamig, bunun yerine Brazilian Test metodu ile
mukavemet Ol¢iimleri yapilmistir. Yapilan literatiir arastirmalarinda bu test
ile elde edilen mukavemet degerlerinin ii¢ nokta egme dayanimina gore daha

diisiik sonuglar verdigi gorilmiistiir.
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EK-7 4 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, 1. Grup numunelerinin sinterleme
sicakhi@1 ve katki oranina olarak degisen fiziksel 6zelliklerine ait grafikler
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EK-8 4 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, 2. Grup numunelerinin sinterleme
sicakhi@1 ve katki oranina olarak degisen fiziksel 6zelliklerine ait grafikler
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EK-9 4 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, 3. Grup numunelerinin sinterleme
sicakhig1 ve katki oranina olarak degisen fiziksel 6zelliklerine ait grafikler
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EK-10 4 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, Katikisiz YSZ numunelerinin
sinterleme sicakhi@1 ve katki orammma olarak degisen fiziksel o6zelliklerine ait
grafikler
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EK-11 4 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, %20 YSZ Katikih Aliimina
numunelerinin sinterleme sicakhigi ve katki orammma olarak degisen fiziksel

ozelliklerine ait grafikler
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EK-12 4 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, %30 YSZ Katikih Aliimina
numunelerinin sinterleme sicakhigi ve katki orammma olarak degisen fiziksel
ozelliklerine ait grafikler
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EK-13 8 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, 1. Grup numunelerinin sinterleme
sicakhigr ve katki oranina olarak degisen fiziksel 6zelliklerine ait grafikler
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EK-14 8 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, 2. Grup numunelerinin sinterleme
sicakhi@1 ve katki oranina olarak degisen fiziksel 6zelliklerine ait grafikler
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EK-15 8 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, 3. Grup numunelerinin sinterleme
sicakhi@1 ve katki oranina olarak degisen fiziksel 6zelliklerine ait grafikler
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EK-16 8 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, Katikisiz YSZ numunelerinin
sinterleme sicakhi@1 ve katki orammma olarak degisen fiziksel o6zelliklerine ait
grafikler
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EK-17 8 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, %20 YSZ Katikih Aliimina
numunelerinin sinterleme sicakhigi ve katki orammma olarak degisen fiziksel
ozelliklerine ait grafikler
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EK-18 8 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, %30 YSZ Katikih Aliimina
numunelerinin sinterleme sicakhigi ve katki orammma olarak degisen fiziksel
ozelliklerine ait grafikler
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EK-19 12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, 1. Grup numunelerinin

sinterleme sicakhigr ve katki

grafikler

oranmna olarak degisen fiziksel ozelliklerine ait
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EK-20 12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, 2. Grup numunelerinin
sinterleme sicakhi@1 ve katki orammma olarak degisen fiziksel o6zelliklerine ait
grafikler
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EK-21 12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, 3. Grup numunelerinin
sinterleme sicakhig ve katki oramima olarak degisen fiziksel ozelliklerine ait
grafikler
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EK-22 12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, Katikisiz YSZ numunelerinin
sinterleme sicakhi@1 ve katki orammma olarak degisen fiziksel o6zelliklerine ait
grafikler
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EK-23 12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, %20 YSZ Katikih Aliimina
numunelerinin sinterleme sicakhigi ve katki orammma olarak degisen fiziksel
ozelliklerine ait grafikler
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EK-24 12 Saat yaslandirma islemine tabi tutulan, %30 YSZ Katikih Aliimina
numunelerinin sinterleme sicakhigi ve katki orammma olarak degisen fiziksel
ozelliklerine ait grafikler
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EK-25 Yaslandirma

islemine tabi

tutulmayan numunelere ait sinterleme

sicakligina ve katki durumuna bagh olarak degisen U¢ Nokta Egme Dayamm ve

Brazilian Test sonuclarina ait grafikler
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EK-26 Yaslandirma islemine tabi tutulan numunelerine ait yaslandirma siiresine,
sinterleme sicakh@ma ve katki durumuna bagh olarak degisen U¢ Nokta Egme

Dayanim ve Brazilian Test sonuclarina ait grafikler
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EK-27 1450 °C’ de sinterlenen numunelere ait U¢ Nokta Egme Dayammm ve

Brazilian Test sonuclarina ait grafikler
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EK-28 Numunelerin sinterleme sicakhigina, katki cinsine ve miktarina bagh olarak

degisen fiziksel 6zellikler toplu test sonuglar:

YASLANDIRMA
iSLEMmI Goriiniir Porozite (%) Goriinr Yogunluk (gr/cm3) | Birim Hacim Agirhigi (gr/cm3) Kapali Porozite (%)
UYGULANMAYAN
NUMUNELER 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C
Ysz 264 | 1421 | 24 5932 | 585 | 5535 | 4589 [ 503 54 1,13 2,23 7,88
A20YSZ 2885 | 21,02 | 806 | 4191 | 418 | 4,09 2,982 | 3306 | 376 2,95 3,36 5,95
A30YSZ 2825 | 17,03 | 738 4,32 4322 | 4,187 31 3,587 | 3,878 | 4,03 4,63 7,91
YO 10,7 22,79 22,01 2,088 5,716 5,682 1,864 4,413 4,43 58,23 3,66 4,15
A20Y0 21,52 15,15 8 4,134 4,169 4,113 3,244 3,537 3,784 4,21 3,86 5,38
A30Y0 23,17 15,71 10,72 4,284 4,321 4,308 3,291 3,642 3,846 4,85 4,64 5,16
YN 16,23 28,59 24,36 4,256 5,695 5,679 3,565 4,067 4,296 24,35 3,63 4,04
A20YN 22,08 15,97 8,71 4,137 4,144 4,109 3,224 3,483 3,751 4,12 4,3 5,41
A30YN 21,56 9,45 27,11 4,244 4,274 5,69 3,329 3,87 4,147 5,63 5,9 0,13
45 YA?SL:\E':A[:IRMA Goriiniir Porozite (%) Goriinir Yogunluk (gr/cm3) | Birim Hacim Agirhigi (gr/cm3) Kapali Porozite (%)
UYGULANAN
NUMUNELER 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C
YSZ 23,41 12,82 1,95 5,862 5,881 5,448 4,49 5,128 5,342 2,01 2,01 9,32
A20YSZ 55,34 20,62 7,06 3,076 4,119 4,105 1,374 3,269 3,815 13,2 4,6 5,67
A30YSZ 69,88 15,4 2,02 5,691 4,224 4,159 1,714 3,574 4,075 0,05 6,53 8,97
YO 27,18 21,13 30,43 5,628 5,643 5,77 4,098 4,451 4,014 4,52 4,69 2,66
A20Y0 20,34 11,13 7 4,145 4,035 4,098 3,302 3,586 3,811 4,07 6,77 5,75
A30YO 23,09 11,77 8,77 4,277 4,212 4,297 3,289 3,716 3,92 4,97 6,95 5,48
YN 22,29 15,35 20,95 4,283 4,899 5,725 3,329 4,148 4,526 22,2 15,53 3,62
A20YN 22,94 13,3 7,6 4,164 3,998 4,178 3,209 3,467 3,861 3,61 7,34 4,01
A30YN 23,93 26,16 9,84 4,336 5,541 4,322 3,299 4,091 3,897 3,92 0,78 4,92
8 YA?SLQTVITRMA Goériiniir Porozite (%) Goriiniir Yogunluk (gr/cm3) | Birim Hacim Agirhigi (gr/cm3) Kapali Porozite (%)
UYGULANAN
NUMUNELER 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C
YSz 23,14 12,94 2,45 5,927 5,843 5,399 4,556 5,087 5,267 1,18 2,55 10,06
A20YSZ 33,87 3,5 4,93 4,137 3,485 4,078 2,736 3,364 3,877 3,55 19,57 6,39
A30YSZ 25,97 14,28 0,69 4,364 4,085 4,138 3,231 3,502 4,109 3,46 9,22 9,56
YO 25,24 22,19 26,05 5,671 5,533 5,671 4,24 4,305 4,194 4,1 6,06 4,05
A20YO 20,79 10,52 5,95 4,174 4,052 4,066 3,306 3,626 3,824 3,51 6,47 6,51
A30Y0 22,44 11,82 9,29 4,286 4,185 4,315 3,324 3,691 3,914 4,85 7,46 5,09
YN 23,85 12,95 20,18 4,284 4,169 5,643 3,262 3,629 4,504 21,78 26,57 4,75
A20YN 23,28 10,64 6,99 4,166 4,011 4,133 3,196 3,584 3,845 3,56 7,3 5
A30YN 22,02 26,08 9,72 4,375 5,544 4,315 3,412 4,098 3,895 3,36 0,74 5,08

125 YASLANDIRMA

Goriiniir Porozite (%)

Goriiniir Yogunluk (gr/cm3)

Birim Hacim Agirligi (gr/cm3)

Kapali Porozite (%)

iSLEMI
UYGULANAN
NUMUNELER | y400°c | 1450°c | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C
Ysz 21,3 | 13,99 5,8 5,839 5,9 5623 | 459 | 5074 | 5297 | 2,36 1,72 6,21
A20YSZ 304 | 1809 | 12,33 | 4173 | 4195 | 4,136 | 2,904 | 3,436 | 3626 | 317 3,32 4,74
A30YSZ 2751 | 1847 | 746 | 4273 | 4229 | 4142 | 3,098 | 3,448 | 3,83 | 482 6,22 8,81
YO 2585 | 2401 | 27,07 | 5638 | 5616 | 5698 | 4,181 | 4,268 | 4156 | 447 4,86 3,67
A20Y0 22,6 14,8 7,37 415 | 4177 | 4099 | 3212 | 3559 | 379 | 3,86 3,72 5,71
A30YO 2307 | 1547 | 865 | 4,28 | 4326 | 4347 | 3297 | 3,65 | 3,971 | 481 4,55 45
YN 241 | 1679 | 1959 | 4274 | 4389 | 5729 | 3316 | 3,652 | 4607 | 2232 | 2234 | 3,63
A20YN 2447 | 1613 | 7,85 416 | 4179 | 4141 | 37142 | 3505 | 3,816 3,6 3,64 4,8
A30YN 22,8 | 2703 | 867 | 4311 | 5582 | 4263 | 3324 | 4073 | 3,803 44 0,23 6,18
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EK-28 (Devami) Numunelerin sinterleme sicakhgmma, katki cinsine ve

miktariabagh olarak degisen fiziksel 6zellikler toplu test sonuclari

YASLANDIRMA . o
iSLEMI Toplam Porozite (%) Su emme (%) Nispi Yogunluk (%)
UYGULANMAYAN
NUMUNELER 1400 °C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500 °C
YSZ 23,77 16,44 10,3 4,93 2,83 0,45 76 83 90
A20YSZ 31,8 24,38 14,01 9,68 6,39 2,15 68 76 86
A30YSZ 32,28 21,65 15,29 9,13 4,76 1,91 68 78 85
YO 68,93 26,45 26,16 5,74 5,16 5,04 31 74 74
A20Y0 25,73 19,01 13,37 6,65 4,29 2,12 74 81 87
A30YO 28,02 20,34 15,88 7,04 4,32 2,79 72 80 84
YN 40,58 32,22 28,4 4,55 7,03 5,75 59 68 72
A20YN 26,2 20,27 14,13 6,85 4,59 2,32 74 80 86
A30YN 27,19 15,35 27,25 6,48 2,44 6,54 73 73 85

45 YASLANDIRMA
iSLEM
UYGULANAN

NUMUNELER | 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C

w

Toplam Porozite (%) u emme (%) Nispi Yogunluk (%)

Ysz 2542 | 1482 | 11,27 5,21 2,5 0,37 75 85 89
A20YSZ 6858 | 2522 | 12,73 | 40,28 6,31 1,85 31 75 87
A30YSZ 69,92 | 21,94 | 1098 | 40,76 4,31 0,49 30 78 89

YO 31,7 2582 | 33,09 6,63 4,75 7,58 68 74 67
A20Y0 24,41 17,9 12,75 6,16 3,11 1,84 76 82 87
A30Y0 2806 | 1871 | 14,25 7,02 3,17 2,24 72 81 86

YN 4452 | 3087 | 2457 6,69 3,7 4,63 55 69 75
A20YN 2654 | 20,63 | 11,61 7,15 3,84 1,97 73 79 88
A30YN 27,85 | 2694 | 14,76 7,25 6,39 2,53 72 73 85

8S YASLANDIRMA
iSLEMi
UYGULANAN
NUMUNELER 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C

w

Toplam Porozite (%) u emme (%) Nispi Yogunluk (%)

Ysz 24,33 15,5 12,51 5,08 2,54 12,51 76 85 88
A20YSZ 3742 | 2307 | 11,32 | 12,38 1,04 11,32 63 77 89
A30YSZ 29,43 235 10,24 8,04 4,08 10,24 71 61 90

YO 2934 | 28,25 30,1 5,95 5,16 30,1 70 72 70
A20Y0 24,3 16,99 | 12,46 6,29 2,9 12,46 76 83 86
A30Y0 27,29 | 1928 | 14,38 6,75 32 14,38 73 81 86

YN 4563 | 3952 | 24,93 7,31 3,57 24,93 54 60 75
A20YN 26,83 | 17,95 | 11,98 7,28 2,97 11,98 73 82 88
A30YN 2538 | 26,82 14,8 6,45 6,36 14,8 75 73 85

125 YASLANDIRMA

w

Toplam Porozite (%) u emme (%) Nispi Yogunluk (%)

iSLEMi
UYGULANAN
NUMUNELER 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500 °C
YSZ 23,66 15,71 12,01 4,63 2,76 1,1 77 85 88
A20YSZ 33,58 21,41 17,07 10,47 5,27 3,4 66 79 83
A30YSZ 32,33 24,69 16,27 8,88 5,36 1,95 68 75 84
YO 30,32 28,87 30,74 6,18 5,63 6,51 70 71 69
A20YO 26,47 18,51 13,09 7,04 4,16 1,94 74 81 87
A30YO 27,88 20,03 13,15 7 4,23 2,18 72 80 87
YN 44,73 39,13 23,22 6,76 4,6 4,25 55 61 77
A20YN 28,07 19,77 12,64 7,79 4,6 2,06 72 80 87
A30YN 27,29 27,26 14,84 6,88 6,64 2,23 73 89 85
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EK-29 Uc Nokta Egme Dayanim ve Brazilian toplu Test sonuclar

YASLANDIRMA iSLEMI

45 YASLANDIRMA iSLEMI

85 YASLANDIRMA iSLEMI

125 YASLANDIRMA iSLEMI

NUMUNE UYGULANMAYAN UYGULANAN NUMUNELER | UYGULANAN NUMUNELER | UYGULANAN NUMUNELER
NUMUNELER
KODU ._ _ _ _
UNED (MPa) UNED (MPa) UNED (MPa) UNED (MPa)
1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C | 1400°C | 1450°C | 1500°C
Ysz 473 685 1103 425 656 1074 398 644 1054 395 632 998
A20YSZ 334 555 778 312 518 749 310 498 741 2% 476 725
A30YSZ 393 568 868 376 545 845 374 530 821 353 514 799
NUMUNE BT (MPa) BT (MPa) BT (MPa) BT (MPa)
Kobu | 1400°c | 1450°c | 1500°c | 1400°C | 1450°c | 1500°C | 1400°C | 1450°c | 1500°C | 1400°c | 1450°c | 1500°C
Yo 210 245 267 204 230 258 200 235 250 200 225 241
A20Y0 180 212 227 164 198 212 158 190 210 150 180 210
A30Y0 200 233 260 189 218 240 180 209 231 175 200 228
YN 205 240 260 203 220 252 130 220 245 190 215 236
A20YN 160 208 220 155 130 205 150 186 200 139 170 200
A30YN 189 229 258 180 206 240 171 200 240 170 190 220
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