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ÖZET 

Doktora Tezi 

GELENEKSEL VE TEKNĠK SERAMĠKLERĠN KIRILMA TOKLUĞUNUN 

ĠNCELENMESĠ 

C.Betül ABĠ 

Afyon Kocatepe Üniversitesi 

Fen Bilimleri Enstitüsü 

Metal Eğitimi Anabilim Dalı 

DanıĢman: Prof. Dr. Galip SAĠD 

 

Seramikler, yüksek ergime sıcaklığı, korozyon direnci, yüksek mukavemet 

özelliklerine sahip olup elektrik ve ısıyı iyi yalıtır. Bununla birlikte seramikler çok 

kırılgandır ve bu nedenle kullanımları sınırlanmaktadır. Uzun yıllardır seramik 

malzemelerin kırılma tokluğunun artırılması üzerine çok yoğun çalıĢmalar 

yapılmaktadır. Bu çalıĢmada bazı geleneksel ve teknik seramiklerin kırılma tokluğu 

ASTM E399 Standardına göre belirlenmiĢtir. Deneysel çalıĢmalar üç aĢamadan 

oluĢmaktadır; birinci aĢamada tetragonal zirkonya tozu üretilmiĢ daha sonra farklı 

miktarlarda tetragonal, monoklinik zirkonya ve zirkon içeren alümina karıĢımlar 

hazırlanmıĢtır.  Zirkon, zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit, duvar ve yer karosu 

reçetelerine ait toz karıĢımları da hazırlanmıĢtır. Ġkinci aĢamada, bu toz karıĢımları slip 

döküm tekniği ile ASTM E399 Standardına uygun ebatlarda ĢekillendirilmiĢ ve değiĢik 

sıcaklıklarda sinterlenmiĢtir. Üçüncü aĢamada, numunelerin su emme, sertlik, üç nokta 

eğme dayanımı testleri ile XRD ve SEM-EDX analizleri yapılmıĢtır. Numunelerin 

kırılma tokluğu sinterleme sıcaklığının artması ile artmıĢtır. Alümina‘ya monoklinik ve 

tetragonal zirkonya katkısı kırılma tokluğunu artırmıĢtır. 1600ºC‘de sinterlenen 

katkısız, %5 m-ZrO2 ve  %20 t-ZrO2 içeren alümina numunelerin kırılma tokluğu sırası 

ile 5.9, 7.0 ve 11.5 MPa√m olmuĢtur. Zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit numunelerin 

kırılma tokluğu alüminadan daha düĢüktür. Yer ve duvar karolarının kırılma toklukları 

sırası ile 2.7 ve 0.9 MPa√m olarak bulunmuĢtur. 

2009, 172 Sayfa 

Anahtar kelimeler: Alümina, Zirkonya, Kırılma Tokluğu, ASTM E399 Standart. 
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ABSTRACT 

Ph.D Thesis 

AN INVESTIGATION ON FRACTURE TOUGHNESS OF TRADITIONAL  

AND TECHNICAL CERAMICS 

C.Betül ABĠ 

Afyon Kocatepe University 

Graduate School of Natural and Applied Sciences 

Metal Education Department 

Supervisor: Prof. Dr. Galip SAĠD 

 

 Ceramics have very high melting point, corrosion resistance, strength and they insulate 

electric and heat. However, ceramics are very brittle and this property limits their use. 

Intensified studies have been performed for years regarding enhancing the fracture 

toughness of ceramic materials. In this study the fracture toughness of some traditional 

and technical ceramics were determined by ASTM E399 Standard. Experimental 

studies consists of three steps; in the first step t-ZrO2 was produced and then alumina 

powder mixtures were prepared containing different amount of tetragonal, monoclinic 

zirconia and zircon.   Zircon and zirconia toughened mullite, floor and wall tile recipes 

were also prepared. In the second step, these powder mixtures were shaped by slip 

casting technique according to the dimensions of ASTM E399 Standard and then 

sintered at different temperatures. In the third step; water absorption, hardness, three 

point bending strength tests,  XRD and SEM-EDX analysis were applied to the sintered 

samples. Fracture toughness increased with the increasing sintering temperature. 

Monoclinic and tetragonal zirconia addition increased the fracture toughness of 

alumina. Fracture toughness of alumina samples containing 0 %, 5 % m-ZrO2 and 20 % 

t-ZrO2 and sintered at 1600 ºC were determined as 5.9, 7.0 and 11.5 MPa√m 

respectively. Fracture toughness of zirconia toughned mullite was found lower than 

alumina. Fracture toughness of the floor and wall tiles was found as 2.7 and 0.9 

MPa√m respectively. 

2009, 172 Pages 

 
Keywords: Alumina, Zirconia, Fracture Toughness, ASTM E399 Standard. 
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SĠMGELER VE KISALTMALAR DĠZĠNĠ 

1. Simgeler 

µm Mikrometre 

nm Nanometre 

Atm Atmosfer 

MPa Mega paskal 

GPa Giga paskal 

T Sıcaklık (ºC) 

t΄ DönüĢmeyen tetragonal faz 

KI , KII , KIII Mod I, Mod II, Mod III gerilme yoğunluk faktörleri 

KQ ġartlı KIC 

KIC Düzlem Ģekil değiĢtirme kırılma tokluğu 

σmax Maksimum gerilme 

σ0 Ortalama gerilme 

σf Kırılma gerilmesi 

σx, σy, σz x, y, z yönlerindeki gerilmeler 

ρ Çentik ucu yarıçapı 

Θ Çatlak ucundaki bir noktanın çatlak düzlemi ile yaptığı açı 

E Elastisite Modülü 

γe Elastik yüzey enerjisi 

Ua Bir levhada çatlağın oluĢmasıyla elastik yüzey enerjisindeki değiĢim 

Uγ Çatlak yüzeylerinin oluĢmasıyla elastik yüzey enerjisindeki değiĢim 

U0 Çatlak içermeyen yüklenmiĢ bir levhanın elastik enerjisi 

PQ Uygulanan yük (kırılma tokluğu hesaplarında kullanılan yük) 

P Yük 

c Çatlak uzunluğunun yarısı 

a Sertlik diagonal uzunluğunun yarısı 
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2. Kısaltmalar 

H Sertlik 

HV Vickers sertliği 

HK Knoop sertliği 

S.E. Su emme 

SENB Tek tarafı çentikli çubuk 

SEVNB Tek tarafı V çentikli çubuk 

PSZ Kısmen stabilize zirkonya 

T Tetragonal 

M Monoklinik 

SS Katı çözelti 

SEM Taramalı elektron mikroskobu 

TEM Geçirimli elektron mikroskobu 

ATZ (ADZ) Alümina disperse zirkonya 

ZTA Zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ alümina 

Y-TZP Yittria stabilize tetragonal zirkonya polikristalleri 

XRD X IĢınları difraksiyonu 

YK Yer karosu 

DK Duvar karosu 
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1. GĠRĠġ 

 

Seramikler oldukça yüksek mukavemet özelliklerine, yüksek ergime sıcaklığına sahip 

olup elektrik ve ısıyı iyi yalıtır ve çok ağır ortamlarda bile kimyasal olarak kararlıdır. Bu 

özellikleri seramik malzemeleri birçok mühendislik tasarımı için vazgeçilmez kılar. 

Seramikler birçok kullanım alanına ek olarak insan vücudunda yapay kemik, protez gibi 

implant malzeme olarak da kullanılmaktadır. Fakat seramikler aynı zamanda çok gevrek 

malzemelerdir ve düĢük çatlak ilerlemesi direncine sahiptirler. Bu durum, bu 

malzemelerin kullanımını engelleyen en önemli faktörlerden birisidir. 

 

Bu çalıĢmanın temelini, seramik malzemeler arasında çok önemli bir yere sahip olan 

alüminanın tokluğunun artırılması için zirkonya ile toklaĢtırma iĢlemlerinde; farklı 

oranlarda zirkon (ZrO2.SiO2), saf zirkonya (monoklinik) ve stabilize edilmiĢ zirkonya 

(tetragonal) katkılarının mekanik özelliklere ve özellikle kırılma tokluğuna olan 

etkilerinin geniĢ çapta araĢtırılması oluĢturmaktadır. 

 

Uzun yıllar, seramiklerin performansı tam ölçekli testlere dayalı olarak 

değerlendirilmiĢtir. Bununla birlikte, kırılma toklukları her zaman bilimsel ilgi alanında 

olmamıĢtır. GeniĢ ölçekli kırılma tokluğu çalıĢmaları 1980‘lerin sonunda baĢlamıĢtır. 

Yapılan literatür araĢtırmaları göstermektedir ki; seramik malzemelerin kırılma 

tokluğunun değerlendirilmesinde bugüne kadar belirli tek bir metod kullanılmamıĢtır. 

Indentasyon yöntemi, tek tarafı çatlaklı çubuk (SENB), tek tarafı V çentikli çubuk 

(SEVNB) gibi yöntemler kullanılmıĢtır. Ayrıca seramiklerin kırılma tokluğunun 

belirlenmesinde diğer yöntemlere göre daha kolay olduğundan indentasyon yönteminin 

daha çok tercih edildiği görülmüĢtür. 

 

ASTM E399 standardına göre, tek tarafı çatlaklı çubuk Ģeklindeki numunelerden elde 

edilen kırılma tokluğu değerleri, malzemeden yapılan herhangi bir parçanın kullanıldığı 

ortamda,  içerisinde keskin bir çatlağın bulunması durumunda nasıl bir davranıĢ 

göstereceğini belirlemede çok önemli bir yere sahiptir. Dolayısıyla bu tez çalıĢmasında 

özellikle odaklanılan nokta zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ alümina esaslı seramiklerin ve 
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geleneksel seramikler sınıfına giren yer ve duvar karosunun kırılma tokluklarının ASTM 

E399 Standardına göre belirlenmesi olmuĢtur. 

 

Seramik malzemeler birçok üstün özelliklerinin yanında gevrek malzemelerdir ve 

kırılmaya karĢı hassasiyetleri en büyük problemdir. Alümina esaslı seramiklerin kırılma 

toklukları zirkonya ilavesi ile artırılabilmektedir. Zirkonya‘nın kübik, monoklinik ve 

tetragonal olmak üzere üç farklı kristal yapısı vardır. Bu farklı kristal yapıların 

toklaĢtırma mekanizması üzerindeki etkileri değiĢmektedir. Zirkonya; zirkon 

(ZrO2.SiO2) ve baddeleyit (içinde safsızlık bulunan monoklinik ZrO2) olmak üzere iki 

kaynaktan elde edilir. 

 

Tez çalıĢmasında, alümina‘nın toklaĢtırılması konusunda zirkon (ZrO2.SiO2), tetragonal 

zirkonya ve monoklinik zirkonya‘nın farklı oranlarda kullanılmasının, slip döküm ile 

Ģekillendirmenin ve farklı sıcaklıklarda sinterleme iĢleminin nasıl sonuçlar vereceği 

geniĢ kapsamlı olarak incelenmiĢtir. Özellikle bu seramik malzemelerin kırılma 

tokluğunun hesaplanmasında ASTM E399 Standardının kullanılması bakımından tez 

çalıĢmasından önemli sonuçlar elde edildiği düĢünülmektedir. 
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2. GENEL BĠLGĠLER 

 

2.1. Alümina 

 

Alüminyumun en önemli oksidi Al2O3 formülü ile gösterilen alüminadır. Alüminyum 

yer kabuğunda yaygın olarak (3.sırada) rastlanan bir element olup, yer kabuğunun 

yaklaĢık olarak % 7.45‘ini oluĢturmaktadır. Alüminyum daha çok alümino silikat 

halinde bulunur. Doğada serbest oksit halinde çok ender bulunmakta, hidrate 

alüminyum oksit mineralleri (Al(OH), AlO.OH) Ģeklinde ise dünyanın pek çok yerinde 

çıkarılmaktadır. Alüminyum hidroksitlerin isimlendirilmesinde genellikle hegzagonal 

sıkı paket yapılar α iĢareti ile, kübik yapı da γ iĢareti ile gösterilir. 

 

Hegzagonal sıkı düzende paketlenmiĢ yapıya sahip olan Al2O3 alüminyumun tek kararlı 

oksiti olup korundum olarak adlandırılır ve seyrek olarak metamorfik ile katılaĢmıĢ 

kayalarda rastlanabilir. 

 

Alümina, seramik malzemelerin büyük bir kısmında ana fazlardan birisidir. 3.98 gr/cm
3
 

yoğunlukta olup, sertliği Mohs ölçeğinde 9‘dur. Alümina amfoterik özellikte 

olduğundan hem asit hem de alkalilere karĢı aynı direnci gösterir (Kınıkoğlu 1992). 

 

Ergime noktası 2000 ± 30 ºC olan alümina, vasat sıcaklıklarda kimyasal maddelere ve 

mekanik yüklere karĢı en dayanıklı refrakter malzemelerden bir tanesidir. 

 

Isıl Ģok dayanımı iyi olmakla beraber karbür ve nitrürler kadar mükemmel değildir. 

Suda ve eğer iyi kalsine edilmiĢ ise hem mineral asitlerinde ve hem de bazlarda 

çözünmez. HF‘e karĢı da dayanıklıdır. 

 

Yüksek sertlik, düĢük yoğunluk, ısısal kararlılık ve korozyona dayanımı gibi üstün 

özellikleri yanı sıra düĢük maliyeti alümina tüketimini artırmaktadır. 
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2.1.1. Alümina Esaslı Seramiklerin Kullanım Alanları 

 

DeğiĢik modifikasyonlarda alüminalar olmasına rağmen, ticari kullanım alanına sahip 

olanı α-Al2O3' tür. Alümina seramiklerin özelliği içerdikleri alümina miktarının 

artmasıyla iyileĢir. En arzu edilen kullanım %90 ve daha çok alümina içeriğidir. 

Alüminaya katkılar birçok nedenden dolayı yapılmaktadır. Bu nedenler Ģu Ģekilde 

sıralanabilir; (a) üretim koĢullarına karĢı parça boyut toleransını arttırarak üretimi 

kolaylaĢtırmak, (b) sinterleme sıcaklığını düĢürmek, (c) ucuz ve düĢük saflıkta alümina 

kullanmak, (d) presleme ve Ģekillendirme reolojisini kolaylaĢtırmak ve (e) son parça 

özelliklerini iyileĢtirmektir (Emrullahoğlu 2002). 

 

Ülkemizde de SeydiĢehir Alüminyum ĠĢletmeleri'nde özellikle elek altı olarak tabir 

edilen alümina tam alfa yapısına dönüĢmemiĢ ve özellikle Na içeriği yüksek 

olduğundan doğrudan yapısal seramik uygulamalarında kullanılamamaktadır (Palacı 

2001). 

 

Alüminanın ilk ticari kullanım alanı, buji ve laboratuvar malzemeleridir. Üretimindeki 

imkânların geliĢmesi ve araĢtırmalardan oluĢan bilgi birikimi sonucu günümüzde 

alüminanın kullanım alanı önemli miktarda artmıĢtır. Bugün alümina özellikle yüksek 

sıcaklık fırınlarında geniĢ çapta kullanılmaktadır. Bunun yanı sıra, kesici takım, yatak 

malzemesi, tekstil endüstrisinde iplik klavuzu olarak ayrıca, elektronik endüstrisinde, 

zırh yapımında, tıpta implant ve protezlerde kullanılmaktadır. Alümina seramiklerin 

kullanımı ve özellikleri ile ilgili olarak gerekli bilgiler Çizelge 2.1' de verilmiĢtir 

(Erkalfa vd. 1994). 

 

Alüminanın yüksek sertliği ve mekanik dayanımı çalıĢma esnasında aĢınmaya maruz 

kalan makina elemanları ve mühendislik malzemeleri Ģeklinde olan kullanımını ön 

plana çıkarmıĢtır. Yapısal amaçlı mühendislik uygulamalarının baĢında pompa 

salmastraları, musluk ve vana contaları tekstil sektöründe kullanılan iplik kılavuzları, 

madencilik ve çimento sektöründe kullanılan aĢınmaya dirençli plaka kaplamaları, tarım 

sektöründe kullanılan basınçlı sulama ve ilaçlama nozülleri, metalleri taĢlamada 
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kullanılan seramik taĢlama diskleri ve bıçak gibi kesici metalleri keskinleĢtirmede 

kullanılan taĢlama elemanları sayılabilir.  

 

Kullanım alanlarına göre dağılım verilecek olursa; refrakter (%55), buji (%15), 

aĢındırıcı (%15), seramik (%10), ve diğerleri (%5) olarak sıralanabilir (Palacı 2001). 

 

Çizelge 2.1 Alümina seramiklerin kullanımı ve özellikleri (Erkalfa vd. 1994) 

Alümina(%) Kullanım/Parça Özellikler 

99.9 Aydınlatma ve reaktör Transparantlık 

 teknolojisinde akkor tüpleri Yüksek sıcaklığa direnç 

  Na buharına kimyasal direnç 

99.8 Tıbbi implantlar Kimyasal direnç 

 Krozeler Sınırlı porozite ve yüzey özellikleri 

 Ġzalasyon boruları Mukavemet 

99.5 Altlıklar Yüksek sıcaklığa iyi direnç 

 Ġzalasyon malzemeleri Mukavemet 

 Yüksek voltaj iletkenleri Elektriksel direnç 

 Kaplamalar Kimyasal direnç 

 Vakum anahtar tüpleri DüĢük dielektrik sabiti 

 Makine parçaları Metallere katılabilme 

 Kesici aletler AĢınma direnci 

 Kağıt Kılavuzları Sertlik 

 Eğilme nozülleri Yüzey kalitesi 

99.1-96.6 Pompalar, armatürler, AĢınma direnci 

 sızdırmazlık diskleri, Korozyon direnci 

 pistonlar Yüzey kalitesi 

β-Al2O3 Na-S bataryalarında katı Ġyon iletkenlik kabiliyeti 

 elektrodlar  
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2.1.2. Alümina’nın Yapısı ve Minerolojik Özellikleri 

 

Alüminyum hidroksitlerin ısıl iĢleminde oluĢan fazların genel adı "alümina" olup, 

1000°C nin altındakilere "aktifleĢtirilmiĢ alümina" denir. 1150 °C' nin üzerindeki ısıl 

iĢlemlerde ise kalsine edilmiĢ α-Al2O3 (korundum) oluĢmaktadır. Bu iki sıcaklık 

arasındaki fazların adı "kalsine edilmiĢ β- Al2O3" olarak kabul edilmiĢtir. Kalsine 

edilmiĢ α alüminaya belirli iĢlemler uygulanarak "kesme (tabular) alümina" ve "erimiĢ 

(fused) alümina" elde edilebilmektedir. ġekil 2.1' de alüminyum  hidroksitlerin  termal 

ve   hidrotermal   değiĢimleri  verilmiĢtir (Kurt 1999). 

 

AraĢtırmalar göstermiĢtir ki, fazların dönüĢüm sırası ve cinsi baĢlangıç malzemesinin 

fazına, dönüĢüm sıcaklığı ise atmosferdeki havanın nem miktarına ve malzeme 

içerisindeki safsızlıklara bağlıdır Çizelge 2.2' de Bayerit ve Gibsite ait ( A ve B yolları 

için) termal ve hidrotermal değiĢim koĢulları özetlenmiĢtir (Maczura et al. 1987). 

 

 

Sıcaklık (°C) 

ġekil 2.1. Alüminyum hidroksitlerin termal ve hidrotermal değiĢimleri 

(Maczura et al. 1987 ) 

 

Bayer trihidratı kolayca böhmite, eta, teta ve alfa alüminaya dönüĢür. Hidrotermal 

böhmit önce gama, delta, teta ve alfa alüminaya çevrilir. Bu isimlendirmeler X ıĢınları 

difraksiyonunda elde edilen değiĢik spektrumlara göre verilmiĢtir (Maczura et al. 1987). 

Diaspor ~500 
o
C' de termodinamik olarak kararlı bir Ģekilde α-Al2O3 ' ü 

oluĢturmaktadır. Gibsit veya bayerit son derece yavaĢ ısıtılırsa ~300°C' de suyunu terk 

° 
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etmektedir. Bu yolla iĢleme giren bu madde, Chi-Al2O3 ' ü ve bu form da yaklaĢık 800 

°C' de Kappa-Al2O3 formunu meydana getirir. Daha sonra 1300 °C civarında çok yavaĢ 

iĢlenerek alümina elde edilir. Bu iki form, hidrotermal Ģartlar altında önce böhmit sonra 

diaspora dönüĢtürülebilmektedir (Palacı 2001). Erime noktasına kadar en kararlı faz 

hekzagonal kafes yapısına sahip α-Al2O3 olmasına rağmen, çeĢitli katı çözeltileriyle ve 

diğer oksitlerle oluĢan reaksiyonlar neticesinde değiĢik spinel ve diğer fazlar ile kafes 

yapıları da olabilmektedir. Bunlar; α-, β-, γ-, θ-, κ-, χ- Al2O3 Ģeklinde gösterilmektedir. 

Ancak α-Al2O3 endüstriyel kullanımda en fazla uygulaması olanıdır, α-Al2O3 

koordinasyon sayısı 6 ve valansı 3' tür, birim kristal kafesinde taban yüzeyindeki 

atomlar arası mesafe 0.4758 nm ve kafes yüksekliği ise 1.2991 nm dir. 

 

Çizelge 2.2 Alüminyum hidroksitlerin değiĢim koĢulları (Maczura et al. 1987) 

    ġartlar 
DönüĢüm Yolları 

A B 

   Basınç >1 atm 1 atm 

   Atmosfer Nemli Kuru 

   Isıtma Hızı > 1K/min <1K/min 

   Tane Boyutu >100 µm <10 µm 

 

Alüminanın özellikleri doğrudan kristal yapıları ile iliĢkilidir. Bayer prosesi ile elde 

edilen α alüminaların kristal yapıları ince hegzagonal plakalar ve nadir olarak üç köĢeli 

plakalar halindedir. Plakaların kalınlığı değiĢtikçe kristal düzlemlerinde de değiĢiklikler 

olur. Kristallerin habit düzlemleri baĢlıca kalsinasyon sıcaklığı ve mineralizatörlerden 

etkilenir (Palacı 2001). 

 

Klasik Bayer iĢlemiyle üretilmiĢ alüminaların tane Ģekilleri ġekil 2.2' de görüldüğü gibi 

plaka halinde olurken, doğada saf halde bulunan korund minerallerinin tane Ģekli ise tek 

kristalli blok halinde olmaktadır. Bu sayede aĢındırıcı olarak da kullanılmaktadır. Daha 

önce de değinildiği gibi alfa-alüminadan yapılan seramikler (yüksek gerilim direnci, 

yüksek sıkıĢtırma direnci, yüksek sıcaklıklara dayanım, yüksek dielektrik direnci 

yüksek ısı geçirgenlik, ısıl Ģoka dayanıklılık, kimyasallara dayanıklılık ve sert aĢındırıcı 

bu gibi) üstün özellikleriyle tercih edilmektedir. 
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Bu üstün özelliklerin asıl sebebi de kristal kafes yapısındandır. α- alüminanın en genel 

yapısı hegzagonal sıkı paket yapıda bulunmasıdır. Alüminyum atomları ġekil 2.3' te 

olduğu gibi hegzagonal kafesin köĢelerinde yer alırken, oksijen atomları arayer atomları 

olarak kenarlara yerleĢir. Alüminanın yüksek mukavemet değerlerine ulaĢmasında bu 

hegzogonal sıkı paket yapısından kaynaklanmaktadır. Deformasyonun gerçekleĢeceği 

sınırlı kayma düzlemi vardır. Deformasyon, baĢlıca kayma ve ikizlenme yolu ile 

olmaktadır (Kırk 1974). 

 

 

ġekil 2.2. Alüminanın tane yapısı (Kırk 1974) 

 

 

ġekil 2.3. Alüminanın hegzagonal kristal yapısı ve kayma düzlemleri (Kırk 1974) 

 

 

2.1.3. Alümina’nın Mekanik Özellikleri 

 

Alfa-alümina, geleneksel porselen ve diğer tek oksitli seramik malzemelere (BeO, CaO, 

MgO, TiO2, ZrO2 v.b) göre gerek tek kristalli gerekse sinterlenmiĢ polikristal halde 
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daha üstün mekanik özelliklere sahiptir. Alüminanın öğütme için bilinmesi gereken en 

önemli özelliği sertliğidir. Alüminanın tercih edilmesinin en önemli nedenlerinden biri 

bu özelliğidir. Sertlik; yapının sınırlı bir alanına konsantre olmuĢ dıĢsal mekanik 

kuvvetin batma etkisine karĢı yapı yüzey tabakasının direnci olarak tanımlanmaktadır. 

Ġlk zamanlarda Mohs skalası olarak kullanılan sertlik ölçü birimi yerine, günümüzde 

batırma ucu Ģekline bağlı olarak Vickers, Knoop, Tukon ve Rockwell cinsinden ifade 

edilen sertlik birimleri kullanılmaktadır (Palacı 2001). 

 

Yüksek elastisite modülüne (≈400 GPa) ve sertliğe sahip olan alümina, kırılgan 

olduğundan zirkonya katkısı ile tokluğu artırılmaktadır (Kınıkoğlu 1992, Geçkinli 

1991). 

 

 

2.1.4. Bayer Prosesine Alümina Göre Üretimi 

 

Bu bölümde SeydiĢehir Alüminyum Tesislerinde, alümina üretimi için kurulan bölümler 

ve iĢlevleri anlatılmıĢtır. Bölümlerdeki çalıĢmaların anlatılması sonucu Bayer Prosesi' 

ne göre alümina üretimi de açıklanmıĢ olacaktır. 

 

 

2.1.4.1. Hammadde Hazırlama Bölümü 

 

Bayer Sürecinin (ġekil 2.4) ekonomik olabilmesi için boksitin silis modülü ya 7 ya da 7' 

den büyük olmalıdır. Bu modüle göre hazırlanmıĢ boksit cevheri kırıldıktan sonra yaĢ 

öğütme bunkerlerine gönderilir. Bilyeli değirmenlerde, hazırlanmıĢ taze NaOH 

çözeltisiyle birlikte öğütmeye tabi tutulur. 

 

 

2.1.4.2. Otoklav ve Kırmızı Çamur Hazırlama Bölümü 

 

KarıĢtırıcılar, ön ısıtıcılar ve seyreltme karıĢtırıcılarında oluĢan bu bölümün amacı, 

boksitteki Al2O3' ü sodyumla sıvı faza geçirmektir. Ġstenilen saflıktaki sodyum alüminat 
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çözeltisi dekompozisyon bölümüne alınır. Katı faza (kırmızı çamura) ise yıkama iĢlemi 

uygulanarak atık barajına nakledilir. Çamur, ön ısıtıcılarda ısıtıldıktan sonra otoklavda 

basınç altında (36 atm) ve indirekt buharla (235
°
C) ısıtılarak reaksiyona sokulur. Burada 

boksitteki Al2O3, sodyum alüminat olarak sıvı faza geçer ve diğer bileĢikler (demir, 

titanyum ve kalsiyum oksitler) katı halde kalırlar. Daha sonra ayrıĢtırıcılarda çözeltinin 

sıcaklığı ve basıncı düĢürülür. Seyreltme karıĢtırıcılarında ise çözeltinin 

konsantrasyonu, çökmeyi kolaylaĢtıracak değere ayarlanır ve çözelti kırmızı çamur 

çöktürme tanklarına alınır. Çöktürme iĢleminden sonra alt kısımda kalan kırmızı çamur 

yıkanarak atık barajına pompalanır. 

 

 

2.1.4.3. AyrıĢma ve Hidrat Filtrasyonu Bölümü 

 

Bu bölümde, iĢleme hazır hale getirilen alüminat çözeltisi aĢılama hidratıyla [Al(OH)3]  

karıĢtırılır. Bu ürün, çöktürülüp filtre edildikten sonra kalsinasyon bölümüne sevk edilir. 

 

 

2.1.4.4. BuharlaĢtırma Bölümü 

 

Burada sürece zorunlu olarak suların çözeltiden ayrılması iĢlemi yapılır. Ayrıca, 

buharlaĢtırma sırasında ortaya çıkan sıcak sular kazan dairelerinde ve çeĢitli evrelerde 

kullanılmak üzere diğer bölümlere beslenir. 

 

 

2.1.4.5. Kalsinasyon Bölümü 

 

YıkanmıĢ hidrat, döner fırında 1250 °C' de ısıl iĢleme tabi tutulur. Sistemdeki su 

uzaklaĢtırılır ve alümina 1000 °C' de fırından çıkar. Döner soğutucularda soğutulduktan 

sonra alümina depolarına sevk edilir. Üretilen 1 ton alümina veya 0.5 ton alüminyum 

metaline karĢılık yaklaĢık olarak 1 ton kırmızı çamur açığa çıkar. BaĢka bir ifadeyle 

Bayer Prosesi ile iĢlenen her 1 ton boksitin yaklaĢık olarak % 40' ı kırmızı çamur olarak 

atık formuna gelmektedir. Giderek artan alüminyum metali üretiminde kırmızı çamur 
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olarak bu endüstrinin en önemli problemidir. Bu atık kostik soda ve alüminyum kaybına 

neden olduğu gibi, güneĢ ıĢığında kuruyup rüzgârla uçarak havayı kirletme ve çevresel 

sorunlara yol açmaktadır. Büyük miktarlarda açığa çıkan çamurun depolanması da ayrı 

bir sorundur (Akgün 2003). 

 

 

ġekil 2.4. Bayer prosesi akım Ģeması (Akgün 2003) 
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2.1.5. Alümina’nın Sinterlenmesi 

 

Alümina tozları, tam yoğunluğa hava veya hidrojen atmosferi altında 

sinterlenebilmektedir. Genelde tane sınırı yayınması ile kontrol edilen boĢluk hareketi 

ile yoğunlaĢmaktadır, fakat sinterlemede yüzey yayınması esas etken olmaktadır. Tane 

boyutu, süre, sıcaklık, paketlenme yoğunluğu, katkılar ve ısıtma hızı gibi değiĢkenler 

sinterlemeyi etkilemektedir. Bunlara ilaveten %1 kadar MgO veya NiO katkısı 

sinterlemede tane büyümesine engellemektedir (Palacı 2001). 

 

Yüzey yayınması ile olan tane büyümesini engellemek için, yüzey yayınmasının etkili 

olduğu aralığın hızla geçilmesiyle yapılan sinterlemelere "hız kontrollü ısıtma ile 

sinterleme" denilmektedir. 1200 °C' ye kadar hızlı ısıtılan ürün bundan sonra 1°C/dak 

ısıtma hızı ile 1300 °C' ye çıkarılıp orada 30 dakika bekletildikten sonra, hızlı olarak 

1600 °C ye ısıtılır ve beklemeden soğumaya geçilir. 4-5 saat içinde 1600 °C' ye 

ısıtılmasıyla yapılan bu sinterleme iĢleminden sonra, 2µm çapında tane ve %99 

yoğunluk elde edilmektedir. Bu yöntem için hidrojen en arzu edilen gaz atmosferi 

olmaktadır. Bu uygulamayla mikroyapı kontrol altına alınmakta, tane büyümesi 

önlenmekte, gözenek miktarı ve gözenek çapı küçültülmektedir. Bu yöntemle 

sinterlenmiĢ yüksek alüminalı seramiklerin %99.5-%99.8 saflıkta olanların mukavemeti 

350-550 MPa arasında değiĢmektedir. 

 

Kullanım amacına yönelik olarak alüminaya katkılar yapılmaktadır. Yüksek sıcaklık ve 

üstün performans gereken durumlarda, tane büyümesini önleyici katkılarla katı hal 

sinterlemesi yapılmaktadır. Ancak yüksek sıcaklık uygulaması ve üstün özellikler 

gerekmeyen durumlarda ekonomik nedenden dolayı sıvı faz sinterlemesi yapılmaktadır. 

 

Sinterlemede yapıdaki safsızlıklardan dolayı çatlaklar ve diğer hatalar oluĢmaktadır. 

Bunun yanında sinterlemedeki ısıl ve yoğunluk gradyanları en önemli hata oluĢum 

nedenleridir. Büyük olan kümeler, çatlak, inklüzyon ve paketleme hataları sinterleme 

sırasında daha da büyümektedir. Hata boyutu 10-30µm' ye kadar büyüdüğünde yapının 

mukavemetini etkileyecek kritik boyuta gelmiĢ olur (Palacı 2001). 
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2.1.5.1. Alümina’nın Sinterlenmesinde Kullanılan Katkılar 

 

1960'lı yılların baĢından beri alüminanın sinterlenmesine çok sayıda katkı maddesinin 

etkisi araĢtırılmıĢtır. Alümina seramiklere çeĢitli katkı maddelerinin ilave edilmesinin 

amacı sinterleme sırasında yoğunlaĢmayı arttırmak, ve mekanik özellikleri 

geliĢtirmektir. Genellikle Cr2O3 , Fe2O3 , NiO, MgO, TiO2 ve MnO2 gibi katkılar tek 

baĢına veya birkaçı bir arada olacak Ģekilde kullanılan en yaygın katkılardır.  

 

Katkıların ilavesi sonucu Ģu dört etki oluĢur (Erkalfa vd. 1994); 

1) MgO katkısı yoğunlaĢmayı arttırır, tane büyümesini önler 

2) TiO2 katkısı yoğunlaĢmayı arttırır, tane büyümesini kolaylaĢtırır  

3) Ni2O3 katkısı yoğunlaĢmayı zorlaĢtırır, tane büyümesini önler  

4) SiO2 katkısı yoğunlaĢmayı zorlaĢtırır, tane büyümesini kolaylaĢtırır. 

 

Yapılan katkıların etkisi detaylı olarak incelenirse birçok değiĢik katkı maddesi 

içerisinde MgO en etkili olanlardan bir tanesidir. MgO katı hal sinterlenmesinde tane 

büyümesini bastırmak için katılmaktadır. MgO, gözenekleri tane sınırlarına bağlayarak, 

tane sınırı hareketini zayıflatıp tane büyümesini önlemektedir. Böylelikle daha küçük 

tane yapılı alümina elde edilmektedir. Ancak MgO miktarı % 0.1' in altına düĢtüğü 

zaman belli bir doygunluğa ulaĢmadığı için tane sınırlarında gözenek ve safsızlıkları 

tutamayacağı belirtilmektedir. 

 

Cr2O3 ilavesiyle oluĢan katı eriyikte; Al+
3
ün yerini Cr+

3
 almaktadır. Bu değiĢimle 

oluĢan kompozisyonlardan dolayı tüm yayınma akıĢları etkilenmektedir. Fazlar 

arasındaki sınırda, gözenek oluĢumu ile sınırın hareketi zorlaĢtığı için tane büyümesi 

önlenmektedir. Cr2O3 ' in Al2O3' ya yayılarak oluĢturduğu homojenizasyon ancak 

sinterlemenin ilk safhalarında baskın olduğu ve küçük taneli yapılarda 

homojenizasyonun daha iyi oluĢtuğu bildirilmektedir (Palacı 2001). Farklı sıcaklıklarda 

(1450 °C-1550 °C) sinterleme sonucu % 0.5-1.5 arasında yapılan Cr2O3 katkısı alümina 

ile katı eriyik yaparak tane büyümesini engellediği ve sinterlemeyi güçleĢtirdiği 

sonucuna varılmıĢtır. 1450 °C de yapılan sinterlemede homojen mikroyapı görülmesine 

rağmen, saf alüminaya göre yoğunluğu düĢürdüğü belirtilmiĢtir (Erkalfa vd. 1994). 
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Yamaguchi; % 90 ya da daha fazla Cr2O3 içeren Cr2O3 - Al2O3 seramiklerin bağıl 

yoğunluklarının karbon tozu içerisinde sinterlendikleri zaman % 95'e kadar yükseldiğini 

göstermiĢtir (Hirata et al. 2000). Bir baĢka çalıĢmada az miktarda (%2) Cr2O3 

eklendiğinde alüminanın sertlik ve elastisite modülünün yükseldiği ve bununla birlikte 

kırılma mukavemetinin azaldığı belirtilmiĢtir (Riu et al. 2000). 

 

MnO2 katkısının Ģu Ģekilde sinterlemeyi artırdığı belirtilmektedir; MnO2 , alümina ile 

katı eriyik yaparak, oluĢturduğu oksijen boĢlukları sayesinde yayınmayı kolaylaĢtırır ve 

yoğunlaĢmayı artırır. Bu boĢlukların oksijen tarafından doldurulmaması için oksijen 

kısmi basıncının düĢük olması gerektiği belirtilmektedir. % 0.5 -1.5 MnO2 ilavesi ile 

yapılan sinterleme çalıĢmasında, 1450 °C' ye yapılan sinterlemelerde saf alüminada 

yoğunluk % 93 iken, MnO2 katkılılarda % 97 yoğunluğa ulaĢıldığı bunun üzerindeki 

sıcaklıklarda yapılan sinterlemelerde yoğunluğun iyileĢmeyip aĢın tane büyümesi 

oluĢtuğu bildirilmektedi (Erkalfa vd. 1994) . 

 

TiO2 ilavesi yapıldığında Ti atomları Al atomlarının yerini alarak alümina içerisinde 

çözülmektedir. Böylece, katı eriyik Al atomlarının hareketini zorlaĢtırmaktadır. Artan 

hacimsel latis yayınımı ile sinterleme ve tane büyümesi artmaktadır. Ağırlıkça % 3' lük 

TiO2 katkısının 1350°C ve daha üstündeki sıcaklıklarda sertlikte önemli bir artıĢa neden 

olduğu ve bu sıcaklıkta teorik yoğunluğun sağlandığı belirtilmiĢtir. TiO2 , MnO2  katkısı 

ile karĢılaĢtırıldığında TiO2‘nin tane büyümesini daha etkili olarak ilerlettiği sonucuna 

varılmıĢtır (Erkalfa vd. 1998). 

 

ZrO2 ile Al2O3 karıĢımının tane çapları daha küçük olmaktadır, ancak tane büyümesi 

önlenirken sinterlenme de engellenebilmektedir. %10 ZrO2 ilavesi ile alüminanın tane 

büyümesinin önemli ölçüde etkilendiği bildirilmektedir. %15 ZrO2 ilavesi ile 1550 °C' 

de yapılan sinterlemede %3.94 gözenek ve 1-2 µm ortalama tane çapı olurken, 1600 °C' 

de 2-3µm ortalama tane çapı ile yoğunlaĢmanın arttığı ancak 1650°C' de yoğunlaĢmanın 

artmayıp sadece tanelerin büyüdüğü belirtilmektedir (Palacı 2001). 
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2.2. Zirkonya 

 

Zirkonya‘nın araĢtırılması giderek artan sayıda bilim adamı ve araĢtırmacıların ilgisini 

çekmeye devam etmektedir ve mühendislik seramikleri için ticari olarak uygulanması 

artık mümkün olmaktadır. 

 

Zirkonya ile ilgili en son geliĢme, yeni jenerasyon seramiklerin mekanik özelliklerinin 

geliĢtirilmesine imkan sağlayan dönüĢüm toklaĢmasıdır. Zirkonya‘nın aynı zamanda 

oksijen seviye sensörü olarak kullanımı da özellikle hem yüksek sıcaklık fırınları hem 

de iç yanma motoru teknolojisinde yanma kontrolünde oldukça fazla ekonomik 

avantajlar vaad etmektedir. 

 

Mineralin endüstriyel üretimi yılda yaklaĢık 12.000 ton‘a yükselmiĢtir ve tek ticari 

kaynak Güney Afrika‘da bulunan Palabora‘dadır. Bununla beraber oksit bir mineral 

bileĢik olan zirkon, çok yaygın olarak bulunmaktadır ve ZrO2‘nin baĢlıca kaynağıdır. 

 

Zirkonya‘yı tamamen verimli kullanmak için, oksitin özellikleri kübik stabilize edici 

oksitlerin ilavasi ile geniĢ ölçüde modifiye edilmektedir. Bunlar kısmen stabilize 

zirkonya (PSZ) veya oda sıcaklığından ergime noktasına kadar kübik yapıya sahip olan 

tamamen stabilize zirkonya oluĢturmak için yeterli miktarlarda ilave edilebilmektedir. 

 

ÇeĢitli miktarlarda, özellikle MgO, CaO ve Y2O3 gibi kübik stabilize edici oksitlerin 

ilavesi değiĢik özelliklere sahip seramik malzemelerin geliĢtirilmesine imkan 

sağlamaktadır. Cerium oksit gibi özel, nadir oksitlerin ilavesi ile malzemenin kullanım 

alanları geniĢlemektedir ve bu malzeme mühendislik seramiklerinin dizaynı için 

belirgin özelliklere sahip alıĢılmadık bir ―tokluk‖ göstermektedir. 

 

Zirkonya esaslı seramikler günümüzde mikroyapı dizaynının bileĢim kontrolü, 

fabrikasyon rotası ve termal muamele ile mümkün olabildiği seviyelere kadar 

geliĢmiĢtir. 
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2.2.1. Mineral Kaynakları 

 

Zirkonyum elementi Ģistler, gnays, siyenit ve granit gibi volkanik kayalarda bulunur. 

Serbest oksit baddeleyit olarak, her zaman az miktarda hafnium oksit içeren ve silika ile 

bileĢik oksit Ģeklindeki, Zirkon (ZrO2.SiO2) olarak bulunur. 

 

Zirkon, ticari minerallerin en yaygın olanıdır. Orijinal olarak volkanik yataklar ile 

beraber, yüksek yoğunluğundan (4.6 gr/cm
3
) dolayı doğal konsantrayonu ve hava 

Ģartlarının kombinasyonu ile sahil kumlarında geniĢ sekonder yataklar olarak oluĢumu 

mümkün olmaktadır. Genellikle yatakları rutil, monazit, ve garnet gibi diğer yoğun 

mineraller ile birlikte bulunur. Önemli ticari kaynakları Avustralya, Hindistan, Güney 

Afrika ve Amerika ‗da bulunur ve büyük bölümü direkt olarak refrakter üretiminde 

kullanılır. Bununla birlikte, çok yaygın olarak bulunması ve fiyatı nedeni ile bu mineral 

üretim Ģekli aynı zamanda geniĢ ölçüde zirkonyanın arzu edilen saflığına bağlı olan 

zirkonyum kimyasalları için bir kaynaktır. Mineral kaynakları ve bunların kimyasal 

bileĢimleri Çizelge 2.3.‘de gösterilmiĢtir. 

 

Çizelge 2.3 Zirkon ve zirkonya üretimi için hammaddeler 

(Mining Annual Review 1985) 

Kimyasal Analiz 

(Ağırlıkça, %) 

Avustralya 

Zirkonu 

Güney Afrika 

Foskor 

Baddeleyit Foskor 

(SaflaĢtırılmıĢ) 

Zirkonya                  66.90 96.00 >99.00 

Silika                         32.60 1.50 <   0.5 

Titanyum Oksit    0.12 1.00 <  0.3 

Demir   Oksit       0.04 1.00 <  0.05 

Alümina                0.43 – – 

Fosforik Anhidrit    0.007 0.20 <0.03 

 

Baddeleyit, ZrO2, zirkondan daha az ölçüde dağıtılmaktadır ve genellikle % 1-1.5 silika 

ve demir oksit ile birlikte bulunur. Baddeleyit alümina ile beraber aĢındırıcı üretiminde 

kullanılır ve aynı zamanda refrakter olarak uygulama alanı bulur (Kawata et al. 1986). 
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2.2.2. Kısmen veya Tamamen Stabilize EdilmiĢ Zirkonya 

 

Sinter ürünün optimum elektriki ve mekanik özelliklerini gerektiren uygulamalar için 

çeĢitli miktarlarda MgO, CaO ve Y2O3 gibi stabilize edici oksitler içeren ön tozlara 

ihtiyaç vardır. Ġdeal olarak stabilize edici katkı atomik skalada homojen olarak 

dağıtılmalıdır. Pratikte stabilize edici oksitin homojen olarak dağıtılması toz hazırlama 

metoduna bağlıdır; tam olarak homojen bir dağılım hidroksitlerin kontrollü olarak 

birlikte çöktürülmesi ile baĢarılabilir. Böyle bir toz ġekil 2.5‘de gösterilmiĢtir. Diğer toz 

proseslerinde stabilize edici oksit genellikle kalsinasyondan önce ilave edilir. Bu 

nedenle yitrium nitrat çözeltisi zirkonyaya ilave edilir ve 1200 °C‘de kalsine edilir. 

Yitrium nitrat kalsinasyondan sonra zirkonyanın yüzeyinde ince partiküller Ģeklinde 

bulunabilmesi için zirkonya üzerine oksit kaplamak için dekompoze edilir. (ġekil 2.6.a) 

 

 

ġekil 2.5. Ticari olarak bulunan ince öğütülmüĢ karıĢık oksit tozu 

(Van de Graff and Burggraaf 1983) 

 

Bu hazırlama ile, yitria uniform olarak dağılmadan önce, sonrasında 1600°C‘nin 

üzerinde birkaç saat ilave bir kalsinasyon gerektiren homojen olmayan bir toz üretilir. 

Elde edilen toz, ġekil (2.6.b), sonuç olarak tozun ―sinterlenebilirliği‖ ve ―aktivitesi‖‗nde 

bir düĢüĢ ile tane boyutunda önemli bir artıĢ gösterir. 
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(a) (b) 

ġekil 2.6. (a) 1200°C‘de sinterlenmiĢ kısmen stabilize zirkonya ve (b) aynı malzeme 

solüsyonunun oksitleri homojenize etmek için 1650°C‘de ısıl iĢleme tabi tutulmuĢ halinin 

kıyaslandığı SEM mikrografları (Van de Graff and Burggraaf 1983) 

 

Ġdeal toz bu nedenle henüz yüzey alanı düĢük sıcaklıklarda bile sinterlemeye müsaade 

edebilecek kadar geniĢ, iĢlemeye ve preslemeye yeterli ölçüde büyük taneli olmalı ve 

uniform dağılmıĢ anyonlara sahip olmalıdır. Hidroksitlerin çöktürülmesi için kimyasal 

metodlar Van de Graaf ve Burggraaf (1983)  tarafından incelenmiĢtir ki onlar çok çeĢitli 

metodlarla üretilmiĢ tozları karakterize etmiĢlerdir ve düĢük sıcaklıklarda sinterleme için 

uygun, en aktif tozların aglomerelerin zayıf bir Ģekilde bağlı olduğu tozlar olduğu 

sonucuna varmıĢlardır. Bu da iyi sıkıĢma özellikleri ile sonuçlanır ve yüksek yoğunluklara 

imkan sağlar ( 1180 °C‘de > % 95 ve 0.3µm tane boyutunda). 

 

CVD ve hidrotermal oksidasyon gibi metodlarla ince aktif tozlar üretmek için alternatif 

metodlar Hori ve arkadaĢları tarafından araĢtırılmıĢtır (Hori et al. 1983). 

 

Aktif, sinterlenebilir tozlar birçok üretici tarafından, genellikle ZrOCl2 ve YCl3 karıĢımının 

hidroksit karıĢımını çöktürmek için hidrolizi ile  ticari olarak üretilmektedir. Böyle bir toz 

için üretim rotası ġekil 2.7‘de verilmiĢtir. 
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ZrOCl2.8H2O YCl3

Hidroliz (Zr(OH)4.xY(OH)3)

Azeotropik distilasyon

Kurutma

Kalsinasyon

Öğütme

Püskürtmeli Kurutma
 

ġekil 2.7. Toz üretim akım Ģeması (Hori et al. 1983) 

 

Çöktürme boyunca doğru miktarı ve yitrium dağılımını elde etmek için ve genellikle 850-

950°C‘de gerçekleĢtirilen kalsinasyonda tozun kristallit boyutunu kontrol etmek için 

prosesin her aĢamasında kontrol gereklidir. Püskürtmeli kurutma prosesi boyunca 

sonrasında bağlayıcılarla veya bağlayıcı olmadan zayıfça aglomere olmuĢ disperse toz elde 

etmek için öğütme yapılır. 

 

 

2.2.3. Zirkonya’nın Kristal Yapısı 

 

Zirkonya, monoklinik, tetragonal ve kübik fazlar olmak üzere üç iyi tanımlanmıĢ polimorf 

gösterir (Garvie 1970). Aynı zamanda yüksek basınç ortorombik formunun bulunduğu da 

görülmüĢtür (Heuer and Lenz 1982). 

 

Monoklinik faz yaklaĢık 1170°C‘ye kadar kararlıdır ve bu sıcaklıkta tetragonal faza 

dönüĢür ve bu faz 2370°C‘ye kadar kararlıdır ve bu sıcaklıktan 2680°C‘deki ergime 

noktasına kadar kübik fazdadır. Kristallografik veriler Çizelge 2.4‘de verilmiĢtir. 

 



 

20 

Çizelge 2.4 Zirkonya polimorflarına ait latis parametreleri (Garvie 1970) 

Kristal yapı 
Latis parametresi, nm 

Açı 
Yoğunluk 

(g/cm
3
)
 

a b c 

Monoklinik 0.5156 0.5191 0.5304 98°9' 5.68 

Tetragonal 0.5094 — 0.5177 90° 6.10 

Kübik 0.5124 — — 90° 6.09 

 

Saf zirkonyanın polimorflarını ve monoklinik fazın kantitatif miktarlarını belirlemek için 

detaylı bir analiz X-ıĢınları difraksiyonu ile yapılabilir (Evans et al. 1984, Toraya et al. 

1984). Tetragonal ve kübik fazları belirlemek gerektiğinde ilgili piklerin çakıĢmasından 

dolayı problemler ortaya çıkar (Paterson and Stevens 1986). Bu durumda yüksek 

açılardaki (2θ = 74°-76°) pikleri incelemek gerekir ki burada düĢük Ģiddetli yansımalar 

kantitatif analizi aĢırı derecede güçleĢtirir fakat kalitatif analiz mümkündür. 

 

Yittria ile stabilize edilmiĢ zirkonya sistemleri sistematik olarak incelenmiĢtir ve latis 

parametresindeki değiĢim birim hücrede Y
3+

‘nın Zr
4+

‘ün yerine geçmesi ile anyon boĢluğu 

konsantrasyonundaki eĢ değiĢim ile açıklanabilir (Ingel and Lewis 1986). Ġki fazlı 

tetragonal-kübik malzemelerin incelenmesi önemli kafes gerinimlerinin bulunması ile 

gösterilir. 

 

 

2.2.3.1. Monoklinik ZrO2 

 

Zirkonya‘nın doğal formu baddeleyit yaklaĢık % 2 HfO2 içerir fakat yapısı ve kimyasal 

özellikleri zirkonya ile o kadar benzerdir ki çok küçük bir etkisi vardır. 

 

Zr
4+

 iyonu oksijen iyonları ile 7‘li koordinasyona sahiptir O11 koordinasyonu ile neredeyse 

tetrahedraldir, yapıdaki bir açı tetrahedral değerden belirgin bir Ģekilde farklıdır. (ġekil 2.8-

2.9). 
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ġekil 2.8. Oksijen iyonlarının Zr
4+

 iyonları ile koordinasyonu (Stevens 1986) 

 

 

ġekil 2.9. Ġdeal ZrO7 polihedronu (Stevens 1986) 

 

Oksijen iyonlarının yapısı bu nedenle düzlemsel değildir ve O11 düzleminde burulma 

bulunur ve O1 düzlemi oldukça düzensizdir. 

 

 

2.2.3.2. Tetragonal ZrO2 

 

Tetragonal yapısında Zr
4+

 iyonu sekizli koordinasyona sahiptir, tekrar oksijen iyonlarının 

dört tanesinin düzleĢmiĢ bir tetrahedron Ģeklinde 2.065°A mesafede ve 90° döndürülmüĢ 

uzamıĢ tetrahedron Ģeklinde 2.455°A mesafede bir distorsiyonu bulunur (ġekil 2.10). 
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ġekil 2.10. (110) t-ZrO2 kristal yapısında ZrO2 gruplarının bir tabakası (Stevens 1986) 

 

Kolaylık açısından tetragonal yapının kafes sabitleri yüzey merkezli CaF2 yapısı ile iliĢki 

kurmak için sık sık hacim merkezli kafesten daha çok  yüzey merkezli tetragonal simetri 

Ģeklinde tarif edilir. 

 

 

2.2.3.3. Kübik ZrO2 

 

Yüksek sıcaklık kübik faz, her bir Zr
4+

 iyonunun iki eĢit tetrahedra ile sıralanmıĢ oksijen 

iyonları ile sekizli simetriye sahip olduğu yüzey merkezli  CaF2 yapısındadır (ġekil 2.11). 

 

 

ġekil 2.11. Kübik zirkonya yapısında ZrO8 gruplarının bir katmanı (Stevens 1986) 
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2.2.4. Zirkonya’nın Stabilizasyonu 

 

Tetragonal‘den monoklinik faza dönüĢüm çok önemlidir, sık rastlanmayan bir durum 

olarak bu dönüĢümde, dönüĢüm sıcaklığına doğru soğutulurken monoklinik faza dönüĢüm 

büyük bir hacimsel değiĢim ile sonuçlanır (% 3-5). Bu baddeleyitin oldukça küçük 

tanelerinde bile elastik ve kırılma limitlerini aĢmak için yeterlidir ve sadece kırılma ile 

sağlanabilir (ġekil 2.12). Sonuç olarak saf zirkonyadan büyük parçalar üretmek, soğutma 

sırasında aniden geliĢen çatlamalar nedeni ile mümkün değildir. 

 

 

ġekil 2.12. Martensitik tetragonal-monoklinik faz dönüĢümü için ısıl iĢleme uğramıĢ 

Baddeleyit‘in SEM mikrografı (Stevens 1986) 

 

Bununla birlikte tetragonalden monoklinik faza dönüĢümdeki hacimsel genleĢme 

seramiklerin mukavemetini ve tokluğunu artırmada avantajlı bir Ģekilde kullanılabilir. 

Mühendislik seramiklerinde devrim niteliği taĢıyan bu kavram ilk olarak Garvie, Hannink 

ve Pascoe tarafından bir zirkonya alaĢımı için ileri sürülmüĢtür (Garvie et al. 1975). Bu 

olgu daha sonra birçok araĢtırmacı tarafından diğer seramik matris sistemlerinde 

uygulanmıĢtır (Porter and Heuer 1977, Claussen 1982, Lange 1982). 

 

MgO, CaO ve Y2O3 gibi kübik stabilize edici oksitlerin ilavesi zirkonyanın kübik 

kristallografik formunun oda sıcaklığından ergime noktasına kadar kararlı olarak 

kalmasına imkan sağlar. Bu nedenle, tetragonalden monokliniğe faz dönüĢümü sırasında 

oluĢan zararlı hacim genleĢmesini önler. 



 

24 

Düzensiz kristallografi ve yüksek koordinasyon sayılarından dolayı zirkonyanın pozisyonu 

basit değildir. Periyodik tabloda iyonik yarıçap kriterini yerine getirebilecek birçok iyon 

vardır, fakat katı çözünürlüğünün eksik olması, yüksek buhar basıncı gibi diğer Ģartlardan 

dolayı nadir elementlere sınırlanmıĢ gibi görünmektedir. Yitria‘nın kullanımı da ceria gibi 

iyi bir Ģekilde belirlenmiĢtir. Ekonomik Ģartlardan dolayı yüksek değere sahip seramiklere 

nadir elementler ilave edilebilirken, diğer ucuz pazar ürünleri için daha az pahalı olan CaO 

ve MgO ile stabilize edilmiĢ malzemeler kullanılır. Eğer yeterli miktardan daha az 

stabilleĢtirici oksit ilave edilirse tamamen stabilize zirkonya yerine kısmen stabilize 

zirkonya (PSZ) elde edilir. PSZ genellikle iki veya daha fazla yakın karıĢık fazdan oluĢur. 

Kübik katı çözelti ve tetragonal fazların her ikisi de bulunur ve soğutma sırasında 

tetragonal fazın monokliniğe dönüĢümü mümkündür. Mevcut fazlar, miktarları, boyut ve 

dağılımları malzeme özelliklerinin bütününde önemli bir etkiye sahiptir. 

 

 

2.2.5. Monoklinik-Tetragonal DönüĢümü 

 

Zirkonya tozları için, dönüĢümün soğutma ve ısıtma devreleri arasında termal histerisis ile 

sonik hızlarda difüzyonsuz kayma prosesi ile oluĢtuğuna inanılmaktadır. DönüĢüm oranı 

su verilmiĢ çelikte geliĢtirilen martensit oluĢumuna benzerdir (Wolten 1963). Son olarak 

dönüĢümün partikül boyutuna bağlı olduğu, daha ince partiküllü ZrO2 tozunun kaba 

tanelere göre daha düĢük sıcaklıklarda dönüĢtüğü görülmüĢtür. 

 

Garvie, saf, zorlanmamıĢ tek kristaller kullanarak yaptığı çalıĢmanın temelinde zirkonyada 

monoklinik-tetragonal dönüĢümün termodinamik olarak geri dönüĢümlü olduğu ve 

Tt=1174 ± 6°C gibi farklı bir sıcaklık ile karakterize edilen bir prensibe göre olduğu 

sonucuna varmıĢtır (Garvie and Goss 1986).  

 

Reaksiyonun kristallografisi Bansal ve Heuer (1972, 1974) tarafından, zirkonyanın tek 

kristallerini incelemek için optik ve elektron mikroskopi teknikleri ile geniĢ ölçüde 

incelenmiĢtir. 1000°C‘nin altında ve üzerinde iki oryantasyon iliĢkisinin ortaya çıkacağı 

bulunmuĢtur: 
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T > 1000°C 

(100) m // ~(100) t 

[010] m // [001] t 

 

T < 1000°C 

(100) m // ~(100) t 

[001] m // [001] t 

 

Prosesin martensitik yapısı, en iyi Ģekilde ince ZrO2 yapraklarının TEM ile incelenmesi ile 

gösterilir (ġekil 2.13). 

 

 

(a) (b) 

ġekil 2.13. ZrO2 partiküllerinin alümina matriste dönüĢümü ile oluĢan martensitik 

ikizlenmeler (a) aydınlık alan görüntüsü (b) karanlık alan görüntüsü 

(Bansal 1972, Heuer 1974) 

 

Martensitik dönüĢüme uğrayan bir kristal kaymaya uğrar. Böyle bir dönüĢümle teĢvik 

edilen geniĢ deformasyona ve Ģekil değiĢimine uyum sağlamak için çevreleyen 

malzemenin elastik ve plastik deformasyonunun her ikisi de gereklidir. 

 

Eğer kristalin martensitik dönüĢüme uğraması matris tarafından uygulanan baskı ile 

engellenirse yarı kararlı bir faz oluĢur. Ġlerleyen bir çatlağın ucunda olduğu gibi elastik 

baskı uzaklaĢtırılabilirse kristal dönüĢüme uğrayabilir, oluĢan kayma Ģekil değiĢimi çatlak 
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ilerlemesinin tersine doğru etki eder, dönüĢüm toklaĢmasının avantajlı olması bu etkiden 

kaynaklanmaktadır. 

 

Tetragonal monoklinik dönüĢümünün martensit kristallografisi Kriven ve arkadaĢları 

(1981) tarafından detaylı olarak analiz edilmiĢtir. Analiz, bildirilen üç kafes uygunluğunun 

ikiz sistemleri ve kafes invaryant kayma gerilmelerini kullanarak geometrik bir modele 

dayandırılmıĢtır. Bunun % 5-17 arasında değiĢen Ģekil deformasyonları ile sonuçlanacağı 

bulunmuĢtur. Kelly ve Ball dönüĢüme fenomenolojik martensit teorisini uygulamıĢlar ve 

gözlemlenen (100)m veya (001)m için ikizlenmenin tam bir Ģekil değiĢimine sebep 

olamayacağı ki, bunun eğer kafes deformasyonu ile uygunsa bir invaryant düzlem 

deformasyonu olduğu sonucuna varmıĢlardır (Kelly and Ball 1986). 

 

Paralel olarak, monoklinik martensitik fazın çekirdeklenmesi ve büyümesi problemine 

termodinamik bir yaklaĢım, faz kararlılığı üzerinde tane boyutunun etkisini göz önüne 

almak için kullanılmıĢtır. Anderson ve Gupta‘nın genel bakıĢında kısa ve özlü bir analiz 

verilmiĢtir (Anderson and Gupta 1981). Önemli bir tartıĢmanın konusu olarak, Ģu anda 

martensit levhalarının çekirdeklenmesinin dönüĢümde önemli bir faktör olduğu konusunda 

bir ortak görüĢ vardır. Heterojen çekirdeklenmenin mi, yoksa homojen çekirdeklenmenin 

mi baskın olduğu tartıĢması hala devam etmektedir, fakat gerilimi yükselen bölgeler ve 

Ģekil değiĢim enerjisinin önemi iyi anlaĢılmıĢtır. 

 

 

2.2.6. Zirkonya’nın Diğer Oksit Sistemleri ile Yaptığı Ġkili Faz Diyagramları 

 

Zirkonyanın diğer oksit sistemleri ile olan faz diyagramlarının kavranması, onun bir 

mühendislik seramiği olarak uygulanmasına temel teĢkil eder. En önemlileri, atomik 

yarıçaplarından dolayı kübik florit fazı stabilize etmeye eğilimli olan, zirkonya içerisinde 

önemli ölçüde çözünen oksitlerdir. MgO, CaO, Y2O3 ve diğer nadir oksitler bu kategoriye 

girer ve sonuç olarak iyi bir Ģekilde incelenmelidir. 
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2.2.6.1. ZrO2 - MgO Faz Diyagramı 

 

Bu sistem bir çok araĢtırmacı tarafından defalarca incelenmiĢtir ve sonuçta faz 

diyagramları çok büyük farklılıklar göstermektedir. Ġyi kristalize olmuĢ saf oksit reaktifler 

ve X-ıĢınları kafes parametresi ölçümleri kullanılarak yapılan bir çalıĢma ile denge 

diyagramı elde edilmiĢtir (Grain 1967). ġekil 2.14‘de gösterilen diyagram elde edilen 

veriler içerisinde en mantıklı uzlaĢmayı göstermektedir yani, magnezyum oksitin 

monoklinik ve tetragonal zirkonya içerisinde çözünürlüğünün elektriksel iletkenliğe 

bağımlılığını göstermektedir. 

 

 

ġekil 2.14. ZrO2-MgO faz diyagramının ZrO2‘ce zengin kesiti (Grain 1967) 

 

Diyagrama göre MgO‘nun monoklinik zirkonya içerisinde tetragonal zirkonya dönüĢüm 

sıcaklığına kadar çok az ya da hiç çözünürlüğü yoktur. MgO‘nun tetragonal zirkonya 

içerisinde çözünürlüğü sıcaklıkla birlikçe yavaĢça artar, fakat 1300°C‘de hala % 1‘den 

daha azdır. % 13 mol MgO ile 1400°C‘nin üzerinde bir ötektoid bileĢim ile kübik katı 

eriyik kararlı hale gelir. Daha sonra bu bileĢimde homojen bir florit yapılı katı eriyik 

1400°C‘nin üzerinde oluĢur, sıcaklık ile birlikte bileĢim çeĢidi önemli ölçüde değiĢir. 
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Teknolojik öneme sahip bir özellik de kübik katı eriyik ve tetragonal katı eriyik fazı 

alanıdır. Tamamen kübik katı eriyik bölgesi ısıtma sırasında % 6-8.5 mol MgO arasında 

bileĢim için homojen bir katı eriyik ile sonuçlanır. Eğer bu malzeme kübik katı eriyik + 

tetragonal katı eriyik faz bölgesine soğutulursa tetragonal katı eriyik lensleri veya 

yassılaĢmıĢ küreleri çekirdeklenir ve büyür. Oda sıcaklığına soğutularak, tane boyutuna 

bağlı olarak tetragonal katı eriyik hacim değiĢimine sebep olan ve mekanik özellikleri 

oldukça fazla etkileyen bir proses ile monoklinik zirkonyaya dönüĢme kabiliyetine 

sahiptir. Bu proses kısmen stabilize zirkonya (PSZ) uygulamasının temelini oluĢturur. 

 

ZrO2-MgO sisteminin diğer bir önemli özelliği 1400°C‘nin altında ve tekrar 1240°C‘nin 

altında bileĢeni oluĢturan oksitlerin içerisine kübik katı çözeltinin dekompozisyonudur. Bu 

oluĢurken, MgO tane sınırları boyunca ve ve taneler arası boĢluklara çökelme 

eğilimindedir. Bu durumun seramiklerin mekanik özelliklerini onların 1000-1400°C‘ler 

arasındaki uygulamalar için kullanımını uygunsuz hale getirerek düĢürdüğüne inanılır. 

Daha yeni çalıĢmalar, bu inanıĢa ters düĢmektedir ve % 6.8-7.9 mol bileĢimler için 

1100°C‘de sürdürülen yaĢlandırmanın böyle bir dekompozisyona sebep olmadığı ve 

mukavemeti, termal Ģok dayanımı yüksek seramikler geliĢtirdiğini ileri sürmektedir 

(Hannink 1983). Bu ısı muamelesi, δ fazı olarak bahsedilen yarıkararlı ara bir bileĢen olan 

Mg2Zr5O12 oluĢumuna sebep olur. Rombohedral simetrili bir β Mg2Zr5O12 yapısı da 

bildirilmektedir ki bu, tetragonal çökeltiler arasında dekompoze olmuĢ kübik bölgelerde 

bulunan dengede olmayan faz olarak göz önüne alınır (Chaim and Brandon 1984). 

Ötektoid altı yaĢlandırma ile böyle karmaĢık fazların oluĢumu Mg-PSZ‘nin mekanik ve 

termal Ģok özelliklerini geliĢtirmek için ticari olarak kullanılmaktadır (NILCRA-PSZ 

1984). 

 

 

2.2.6.2. ZrO2 - Y2O3 Faz Diyagramı 

 

Diğer ikili sistemlerle olduğu gibi, ilk çalıĢmalar tutarsız sonuçlar vermiĢtir ve Ģimdi 

Scott‘un faz diyagramının en güvenilir olan olduğu düĢünülmektedir (Scott 1975). Bu 

diyagramın bir modifikasyonu ġekil 2.15‘de gösterilmiĢtir, özellikle en çok ilgilenilen 

düĢük yitria bölgesi daha detaylı olarak verilmiĢtir (Miller et al. 1981). 
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ġekil 2.15. ZrO2-Y2O3 faz diyagramının düĢük yittria bölümü (Miller et al. 1981) 

 

ZrO2-Y2O3 faz diyagramının en önemli özelliği yitria içeriğinin yükselmesi ile tetragonal 

monoklinik dönüĢüm sıcaklığının düĢmesidir ki, bu olgu MgO veya CaO ilaveleri ile 

oluĢmamaktadır. ġu da bilinmelidir ki, HfO2 ilavesi dönüĢüm sıcaklığını yükseltmektedir. 

Bu özellik, hem kısmen stabilize zirkonya hem de iki fazlı heterojen sistemler olarak 

üretilmiĢ toklaĢtırılmıĢ seramiklerin kullanımı ve dizaynında, herhangi bir uygulama için 

en yüksek sıcaklık limitinin monoklinik tetragonal dönüĢüm sıcaklığı ile belirlenmesinden 

dolayı önemlidir. 

 

Sıcaklıktaki artıĢ ile monoklinik faz bölgesinin üzerinde, tetragonal ‗dönüĢebilir‘ alana 

varılmadan önce dar bir monoklinik+tetragonal bölgesi ile karĢılaĢılır. DönüĢebilen 

tetragonal katı eriyik örneğin soğutmada monoklinik yapıya dönüĢecek olan bir faz, % 0-5 

mol Y2O3 bileĢim aralığında bulunur. Daha yüksek oranda yitria içeren bileĢimler için 

‗dönüĢümü olmayan‘ tetragonal ve kübik katı eriyikler bulunur. Son olarak, yittria 

içeriğinin daha da yükseltilmesi ile oda sıcaklığından erime noktasına kadar kararlı 
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homojen kübik katı eriyik elde edilir. Tetragonal ve dönüĢmeyen tetragonal ( t΄ ) fazlarının 

özellikleri ve bileĢimi ve bu fazların kübik fazdan dönüĢümü detaylı bir Ģekilde Anderson 

ve arkadaĢları tarafından tartıĢılmıĢtır (Anderson et al. 1983). 

 

DönüĢebilen tetragonal faz bölgesi ile tetragonal+kübik faz bölgesini ayıran çizginin eğimi 

çok önemlidir. KarıĢık bir bileĢime sahip bir malzeme 1300-1650°C arasında yükselen 

sıcaklıklarda sinterlendiğinde lever kuralına göre sinterleme sıcaklığı ile birlikte kübik 

fazın miktarı yükselir. Buna ilave olarak örneğin hiç kübik faz içermeyen % 100 tetragonal 

faz içeren bir yapı istendiğinde herhangi bir sıcaklık için sıcaklık ile değiĢen sadece bir 

bileĢim vardır. Genel olarak bu alaĢım sistemlerinde üretilen tetragonal zirkonya 

seramikleri birçok nedenden dolayı çok fazla stabilize edilir. 

 

% 3 mol Y2O3 seramikleri aniden monoklinik faza dönüĢümün mekanik özelliklerde 

kötüleĢmeye sebep olacağında kimyasal homojenite nedeni ile alt stabilizasyona karĢı 

garanti sağlar. Fazla stabilizasyon aynı zamanda yaklaĢık 200°C‘de su içeren atmosferde 

zorlamalar uzaklaĢtırıldığı zaman daha büyük kritik tane boyutunun yarı kararlı olarak 

kalmasına izin verir. Malzemenin yüksek sıcaklık akıĢkan ortamlara hassasiyeti endiĢe 

sebebidir ve ZrO2-CeO2 alaĢım sistemlerinin geliĢtirilmesine sebep olmuĢtur (Lange 1982, 

Coyle et al. 1983, Tsukuma and Shimada 1985). 

 

 

2.2.6.3. ZrO2-CaO Faz Diyagramı 

 

Kalsiyum oksit, en yaygın oksitlerden bir tanesidir ve ZrO2 ile katı eriyik oluĢturması için 

kullanılır. En yeni faz diyagramı olan ġekil 2.16   2000°C‘de daha evvel bildirilenden daha 

geniĢ bir florit faz bölgesi göstermektedir. Oda sıcaklığının altında kararlı olduğu 

düĢünülen bu kübik fazın Ģu anda yaklaĢık 1220°C‘nin altında dekompozisyona 

uğrayacağı bilinmektedir. 

 

Ġlgi odağı olan üç ana bölge vardır. YaklaĢık % 6 mol CaO‘ya kadar 2000°C‘nin altında 

tetragonal katı eriyik kararlıdır ki bu soğutulduğunda tetragonal katı eriyik+monoklinik 

katı eriyik olan iki fazlı bölgeye geçer. Daha fazla soğutma monoklinik katı 
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eriyik+CaZr4O9 oluĢumu ile sonuçlanır. Bu son reaksiyon sadece çok uzun süreler 

aĢıldıktan sonra meydana gelir. % 6 mol CaO‘nun üzerinde % 17 mol CaO oranına ve 

kadar 1140°C üzerinde tetragonal katı eriyik+kübik katı eriyikten oluĢan iki fazlı bölge 

bulunur. Bu faz bölgesinde bulunan malzemeler kısmen stabilize zirkonya olarak bilinir. 

Hızlı soğutmada tetragonal katı eriyik yarı kararlı bir kübik katı eriyik matris içerisinde 

monoklinik katı eriyiğe dönüĢür. 1140°C‘nin altına yavaĢ soğutma 1000°C‘nin üzerinde 

ötektoid reaksiyonun dekompozisyon ürünü ile birlikte tetragonal katı eriyik oluĢumu ile 

sonuçlanır. 1000°C‘nin altına daha fazla soğutma tetragonal katı eriyiğin monoklinik katı 

eriyiğe martensitik dönüĢümüne sebep olur. 

 

ġekil 2.16. ZrO2-CaO sistemine ait faz diyagramı (Hart and Lense 2006) 

 

Benzer reaksiyon kübik faz bölgesi içerisindeki bileĢimlerde de meydana gelir, bu 

aralıktaki bileĢimler tamamen stabilize zirkonya olarak bilinir. Bunlar aslında yarı 

kararlıdır fakat, cihazların içerisinde genellikle karĢılaĢılan sıcaklıklarda reaksiyonun 

yavaĢlığı daha geniĢ zaman aralıklarında 800°C‘nin üzerinde yaĢlanma olmasına rağmen 
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kusur kübik yapının özelliklerinin kullanılmasına izin verir. Çöktürme olgusunun daha 

detaylı açıklaması Marder ve arkadaĢları tarafından verilmiĢtir (Marder et al. 1983). 

 

 

2.2.7. Zirkonya Ġle ToklaĢtırılmıĢ Alümina 

 

Al2O3-ZrO2 kompozit malzemelerde, Al2O3 bünye içerisine %10 – 15 ZrO2 katılarak 

yüksek sıcaklıkta hacim değiĢikliklerinden yararlanarak alümina‘nın tokluğunun 

artırılması yoluna gidilmektedir (ġekil 2.17). 

 

Zirkonya‘ya Alümina ilavesi ile (ATZ, Alümina Dispersed Zirconia: ADZ) seramiğin 

sertliği ve termal iletkenliği artırılabilir. Alümina‘ya zirkonya ilavesi ile (zirkonya ile 

toklaĢtırılmıĢ Alümina: ZTA, Zirconia Toughened Alümina) matris seramiğin tokluğu 

artırılabilir. Eğer zirkonya fazın homojen dağılımı sağlanırsa, sinterleme sırasında 

alüminadaki tane büyümesi engellenir. 

 

Alümina matris içerisinde ilerleyen bir çatlak, zirkonya partikülleri ile karĢılaĢınca partikül 

kararlı faza dönüĢür ve bunun sonucu olarak partikülde yer alan genleĢme, ilerleyen çatlağı 

durdurur. Ancak alümina bünyeye ilave edilen optimum orandaki zirkonya katkısı tokluğu 

artırabilir. 

 

Ġnce alümina tozlarıyla karıĢtırılan zirkonya, stabilize edilmemiĢ saf halde ya da 

stabilize edilmiĢ (genellikle yitria ile stabilize edilir) tetragonal zirkonya polikristalleri 

Ģeklinde olabilir (Ross et al. 2001). 

 

Zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ alüminanın bazı fiziksel ve mekanik özellikleri Çizelge 2.5 ve 

Çizelge 2.6 da verilmiĢtir. 
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Çizelge 2.5 Alümina, Y-TZP ve ZTA'nın bazı fiziksel ve mekanik özellikleri 

(Piconi et al. 2003) 

Özellik Alümina Y-TZP ZTA 

Kimyasal kompozisyon % 99.95 A12O3 ZrO2+%3Y2O3 Al2O3+ZrO2+Y2O3 

Yoğunluk, g/cm
3
 3.98 6.08 5.00 

Ortalama tane boyutu, μm <1.8 0.3-0.5 — 

Eğme mukavemeti, MPa >550 1200 900 

Basma mukavemeti, MPa 5000 2200 2900 

Young modülü, GPa 380 200 285 

Kırılma tokluğu, MPa.m
1/2

 3-4 9 6 

Mikrosertlik, HV 2200 1000-1300 1500 

 

 

ġekil 2.17 Al2O3-ZrO2 ikili denge diyagramı (Hart and Lense 2006) 
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Çizelge 2.6 Zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ alüminanın (% 85 Al2O3 + % 15 ZrO2) bazı 

fiziksel ve mekanik özellikleri (Ġnt. Kayn.1) 

  Özellik 

 

 

 

 

  Yoğunluk, gr/cm
3
 4.1 

  Young Modülü, GPa 310 

  Eğme mukavemeti, MPa 760 

  Kırılma Tokluğu, MPam
1/2 

6–12 

  Sertlik, HV 1650 

  Termal genleĢme katsayısı, 10
-6

/ºC 8.1 

  Termal iletkenlik, W/m ºC 23 

  Maksimum çalıĢma sıcaklığı, ºC 1650 

 

Alüminaya stabilize edilmemiĢ, saf zirkonya katılması durumunda; katılan zirkonya 

partikül boyutu monoklinik zirkonyaya dönüĢüm için gereken kritik boyuttan daha 

küçük olursa tetragonal formda kalır. Bu kritik partikül boyutu yalnız zirkonyadan 

oluĢan sistem için gereken kritik boyuttan daha büyüktür ve bunu sağlayan zirkonyadan 

daha yüksek elastik modüle sahip alüminadır. Rijit olan alümina partikülleri tetragonal 

zirkonya partiküllerine baskı uygulayarak hacim genleĢmesi gerektiren tm dönüĢüme 

engel olurlar. Ancak kritik partikül boyutu zirkonya hacminin artıĢı ile azalır. Örneğin 

%5 zirkonya hacminde kritik boyut >2 μm iken, %20 zirkonya hacminde 0.7μm'dur. Bu 

artan zirkonya hacmi ile azalan elastik modülden kaynaklanmaktadır (Lee and Rainforth 

1994). Zirkonya ilavesinin alüminanın mikroyapısı üzerinde de önemli etkisi vardır. 

Alümina‘nın anormal tane büyümesi sonucu belirli yönlerde uzamıĢ iri taneli yapısı 

hacimce % 3 Zr02 ilavesi ile ağırlıklı olarak eĢ eksenli tanelerden oluĢur. Zirkonya 

anormal tane büyümesini engelleyecek Ģekilde her dört tanenin birleĢiminde yer alır. %1 

hacim ilavesinde bile alümina tane boyutunda önemli miktarda azalma olur, örneğin 

1550°C'de 3 saat sinterlemeden sonra, alümina tane boyutu 4μm'dan 1.8μm'a düĢer, 

ancak anormal tane büyümesi tamamen kaybolmaz. 

 

Alümina matris içine % 25 kadar zirkonya ilavesi ile 20 MPa.m
1/2 

'ye varan kırılma 

tokluğu değerleri elde edilmiĢtir (Mishra and Mukherjee 2001). Malzemenin toklaĢması 

zirkonya partiküllerinin tm dönüĢümünden dolayıdır. Alümina matrisi ile zirkonya 

partikülleri arasındaki elastik modül farkından dolayı çatlaklar daha az rijit olan 
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zirkonya partikülleri boyunca ilerleme meyli gösterir ve tetragonal monoklinik 

dönüĢüme sebep olarak çatlak enerjisini azaltır. Diğer bir enerji yok edici etki disperse 

partiküllerin genleĢmesinden dolayı matriste mikroçatlakların oluĢumundandır (Piconi 

et al. 2003, Szutkowska 2004). 

 

Zirkonya ile toklaĢtınlmıĢ Alümina, α-alüminadan çok daha pahalıdır, ancak artan parça 

performans ve kullanım ömrü maliyet etkin çözümle sonuçlanır. ZTA'nın bazı kullanım 

alanları Ģunlardır: taĢıyıcı parçalar (bilya, silindir ve oluk), buji, kalıp ve kesici takım 

yuvaları, valf yuvası, pompa parçaları, biyolojik implantlar (Smuk et al. 2003, 

Ġnt.Kayn.1). 

 

 

2.3. Seramik Karolar 

 

Seramik karolar, içinde yaĢadığımız konutlarda yer ve duvar yüzeylerinde kaplama 

malzemesi olarak kullanılan inorganik malzeme içerikli ürünlerdir. Seramik karolar 

geliĢen teknoloji ile sırlı-sırsız, yer-duvar-granit, iç mekân-dıĢ mekân olmak üzere 

çeĢitli sınıflarda üretilmektedir. Seramik karoların bu sınıflandırmaları ve ayrıca fiziksel 

ve kimyasal özellikleri, Avrupa Topluluğunca oluĢturulmuĢ olan (ISO-EN) seramik 

karo standartlarına göre yapılmaktadır. 

 

Duvar karoları su emmesi minimum % 10 olan, tek ve çift hızlı piĢirim teknolojileri ile 

üretilebilen poroz yapılardır. Yer karoları teknik olarak su emmesi % 3‘ün altında olan 

dona dayanıklı, iç ve dıĢ mekânlarda yere döĢenebilen ürünlerdir. Sırlı granit karolar ise, 

su emmesi % 0.5‘in altında olan, mekanik mukavemeti yüksek ürünlerdir. 

 

Duvar, yer ve sırlı granit karo üretimlerine ait genel proses akıĢ Ģeması ġekil 2.18‘de 

ana hatlarıyla verilmiĢtir. 
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ġekil 2.18. Yer, duvar karosu ve sırlı granit akım ve atık kaynaklarının genel Ģeması 

(UĢak Seramik 2006) 

 

Çizelge 2.7.‘de imal Ģekli ektrüzyon, kuru presleme ve döküm metodu ile yapılan 

seramik karoların sınıflandırılmasını göstermektedir.  

 

Çizelge 2.7. Seramik karoların ISO 13006‘ya göre gruplandırılması (ISO-EN 13006) 

Su Emme / 

Ġmal ġekli 

Grup I 

S.E. < %3 

Grup II a 

%3<S.E.<%6 

Grup II b 

%6<S.E.<%10 

Grup III 

S.E.> %10 

Ektrüzyon Grup AI 

EN 121 

Grup AII a 

EN 186 

Grup AII b 

EN187 

Grup AIII 

EN188 

Kuru 

Presleme 

Grup BI a 

(≤ % 0.5) 
Grup BII a 

EN 177 

Grup BII b 

EN 178 

Grup BIII 

EN 159 Kuru 

Presleme 

Grup BI b 

(% 0.5 - % 3) 

EN 176 

Döküm Grup CI 

EN 

Grup CII a 

EN 

Grup CII b 

EN 

Grup CIII 

EN 

 

Masse Hammaddeleri

Tartım

Öğütme

Kurutma

Şekillendirme

Sırlama

Pişirme

Ambalajlama
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Duvar karosu üretimlerinde tünel fırınlarda uzun sürelerde piĢirme iĢlemi 80‘li yılların 

ortasında baĢlamıĢtır. Ġlerleyen yıllarda teknolojik geliĢmeler sonucu çift piĢirim yerini 

tek piĢirime bırakmıĢ, piĢme zamanı kısalmıĢ ve tünel fırınların yerini roller fırınlar 

almıĢtır. 

 

Günümüzde duvar karosu piĢirme sıcaklıkları ve rejimi 1000-1200ºC / 30-60 dakika‘dır 

(Ibanez and Sandoval 2002). Son yıllarda yeni kurulan tesislerde genellikle tek piĢirim 

monoporosa duvar karosu üretimi tercih edilmektedir. 

 

Yer karosu üretimlerinde 1970‘li yıllardan itibaren yavaĢ piĢirimden hızlı piĢirime 

geçilmiĢtir. Günümüzde yer karoları 1180-1210ºC arasında 28-45 dakikada tek piĢirime 

tabi tutulmaktadır. 

 

 

2.4. Kırılma Mekaniği Ġle Ġlgili Temel Bilgiler 

 

Herhangi bir malzemeden yapılmıĢ olan bir parçanın belirli bölgelerinde üretimi 

sırasında veya kullanım süresi boyunca (özellikle ilk aĢamalarda) kusurlar meydana 

gelir. Bunlar giderek büyür ve belirli bir zaman diliminde bu parçanın kırılmasına neden 

olur. Bu kusurlar; çatlak, delik, çentik, gözenek ve yabancı maddelerdir, bunların en 

yüksek gerilim konsantrasyonu katsayısına sahip olanı çatlaktır. Çatlaklar kırılmanın 

kaynağı olarak kabul edilmiĢtir ve malzemede mutlaka mikro ve makro boyutlu 

çatlakların bulunacağı göz önünde tutularak yeni yaklaĢımlar geliĢtirilmiĢ ve ―Kırılma 

Mekaniği‖ ana bilim dalı ortaya çıkmıĢtır (Said 2004). 

 

Kırılma mekaniği iki büyük soruya cevap verir; 

1. Bir parçada bulunan herhangi bir gerilim konsantrasyonu ve özellikle çatlak 

ucunda dıĢ kuvvet etkisinde meydana gelen gerilim seviyesini tespit etmek, 

 

2. Bu çatlağın kırılmaya neden olan kritik uzunluğunu tayin etmek. 

 

Kırılma olayı iki kategoride sınıflandırılabilir. Bunlar sünek kırılma ve gevrek 

kırılmadır. Sünek kırılma çatlağın oluĢumu ve ilerlemesi esnasında plastik deformasyon 
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ile birlikte meydana gelir. Gevrek kırılmada ise çatlağın oluĢumu ve kırılması esnasında 

çok az bir mikro deformasyon meydana gelir. 

 

Seramik malzemeler gevrek kırılma davranıĢı sergiler ve bu nedenle çatlak ilerlemesine 

karĢı dayanımları çok düĢüktür. Gevrek kırılma uyarmaksızın ani olarak meydana gelir 

bu nedenle çok tehlikelidir.  

 

 

2.4.1. Lineer Elastik Kırılma Mekaniği 

 

Seramiklerin genellikle lineer elastik davranıĢ sergiledikleri kabul edilir. Lineer 

elastisite malzemeye uygulanan yüklerin oluĢturduğu gerilimleri hesaplamada ve gevrek 

seramiklerin dizaynında önemlidir. 

 

Çatlak ucu yakınındaki bütün gerilme sistemleri yüklemenin üç modundan çıkarılabilir. 

Birçok pratik durumda üstün gelen gerilme durum Mod I olduğundan elastik gerilme 

alanı denklemlerinin çıkarılması Mod I ile sınırlanmıĢtır. ġekil 2.19‘da yüklemenin üç 

modu görülmektedir (Makhutov 1973). 

 

Kırılma mekaniği çalıĢmalarını I. Tür kırılmaya yoğunlaĢtırmıĢtır çünki, bu tip kırılma 

gevrek olarak gerçekleĢir. 

 

I. Tür kırılma ; normal kopma (KI) 

II. Tür kırılma; çatlak yüzeyi boyunca kopma (KII) 

III. Tür kırılma; çatlak yüzeyine ters tarafta kopma (KIII) 

ġekil 2.19. Kırılma modları (Makhutov 1973) 
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2.4.2. Griffith Gevrek Kırılma Teorisi 

 

Griffth cam malzeme üzerinde yoğunlaĢtırdığı çalıĢmalarının sonucu olarak cam 

yüzeyinde gözle görünmeyen mevcut mikro çatlakların camın mukavemetini azalttığı 

belirlemiĢtir. ġekil 2.20‘ de görüldüğü gibi yüzeyinde veya içerisinde eliptik bir çatlak 

içeren malzemenin çatlak ucunda yüksek gerilme yığılmaları oluĢmakta ve çatlak 

ucundaki maksimum gerilme (σmax) ortalama gerilimden (σ0) çok daha büyük 

olmaktadır. 

 

ġekil 2.20. Bir çentik ve çatlağın ucundaki gerilme yığılması (Griffith 1920) 

 

Maksimum gerilme miktarını, 

                                                (2.1) 

Ģeklinde ifade edebiliriz. Burada  çentik derinliği, ρ çentik ucu yarıçapını 

göstermektedir. 

 

Griffith teorisine göre, gerilimler sonucu çatlak civarında oluĢan elastik enerji, yeni 

oluĢacak çatlak yüzeylerinin yüzey enerjisine eĢit olunca çatlak ilerlemeye baĢlar. 

Birim kalınlıkta ve sonsuz geniĢlikte bir levha için bu koĢulu sağlayan gerilmenin 

ifadesi; 

                                                   (2.2) 
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olur. Bu ifadede E elastisite (Young) modülünü, γe ise elastik yüzey enerjisini 

göstermektedir (Griffith 1920). 

 

 

2.4.3. Griffith Enerji Dengesi YaklaĢımı 

 

Sonsuzda yüklenmiĢ birim kalınlıkta ve kalınlığı boyunca bir çatlak içeren levhanın 

enerji dengesini; 

                                       (2.3) 

 

olarak ifade edebiliriz. Burada  yüklenmiĢ fakat çatlak içermeyen levhanın elastik 

enerji sabitini, levhada çatlağın oluĢmasıyla elastik Ģekil değiĢtirme enerjisindeki 

değiĢimi göstermektedir.  Griffith tarafından bir gerilme analizi kullanarak birim 

kalınlık için; 

                                                    (2.4) 

 

Elastik yüzey enerjisindeki değiĢim ( ), malzemenin elastik yüzey enerjisi (γe), ile 

çatlağın yüzey alanının çarpımına eĢittir. 

 

                                                 (2.5) 

 

DıĢ etkiler tarafından herhangi bir iĢ yapılmadığında (deney esnasında çeneler sabit 

olduğundan) F=0 olur ve çatlağın oluĢmasıyla elastik enerjideki ( ) değiĢim negatiftir. 

Sonuç olarak çatlak içeren levhanın toplam enerjisi, 

 

                                             (2.6) 

 

olur. Burada  sabit olduğundan   ‘dır. Böylece çatlak ilerlemesi için denge 

durumu bulunur, eğer bu eĢitlik bozulursa ilerleme söz konusudur. Yazılan formülün 

grafiksel ifadesi ġekil 2.21‘de gösterilmektedir. 
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ġekil 2.21. DıĢ etkiler tarafından bir  iĢ yapılmadığı durumda sonsuz boyuttaki bir 

levhada çatlağın enerji dengesi (Uğuz 1996) 

 

Denge koĢullarında; 

                                                 (2.7) 

yazabiliriz. Buradan gerilme; 

                                                     (2.8) 

olur. Denklemden, ideal gevrek malzemelerde çatlak ilerlemesinin uygulanan 

gerilmeye, çatlak boyunun kareköküne ve sabit malzeme özelliklerine (E, γe) bağlı 

olduğu görülmektedir. 

 

 

2.4.4. Gerilim Konsantrasyon Faktörü ve Gerilim Yoğunluk Faktörü 

 

Çentikli bir numuneye bir gerilim uygulanırsa, çentiğin ucundaki gerilim seviyesi 

artmaktadır. Gerilimdeki bu artma gerilim konsantrasyon faktörü ile (αG) 

ölçülebilmektedir. ġekil 2.22.a ve 2.22.b ‗de düzlemsel gerilim Ģeması üzerine elips ve 

romb Ģeklindeki gerilim konsantrasyonları σ gerilimi altında yüklenmiĢtir. 
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ġekil 2.22. (a) Eliptik çatlak tipindeki gerilim konsantrasyonu, (b) Romb çatlak 

tipindeki gerilim konsantrasyonu (Makhutov 1973) 

 

ġekil 2.22.a‘da eliptik çatlak için, çatlak ucundaki maksimum gerilim; 

                          (2.9) 

Ģeklinde yazabiliriz. Buradan çatlak ucu yarıçapı; 

                                                      (2.10) 

olur. ġekil 2.22.b için gerilme Ģiddet faktörünü; 

                                                  (2.11) 

yazabiliriz. Burada r çatlak ucundan itibaren θ açısı altında incelenen noktaya kadar 

olan mesafeyi göstermektedir. Romb Ģeklindeki gerilme konsantrasyonu için Irwin‘in 

öne sürdüğü formül; 

                                (2.12) 

                               (2.13) 

 

                                (2.14) 
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Ģeklindedir. ġekil 2.23‘te düzlemsel gerilme ve düzlemsel deformasyon Ģartlarını 

açıklayan üç farklı Ģema verilmiĢtir (Kopelman 1978). 

 

 

ġekil 2.23. (a) Düzlemsel gerilim durumu, (b) Düzlemsel gerinim durumu, (c) Her iki 

durumun da gerçekleĢmesi (Kopelman 1978) 

 

ġekil 2.23.a‘ da ki düzlemsel gerilim durumu için; 

                   (2.15) 

ifade etmektedir. Düzlemsel gerilme (hacimsel deformasyon) söz konusu olan ince 

levhalarda σz olmamaktadır. Bundan dolayı kırılma gevrek bir Ģekilde 

gerçekleĢmemektedir. ġekil.2.23.b‘ deki düzlemsel deformasyon (hacimsel gerilme) 

durumunda; 

                       (2.16) 

                                (2.17) 

yukarıdaki eĢitliklerden bu tür gerilim durumunda malzemede gevrek kırılma 

gerçekleĢmektedir (Said 2004). 
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2.5. Seramiklerde Kırılma Tokluğunu Belirleme Yöntemleri 

 

Seramik malzemelerin kırılma tokluğunun belirlenmesinde en sık kullanılan teknikler; 

Ġndentasyon yöntemi ile sertlik izi ölçümlerden hareketle kırılma tokluğunun 

belirlenmesi ve ASTM E399 Standartı‘na göre tek tarafı çatlaklı çubuk Ģeklindeki 

numunelerin üç nokta eğme dayanımı testine tabi tutularak kırılma tokluğunun 

belirlenmesidir. 

 

Bu tekniklerin içerisinde indentasyon tekniğinin uygulanması diğer tekniğe göre çok 

daha basittir. Çünkü kırılma tokluğu ölçülecek numunenin düzgün parlatılmıĢ bir 

yüzeyinin olması yeterlidir. Bu nedenle literatürde yapılan çalıĢmalar incelendiğinde 

seramik malzemelerin kırılma tokluğunun belirlenmesinde genellikle bu tekniğin 

kullanıldığı görülmektedir. 

 

ASTM E399 standartına göre yapılan kırılma tokluğu ölçümlerinde ise test için 

hazırlanacak numunenin boyutlarının standarda göre belli oranlarda olması 

gerekmektedir ve ayrıca numunenin tek tarafında çatlak oluĢturulması gerekmektedir. 

Seramik malzemelerin sinterlenmesi sırasında boyut küçülmelerinin dikkate alınması, 

ayrıca numunenin tek tarafında çatlak oluĢturulması için de çok hassas çalıĢmak 

gerekmektedir. Bu nedenlerle numune hazırlamak çok uzun süre almaktadır. Fakat bu 

yöntem bir parçanın içerisinde çatlak olması durumunda malzemenin çatlak ilerlemesine 

karĢı göstereceği direncin belirlenmesinde çok daha kesin fikirler vermektedir. 

 

 

2.5.1. ASTM E399 Standardı (Düzlemsel ġekil DeğiĢim Kırılma Tokluğu 

Testi) 

 

Düzlemsel deformasyon durumunda (gevrek kırılma) KIC 'yi tayin etmek için ASTM 

E399 standardı geliĢtirilmiĢtir. 

 

ġekil 2.24'de kuvvet - çatlak açılma (P - V) grafiklerinin çatlak açılma koordinatının 

çizilmesi için kullanılan dinamometrenin Ģematik görünüĢü verilmektedir (ASTM 
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2003). Deney esnasında kuvvet-çatlak açılma (P - V) grafikleri çizilir. Bu çizilen 

grafikler standarda göre özel yöntemlerle analiz edilir. Malzeme özellikleriyle bağımlı 

olan 1., 2. ve 3. tip grafikler ġekil 2.25' de verilmiĢtir. 

 

 

ġekil 2.24. Dinamometrenin montaj metodu ve klips ölçüleri (ASTM 2003) 

 

 

ġekil 2.25. 3 tip kuvvet-çatlak açılma (P - V) grafiği (ASTM 2003) 

 

Standarda göre, ġekil 2.25' deki grafiklerle KIC 'yi değerlendirmek için kullanılan PQ 

kuvveti tayin edilmelidir (ASTM 2003). 
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ġekil 2.25, a'daki grafikte elastik bölge çizgisi devam ettirilir ve bu çizginin açısı α'dan 

% 5 daha az bir açıda OB çizgisi çizilir. 

 

Burada; 

                                                         (2.18) 

olmalıdır. 

 

Formül (2.18) sağlanırsa, düzlemsel deformasyon gerçekleĢmiĢ ve numune kalınlığı 

yeterli sayılır. Bu Ģart yerine getirildiğinde PQ kuvveti Ģekil 2.25'deki gibi kabul edilir. 

ġekil 2.25, b'de ise 2. ve 3. tip grafiklerde PQ kuvveti gösterilmiĢtir. 

 

Elde edilmiĢ olan PQ kuvvetine göre aĢağıdaki durum yerine getirilirse, kırılma tokluğu 

KQ = KIC olarak kabul edilir. 

                                                (2.19) 

ASTM E399 standardı uyarınca deneylere tabi tutulan numunelerde oluĢturulan 

çatlaklar, gerilim konsantrasyonuyla baĢlar ve titreĢim makinelerinde elde edilir. Çatlak, 

gerilme konsantrasyonunun ucundan itibaren ilerlemeye baĢlar ve istenen çatlak 

uzunluğu elde edilir. Deneyden sonra kırılmıĢ numune üzerinden gerçek çatlak 

uzunluğu ölçülür. 

 

ġekil 2.26'da çatlak oluĢturulmuĢ numunenin Ģematik görünüĢü verilmiĢtir (Liebowitz 

1969). 

 

ġekil 2.26. KIC 'nin saptanması için gerekli eğme numunesi (Liebowitz 1969) 



 

47 

Bu standarda göre, aĢağıdaki Ģekillerdeki 4 tip çentikli numune, KQ parametresini 

değerlendirmek için deneye tabi tutulmaktadır (ASTM 2003). 

 

ġekil 2.27'de, numunenin orta kısmında bir gerilme konsantrasyonu ve daha sonra 

çatlak oluĢturulmaktadır. Bundan sonra numune eksenel çekmeye tabi tutulmaktadir. 

 

 

ġekil 2.27. ASTM Standardına göre I. Tip numune Ģekli (ASTM 2003) 

 

I. tip numune için, 

 

                                                    (2.20) 

                      (2.21) 

 

ġekil 2.28'deki numune silindiriktir. Gerilim konsantrasyonu olarak çentik açılmakta ve 

eksenel çekmeye tabi tutulmaktadır. 
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ġekil 2.28. ASTM Standardına göre II. Tip numune Ģekli (ASTM 2003) 

 

II. tip numune için, 

                                         (2.22) 

                    (2.23) 

                                                 (2.24) 

ġekil 2.29'deki numune eksantrik  çekmeye tabi tutulmaktadır. 

 

 

ġekil 2.29. ASTM Standardına göre III. Tip numune Ģekli (ASTM 2003) 

 

III. tip numune için, 

                                                       (2.25) 
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                            (2.26) 

ġekil 2.30'da ise, numune üç nokta eğme deneyine tabi tutulmaktadır. 

 

 

ġekil 2.30. ASTM Standardına göre IV. Tip numune Ģekli (ASTM 2003) 

 

IV. tip numune için, 

                                                   (2.27) 

                       (2.28) 

Burada; 

Y - numunenin sınırlı boyutunu göz önünde tutan parametre 

t - numune kalınlığı 

b - numune geniĢliği 

l0 - çatlak uzunluğu 

Y, parametresi çatlağın nispi uzunluğu ile bağlı olup polinom, grafik veya tablo 

Ģeklinde verilebilmektedir. Formül (2.21, 2.23, 2.26 ve 2.28)'de Y polinom olarak 

verilmiĢtir. 
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2.5.2. Ġndentasyon Tekniği 

 

Seramik malzemelerin sertlikleri parlatılmıĢ yüzey üzerinde Vickers ya da Knoop sertlik 

testi ile ölçülür (ġekil 2.31). Vickers sertlik testi tepe açısı 136°, Knoop ise iki farklı 

tepe açısına sahip 130° ve 172°30' elmas piramit ucu kullanır. Vickers ya da Knoop 

sertlik değeri batıcı ucun belirli bir yük altında, belirli bir süre uygulanması ile malzeme 

yüzeyinde meydana getirdiği izin büyüklüğü ile ilgili bir değerdir. Vickers sertlik değeri 

―HV‖ Denklem 2.29, Knoop sertlik değeri ―HK‖ ise Denklem 2.30 ile kgf/mm
2
 olarak 

hesaplanır (Elssner et al. 1999). 

                                     (2.29) 

                          (2.30) 

Sertlik testinde uygulanan yüke bağlı olarak indentasyon izinin köĢelerinden radyal 

çatlaklar üretilebilir. Yük uygulandığında elastik limit aĢıldığında piramit ucun altında 

plastik deformasyon bölgesi oluĢur. Piramit uç bir kama gibi etki eder ve malzeme 

yüzeyinde onu saran çekme gerilmeleri üretir. Yükleme fazı esnasında çekme 

gerilmeleri uygulanan yükün basma gerilmeleri ile çatıĢır. Maksimum yüke ulaĢınca 

çatlaklar oluĢmaya baĢlar ve yük, elmas piramitten kaldırılınca basma gerilmesi alanı 

(bu zamana kadar çatlakların ilerlemesini sınırlandırmıĢtır) kaybolur ve oluĢan çatlaklar 

nihai boyuta ulaĢır, malzemenin tokluğuyla dengede olan gerilme Ģiddetine kadar büyür. 

Kırılma tokluğunun belirlenmesinde genellikle Vickers uç kullanılır ve malzemeye 

bağlı olarak iki tür çatlak oluĢur (ġekil 2.32). Bunlardan birincisi sertlik izinin altında 

altyüzey çekme gerilmeleri ile baĢlayan yarı dairesel çatlaklar (ġekil 2.32.a), diğeri ise 

daha düĢük yüklerde ve daha tok olan malzemelerde (WC-Co sermetleri gibi) sertlik 

izinin köĢe noktalarından baĢlayarak yüzeye yakın bir Ģekilde radyal olarak çoğalan 

Palmqvist çatlaklardır (ġekil 2.32.b) 
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(a) 

 

(b) 

ġekil 2.31.(a)Vickers,(b)Knoop sertlik ölçümünde kullanılan uç ve izlerin Ģematik resmi 

(Elssner et al. 1999) 

 

Sertlik testi ile oluĢturulan çatlakların uzunluğunu seramiğin kırılma tokluğu, 

indentasyon kalıntı gerilmeleri ve indentasyon yükü arasındaki iliĢki belirler. Bu buluĢ 

kırılma tokluğunun belirlenmesinde indentasyon metodun kullanımına sebep olmuĢtur. 
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(a) 

Yarı dairesel çatlak 

(b) 

Palmqvist çatlak 

ġekil 2.32. Vickers sertlik testi ile oluĢturulan sertlik izi ve çatlakların Ģematik resmi 

(Elssner et al. 1999, Gong et al. 2001) 

 

Evans ve Charles (1976), Lawn (1980), Anstis (1981) ve Niihara (1982) kırılma 

tokluğunu indentasyon metodu ile oluĢturulan çatlakların uzunluğu ve uygulanan yükü 

kullanarak belirlemiĢlerdir (Elssner et al. 1999). Yarı dairesel çatlaklar için kırılma 

tokluğunun belirlenmesinde kullanılan formül Denklem 2.31 ‘de (Anstis et al. 1981) 

verilmiĢtir. 

                                       (2.31) 

E : Elastik modül 

H: Sertlik 

P : Uygulanan yük 

c : Çatlak uzunluğunun yarısı 
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2.6. Seramiklerde ToklaĢtırma Yöntemleri 

 

2.6.1. Takviye Yolu Ġle ToklaĢtırma 

 

Mekanik özellikleri -özellikle tokluk- geliĢtirilmiĢ seramik malzemeler elde etmek için 

uygulanan stratejilerden bazıları çatlak ilerleme prosesi sırasında ya çatlak ilerlemesine 

direnç gösteren veya çatlak ilerleme enerjisini absorbe eden mikroyapı mühendisliğini 

kapsarlar. Her iki amaç fiber veya partikül takviyeli mikroyapılarda eĢ zamanlı olarak 

elde edilebilmektedir. Bu tür mikroyapılara sahip seramiklerde, çatlaklar düz bir yoldan 

saptırılmaktadır; bu, çatlak boyunda önemli bir artıĢa yol açar, aynı zamanda ilerleyen 

bir çatlak ucunun arkasındaki partiküller çatlağa köprü kurarak matrisi bir arada tutar ve 

çatlağı kapatmaya meyleder (Wachtman 1996, Reimanis 1997, Barsomm 1997). 

 

Çatlak köprüleĢmesinde matris çatlar ve çatlak ucunun gerisinde (wake olarak 

adlandırılan zon) partikül ya da fiber takviye malzemesi kırılmadan kalır ve çatlak 

açılımını engeller (ġekil 2.33) (Lee and Rainforth 1994, Barsomm 1997, Soboyejo 

2002). Ayrıca seramik kompozitlerde matris tane içinde ve tane sınırında yer alan nano 

boyutlu ikinci faz partikülleri dislokasyonların oluĢumuna neden olur. Seramik 

malzemelerde dislokasyonları hareket ettirmek güç olduğu için bu bölgeler nano 

boyutlu çatlakların oluĢumunda orijin oluĢtururlar ve dolayısıyla da gevrek seramik 

malzemelerde tokluk artıĢı sağlarlar (Awaji et al. 2002). 

 

 

ġekil 2.33. Fiber takviyeli seramik kompozitlerde çatlak köprüleĢmesi 

(Lee and Rainforth 1994) 
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2.6.2. Mikroçatlak OluĢumu 

 

Bu durum, seramik bir matriste (Kübik zirkonya veya Al2O3 gibi diğer bir seramik) ZrO2 

partiküllerinin birleĢtirilmesi ile baĢlatılır. DönüĢüm sıcaklığına (Tt-m) soğutmada ZrO2 

partiküllerinde oluĢan % 3-5 hacimce genleĢme çatlak oluĢumuna sebep olur (ġekil 2.34 ve 

ġekil 2.35) (Stevens 1986). 

 

 

           (a)       (b) 

ġekil 2.34. ZrO2‘de oluĢan martensitik dönüĢüm (Stevens 1986) 

 

ġekil 2.34 ‗de hacimsel genleĢme ZrO2 partikülleri etrafında mikroçatlaklar oluĢturur. 

ġekil 2.34.(a)‗da partikül içerisinde ilerleyen çatlak sapmalara uğrar ve çatallaĢır. 

ġekil.2.34.(b)‗de böylece kırılma dayanımını arttırır. 

 

 

ġekil 2.35. Al2O3-ZrO2‘ye ait TEM görüntüsü (Stevens 1986) 

 

ġekil 2.35 ‘de koyu renkli taneler zirkonya tanelerini göstermektedir, dönüĢüm Al2O3 

matriste yüksek Ģekil değiĢimleri oluĢturmaktadır ki buna sadece mikro çatlama ile uyum 

sağlanabilir. 
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DönüĢüme uğramıĢ partikül çevresinde matriste mikroçatlak oluĢumuna sebep olan yüzey 

gerilmeleri üretilir; bunlar ilerleyen bir çatlağın gerilme alanını geniĢletme kabiliyetleri ile 

veya ilerleyen bir çatlağı saptırdığından çatlağın enerjisini absorbe edebilir,  veya 

dağıtabilir, bu nedenle seramiğin tokluğunu yükseltir. Optimum Ģartlar, partiküller 

dönüĢüm için yeteri kadar büyük olduğunda sağlanır fakat sadece yeteri kadar küçük 

olduğunda sınırlı bir mikroçatlak oluĢumuna neden olabilir. ZrO2 partikül boyutu istenen 

boyut dağılımını elde etmek için genellikle sinterleme öncesi öğütme süresi ile veya 

sinterlemeden sonra yaĢlandırma koĢulları ile kontrol edilebilir. 

 

Maksimum tokluğu elde etmek için ZrO2 inklüzyonlarının hacim fraksiyonu optimum bir 

seviyede olmalıdır (Claussen 1976). Tokluk, bir noktaya kadar maksimum bir seviyeye 

yükselir ki bu noktanın üzerinde  ZrO2 partikülleri tarafından oluĢturulan mikroçatlaklar 

birbiri ile etkileĢime girip mukavemette bir düĢüĢe sebep olur.  

 

Böyle mikroyapılar termal Ģok koĢullarını engellemek için gereklidir. Ġki durum vardır; 

birincisi kırılma baĢlangıcının termal Ģok ile engellenmesi, R΄: 

R΄ = σf / α.E                                                        (2.32) 

Burada;  

σf  : Kırılma gerilimi 

α  : Termal genleĢme katsayısı 

E  : Elastisite Modülü 

 

R΄, σf‘in yükselmesi ile veya α ve E‘nin azalması ile yükselebilir. Pratikte her üç 

parametreyi faydalı bir Ģekilde değiĢtirmek mümkündür. 

 

Ġkinci parametre R΄΄΄΄, daha önceden bulunan hataların termal gerilim ile büyümesine 

direnç olarak göz önüne alınır ve aĢağıdaki formül ile verilir: 

                                                           (2.33) 

Bu durumda yüksek R΄΄΄΄  değerleri elde etmek için ‗tok‘ fakat daha zayıf bir seramik 

istenir. 
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2.6.3. DönüĢüm ToklaĢtırması 

 

Garvie, Hannink ve Pascoe ‗Seramik Çelik‘ isimli çalıĢmaları ile çatlağın önünde gerilim 

alanı bulunması ile teĢvik edilen yarı kararlı tetragonal partiküllerin tetragonal-monoklinik 

faz dönüĢümü ile kullanıĢlı hale gelen seramiklerin mukavemet ve tokluklarındaki artıĢ 

için zirkonyanın potansiyelini fark eden ilk kiĢilerdir (Van de Graff and Burggraaf 1983). 

Martensitik reaksiyonda geliĢen hacim değiĢimi ve kayma deformasyonunun çatlak 

açılmasının tersi yönde olduğu fark edilmiĢtir ve bu nedenle seramiklerin çatlak 

ilerlemesine direncini artırıcı yönde rol oynar. Bu konuyu açıklamak için teoriler ve 

matematiksel sistemler geliĢtirmek için çok fazla çalıĢma yapılmıĢtır (Evans 1983, 1984, 

Evans and Cannon 1986). DönüĢüm toklaĢmasının pratik yönü yeniden incelenmiĢtir 

(Claussen and Rühle 1981, Claussen 1983). 

 

Genel olarak farkına varılmıĢtır ki, iki fazlı seramiklerde oluĢan çatlak sapmasının 

ilerisinde t-m dönüĢümü her iki mekanizma ile de çok önemli özellikler geliĢtirir. 

 

 

2.6.4. Gerilme Kaynaklı DönüĢüm ToklaĢması 

 

ZrO2‘yi 1200°C‘nin üzerinden oda sıcaklığına soğutmada tetragonal-monoklinik 

dönüĢümü meydana gelir. Eğer bununla birlikte, ZrO2 ince olarak bölünmüĢ veya matris 

tarafından üzerine basma gerilimleri uygulanırsa, zirkonya partikülleri yarı kararlı 

tetragonal formda kalır. Partiküller ilk fabrikasyon boyunca  örneğin alümina içerisindeki 

zirkonya gibi ikinci bir faz olarak indüklenir veya sinterleme süresince ya da sinterlemeden 

sonra ısı muamelesi ile ikinci bir faz olarak geliĢtirilebilir. Eğer gerilim altında bir çatlak 

ilerletilirse, ġekil 2.36‘da  çatlak etrafında özellikle çatlak ucunda büyük çekme gerilimleri 

üretilir (Evans and Heuer 1981, McMeeking and Evans 1982). Bu gerilimler matrisin 

tetragonal zirkonya partikülleri üzerinde baskı uygulamasına sebep olur ve eğer yeteri 

kadar büyükse partikül üzerinde yeni koĢullar altında monoklinik simetriye dönüĢecek 

olan net bir çekme gerilimi ile sonuçlanır. 
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: orijinal yarı kararlı zirkonya partikülü 

 

: Martensitik dönüĢüme uğramıĢ zirkonya partikülü 

 

: Çatlak ucu etrafındaki gerilim alanı 

ġekil 2.36. Yarı kararlı ZrO2 partiküllerinin bir çatlağın elastik gerilim alanında gerilim 

kaynaklı dönüĢümü (Evans and Heuer 1981, McMeeking and Evans 1982) 

 

Partikülde oluĢan hacimsel genleĢme (> % 3) ve kayma deformasyonu (% 1-7)  matriste 

üretilen basma gerinimi ile sonuçlanan martensitik dönüĢüme neden olur. 

 

 

2.7. Konu ile Ġlgili Bugüne Kadar Yapılan ÇalıĢmalar 

 

Magnani ve Brillante (2005), alümina-zirkonya kompozitlerinde sinterleme prosesinin 

ve kompozisyonun mekanik özellikler üzerindeki etkisini araĢtırmıĢlardır. Yittria ile 

stabilize edilmiĢ zirkonya, saf zirkonya, alümina, krom oksit, CeMgAl11O19 kullanarak 

14 farklı reçeteye göre kuru presleme ile Ģekillendirilen numuneler 1450 ºC‘de 1 saat 

süre ile sinterlenmiĢ ve numunelerin bir kısmı bu sinterleme iĢlemine ilave olarak yine 

aynı sıcaklıkta 100 MPa‘da 2 saat sıcak izostatik presleme iĢlemine tabi tutulmuĢtur. 

Sonuç olarak sıcak izostatik presleme az miktarda monoklinik faz oluĢumuna neden 

olduğundan Vickers indentasyon tekniği ile elde edilen kırılma tokluğu değerlerinde 

azalma meydana gelmiĢtir. Krom ilavesi kırılma tokluğunu artırmıĢtır, CeMgAl11O19 

magnetoplumbit katkısı zirkonyanın toklaĢtırma etkisini daha az etkili hale getirmiĢtir. 

Alümina tanelerinin basma gerilimleri doğrusal olarak monoklinik fraksiyona bağlıdır 

ve t-m dönüĢümünden kaynaklanan çekme gerilimleri ile kısmen azaltılabilir. 
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Cesari ve arkadaĢları (2006), farklı oranlarda alfa alümina ve % 3 yittria ile stabilize 

edilmiĢ zirkonya kullanarak slip döküm tekniği ile kompozitler üretmiĢ ve bunların 

kırılma tokluğunu Vickers indentasyon tekniği ile belirlemiĢlerdir. Sonuçta en yüksek 

kırılma tokluğu değerini % 60 Y-ZrO2 + % 40 Al2O3 bileĢimine sahip kompozitte elde 

etmiĢlerdir. 

 

Medvedovski (2006), slip döküm tekniği ile alümina-müllit-zirkonya esaslı kompozit 

malzemeler üreterek bunların kırılma tokluklarını Vickers Ġndentasyon tekniğinden elde 

etmiĢtir. 

 

Wang ve arkadaĢları (2005), dental porselen ve soda kireç camının kırılma tokluğunu, 

farklı teknikler (SENB, SEPB, CNB) kullanarak belirlemiĢlerdir. 

 

Gogotsi ve arkadaĢları (2007), çeĢitli oksit ve nonoksit seramiklerin farklı indenterler 

kullanarak kenar kırılma (flaking) tokluğu değerlerini ölçmüĢler ve sonuçları SEVNB 

tekniği ile elde edilen kırılma tokluğu değerleri ile karĢılaĢtırmıĢlardır. Tek fazlı 

seramiklerde Rockwell indenter ile elde ettikleri değerlerin SEVNB ile elde edilen 

değerlerle orantılı olduğunu gözlemlemiĢlerdir. 

 

Garrido ve arkadaĢları (2006), alümina‘ya üç farklı oranda zirkon ilave ederek slip 

döküm yöntemi ile müllit-zirkonya kompozitleri üretmiĢler ve 1450–1600ºC arasındaki 

farklı sıcaklıklarda sinterledikleri malzemelerin sertliklerini ve Vickers Indentasyon 

yöntemi ile kırılma tokluklarını incelemiĢlerdir. Yapılan XRD analizlerinde 1450 ºC ‗de 

sinterlenen numunelerde sadece alümina ve zirkon fazları görülmüĢtür. 1550 ºC ‗de 

müllit, monoklinik ve tetragonal zirkonya oluĢmuĢtur. 1600 ºC ‘de ise daha yüksek 

oranda aynı fazlar oluĢmuĢ fakat zirkonya daha kararlı haldedir. Sıcaklık artıĢı ile 

kırılma tokluğunda artıĢ gözlenmiĢtir. 

 

Sherman (1997), %100 alümina‘dan ASTM E399 standardına uygun numuneleri 

hazırlarken numunenin bir kenarında çatlak oluĢturmak için kendi geliĢtirdiği bir 

yöntemi denemiĢ, ayrıca 0.3 mm‘lik elmas disk kullanarak da numunelerin tek tarafında 

çatlak oluĢturmuĢtur. Üç nokta eğme dayanımı testinden yararlanarak numunelerin 
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kırılma tokluklarını belirlemiĢtir. Kendi geliĢtirdiği yöntem ile elde ettiği numuneleri 

kırılma tokluğu açısından elmas disk ile hazırladığı numuneler ile kıyaslamıĢtır ve 

birbirine yakın sonuçlar elde etmiĢtir. 

 

Gogotsi (2003), zirkonya, alümina, silisyum nitrür seramik malzemeler, zirkonya ve 

alümina tek kristalleri, silisyum karbür, slisyum nitrür lamine kompozitler ve diğer 

seramik malzemelerin kırılma tokluklarını SEVNB tekniği ile incelemiĢ, V-çentik 

hazırlama ve üç nokta dayanımı testleri için manuel ve mekanik prosedürler 

geliĢtirmiĢtir. Aynı zamanda SENB tekniğini de kullanarak elde ettiği sonuçları 

kıyaslamıĢtır. 

 

Choi ve Bansal (2005), sıcak presleme yöntemi ile  %10 mol yittria ile stabilize edilmiĢ 

zirkonya ve alümina içeren partiküllü ve plaka Ģekilli kompozitler üretmiĢler ve 

bunların mekanik özelliklerini incelemiĢlerdir. Kırılma tokluğunu SEVNB tekniği ile 

belirlemiĢlerdir. Kompozitlerin eğme dayanımı ve kırılma tokluklarının alümina 

içeriğinin artıĢı ile arttığını ileri sürmüĢlerdir. Partikül Ģeklindeki kompozitlerin eğilme 

dayanımının plaka Ģekilli olanlardan daha yüksek olduğunu ve kırılma tokluklarında 

önemli bir fark olmadığını belirmiĢlerdir. 

 

Tekeli (2005), %8 mol yittria ile stabilize edilmiĢ kübik zirkonya‘ya ağırlıkça %0, 1, 5, 

ve 10 oranlarında alümina ilave ederek slip döküm tekniği ile hazırladıkları 

kompozitlerin alümina içeriğinin kompozitin kırılma tokluğu, sertliği, sinterlenme ve 

tane büyümesi gibi özellikleri üzerindeki etkilerini incelemiĢtir. Sertlik ve kırılma 

tokluğu ölçümleri Vickers indentasyon yöntemi ile yapılmıĢtır. Ağırlıkça %1‘e kadar 

olan alümina katkısının sinterlenmiĢ yoğunluğu artırdığı fakat daha fazla alümina 

katkılarının yoğunluğu düĢürdüğünü gözlemlemiĢlerdir. Alümina katkısının artması ile 

tane büyümesi eğilimi yükselmiĢtir ve kırılma tokluğu ve sertlikte artıĢ elde edilmiĢtir. 

 

Ġpek (2005), yaptığı çalıĢmada alüminyum ve zirkonyumun sulu çözeltilerinden 

hareketle elde ettiği farklı bileĢimlere sahip alümina-zirkonya kompozitleri ve 

mukayese için hazır tozlardan elde ettiği eĢdeğer bileĢimli alümina-zirkonya 

kompozitlerinin sinterlenebilirliği, mekanik özellikleri ve kırılma davranıĢlarını 
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incelemiĢtir. Ticari tozlardan; %100 Al2O3, %95 Al2O3 + %5 ZrO2, %90 Al2O3 + %10 

ZrO2, %85 Al2O3 + %15 ZrO2 ve %80 A12O3 + %20 ZrO2 bileĢimli karıĢımlar 

hazırlamıĢtır. Burada zirkonya olarak stabilize edilmemiĢ saf zirkonya kullanmıĢtır. Yani 

kullanılan zirkonya tamamen monoklinik zirkonyadır. 

 

Ġpek (2005), çalıĢmasında kuru presleme ile ürettiği kompozitlerin kırılma tokluklarını 

parlatılmıĢ yüzeylerde mikrosertlik cihazında Vickers piramit elmas uç kullanarak 

hesaplamıĢtır. 

 

Sonuç olarak; Çöktürme yolu ile üretilen alümina tozları α-alümina yapısında ve 

zirkonya tozları ise karıĢık monoklinik ve tetragonal zirkonya faz yapısındadır. 

Çöktürme ile üretilen tozlardan sinterlenen alümina dıĢında optimum değerler 1600°C'de 

sinterleme durumunda elde edilmiĢtir. Alüminaya zirkonya ilavesi ile kırılma 

tokluğunda sağlanan artıĢın zirkonyanın dönüĢüm toklaĢtırma etkisi yanında 

mikroçatlak oluĢumu, çatlak yolu üzerindeki köprüleĢme ile tane boyutundaki 

küçülmenin bir sonucu olarak çatlak yolunun uzamasından ileri geldiği 

değerlendirilmiĢtir. Tüm sinterleme sıcaklık ve sürelerinde elde edilen kompozitlerin 

sahip olduğu tetragonal zirkonya faz oranı, çöktürme ile üretilen tozlardan sinterlenen 

numunelerde daha yüksektir. Bu da çöktürme ile üretilen tozlardan sinterlenen 

kompozitlerin ticari tozlardan sinterlenen numunelerden daha fazla dönüĢüm toklaĢması 

ve mukavemet göstereceği anlamına gelmektedir. Ticari tozlardan sinterlenen 

kompozitlerde ise monoklinik zirkonya oranının daha yüksek olması etkin toklaĢma 

mekanizmasının mikroçatlama ile olacağını göstermektedir. Mikroçatlamanın yüksek 

miktarda olması mukavemet açısından sakıncalıdır. Alümina-zirkonya kompozitlerinde, 

kırılma direnci çatlak boyu arttıkça artmıĢtır ki, bu, kompozitlerin R-eğrisi davranıĢı 

gösterdiğine iĢaret etmektedir. 

 

Bu tez çalıĢmasında, ilk olarak sadece alüminadan elde edilecek numunelerin özellikleri 

incelenmiĢtir. Daha sonra yine aynı alüminaya farklı oranlarda ve yapılarda zirkon ve 

zirkonya ilave edilmiĢtir. Alüminaya zirkonya kaynağı olarak ilk aĢamada zirkon 

(ZrO2.SiO2) ilave yapılmıĢtır. Zirkon‘da bulunan SiO2 alümina ile birleĢerek yapıda bir 

miktar müllit oluĢturmaktadır. Müllit fazının da mekanik özellikler üzerinde olumlu 
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etkileri vardır. Yapılan ön çalıĢmalarda zirkon katkısi ile, sinterleme sonrası yapıda 

korund fazının yanında hem monoklinik hem de tetragonal zirkonya oluĢmuĢtur. 

 

Ġkinci aĢamada, alüminaya farklı oranlarda saf zirkonya (monoklinik) ilave edilmiĢtir. 

Üçüncü aĢamada, saf zirkonyaya CaO ve MgO ilavesi yapıp sinterleyerek zirkonyayı 

stabilize ettikten sonra yani yapının çoğunluğunu tetragonal zirkonyaya dönüĢtürerek 

alüminaya ilave edilmiĢtir. Bu Ģekilde bu üç farklı katkının kompozitin özelliklerine 

olan etkileri kıyaslanmıĢtır. 

 

Yapılan ön çalıĢmalarda, saf zirkonyaya %10 oranında CaO veya MgO ilavesi ile 

1400°C'de sinterlendikten sonra yapının büyük ölçüde tetragonal faza dönüĢtüğü 

görülmüĢtür. 

 

Bu çalıĢmada, slip döküm yöntemi ile alçı kalıplarda hazırlanan numunelerin bir 

kenarında döküm sırasında alçı kalıba yerleĢtirilen jilet yardımı ile bir çatlak 

oluĢturulmuĢtur. ġekillendirilen numuneler sinterlendikten sonra kırılma toklukları 

ASTM E399 standardına göre belirlenmiĢtir. Kırılma tokluğu dıĢında numunelerin 

birim hacim ağırlıkları, görünür gözenek %‘leri hesaplanmıĢ, XRD ile faz analizleri, 

SEM ile mikroyapı incelemeleri yapılmıĢtır. Numunelerin sertlik ölçümleri yapılmıĢtır. 

Bunlara ilave olarak indentasyon yöntemi ile kırılma tokluğu değerleri belirlenip ASTM 

E399‘a göre elde edilen kırılma tokluğu değerleri ile kıyaslanmıĢtır. 

 

Bügüne kadar yapılan çalıĢmalar incelendiğinde; 

1- Zirkonya‘nın stabilizasyon iĢlemlerinde genellikle kullanılan katkı yittria‘dır. 

2- Zirkonya (ZrO2) kaynağı olarak zirkon (ZrO2SiO2) çok fazla kullanılmamıĢ, 

genellikle doğrudan stabilize zirkonya kullanımı tercih edilmiĢtir. 

3- Hem aynı oranlarda zirkonya oluĢturacak zirkon katkısı, hem de aynı oranlarda 

monoklinik zirkonya ve tetragonal zirkonya katkıları ile farklı sıcaklıklarda elde 

edilecek özellikleri bir arada toplayan geniĢ kapsamlı bir çalıĢmanın bugüne 

kadar yapılmadığı görülmüĢtür. 
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4- ġekillendirme tekniği olarak slip döküm tekniğinin çok fazla kullanılmadığı 

görülmüĢtür. Halbuki slip döküm tekniği ile teorik yoğunluğa çok yakın sıkı 

yapılı numuneler üretilebildiğinden mekanik özelliklerin geliĢtirilmesi üzerine 

çok önemli etkileri vardır. 

5- ASTM E399 standardının daha kompleks Ģekilli numune gerektirmesinden 

dolayı çok fazla tercih edilmediği görülmüĢtür. Herhangi bir malzemeden yapılan 

bir parçanın içerisinde üretim sırasındaki proseslerden kaynaklanan veya daha 

sonra oluĢan çatlak, delik, çentik boĢluk gibi gerilim konsantrasyonları mutlaka 

mevcuttur. Kırılmaya neden olan asıl unsur ise bu gerilim konsantrasyonlarıdır. 

ASTM E399 Standardı ise parçanın çatlak gibi bir gerilim konsantrasyonu 

içerdiği durumlarda kırılmaya karĢı hassasiyetini belirlemek açısından çok 

önemlidir. 

6- ASTM E399 Standardının kullanıldığı çalıĢmalarda ise numunelerin kenarlarında 

oluĢturulan çatlakların genellikle numune hazırlandıktan sonra elmas disk 

yardımı ile kesilerek elde edildiği görülmüĢtür. 

 

Bu hususlar göz önüne alındığı zaman yapılan tez çalıĢması;  

1- Alümina‘nın toklaĢtırılmasında zirkon, monoklinik zirkonya, tetragonal zirkonya 

gibi üç farklı katkının değiĢik oranlarda kullanılması ve farklı sıcaklıklarda 

sinterleme iĢleminin etkilerinin incelenmesi, 

2- Kullanılan stabilize zirkonyanın (tetragonal zirkonya) stabilizasyon iĢleminin 

CaO veya MgO ile Bölümümüzde yapılması, 

3- Slip döküm tekniği ile daha sık yapılı numuneler üretilmesi, 

4- Standarda göre numunenin bir kenarında bulunması gereken çatlağın jilet 

yardımı ile numune Ģekillendirme iĢlemi esnasında oluĢturulması, 

5- Kırılma tokluğu değerlerinin hesaplanması iĢlemlerinde ASTM E399 

standardının kullanılması 

yönünden daha önce yapılan çalıĢmalardan ayrılmaktadır ve bu çalıĢmadan bundan 

sonraki çalıĢmalara ıĢık tutacak önemli sonuçlar elde edileceği düĢünülmektedir. 
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3. MATERYAL VE METOD 

 

3.1. Amaç 

 

Seramikler yüksek ergime sıcaklığı, korozyon direnci, mukavemet, elektrik ve ısıyı iyi 

yalıtma gibi özelliklerinin yanı sıra estetik ve biyolojik olarak doku dostu olmaları 

nedeni ile birçok alanda yaygın olarak kullanılmaktadır. Fakat çok kırılgan olmaları 

kullanımlarını sınırlandırmaktadır. 

 

Seramik malzemelerin düĢük olan kırılma tokluğu çeĢitli toklaĢtırma metodları ile 

iyileĢtirilmektedir. Zirkonya katkısı, özellikle alümina esaslı seramiklerin kırılma 

tokluğunun artırılmasında çok önemli bir yere sahiptir. 

 

Bu çalıĢmada, alümina esaslı seramiklerin kırılma tokluğunun artırılması için zirkonya 

kaynağı olarak zirkonun etkileri, farklı oranlarda monoklinik ve tetragonal zirkonyanın 

etkilerinin incelenmesi,  bunların yanı sıra geleneksel seramikler sınıfına giren zirkon, 

yer ve duvar karosu gibi seramiklerin kırılma tokluğunun hem ASTM E399 

Standardı‘na göre hem de indentasyon yöntemi ile hesaplanması ve elde edilen 

sonuçların karĢılaĢtırılması amaçlanmıĢtır. 

 

 

3.2. Deney Programı 

 

Bu çalıĢma kapsamında alümina, müllit ve zirkon gibi bazı ileri teknoloji seramik 

malzemeleri ile yer ve duvar karosu gibi bazı geleneksel malzemelerin kırılma 

toklukları incelenmiĢtir. Yapılan çalıĢmalar sırası ile aĢağıda sunulmuĢtur. 

 Alümina, zirkon, zirkonya, yer ve duvar karosu masseleri temin edilmiĢtir. 

 Yurtiçinden hazır yittria ile stabilize edilmiĢ zirkonya temin edilememesi üzerine 

kendi imkanlarımızla magnezyum oksit ve kalsiyum oksit katkısı kullanarak 

monoklinik zirkonyadan oda sıcaklığında kararlı (stabilize) tetragonal zirkonya 

üretilmiĢtir. 
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 Monoklinik zirkonya, stabilize (tetragonal) zirkonya, zirkon katkılı ve katkısız 

alümina numuneleri ĢekillendirilmiĢ sinterleme iĢleminden sonra fiziksel ve 

mekanik özellikleri incelenmiĢtir. 

 Zirkon ve alümina tozları kullanılarak Ģekillendirilen ve 1600°C‘de değiĢik 

sürelerde sinterlenerek elde edilen zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit 

kompozitlerinin fiziksel ve mekanik özellikleri incelenmiĢtir. 

 5 mikron altı incelikte zirkon tozu Ģekillendirildikten sonra sinterlenmiĢ ve bu 

numunelerin de fiziksel ve mekanik özellikleri incelenmiĢtir. 

 UĢak Seramik Fabrikasından temin edilen hazır yer ve duvar karosu çamurları 

kullanılarak dökümle numuneler hazırlanmıĢ, bu numunelerin de fiziksel ve 

mekanik özellikleri incelenmiĢtir. 

 

 

3.3. Deneylerde Kullanılan Malzemeler 

 

3.3.1. Alümina 

 

Bu çalıĢmada alümina olarak Alcoa CT 3000 SG  tozu kullanılmıĢtır. Alcoa CT 3000SG 

alüminasının kimyasal analizi Çizelge 3.1‘de, XRD paternleri de ġekil 3.1‘de 

sunulmuĢtur. 

ġekil 3.1. Alcoa alüminasının XRD paterni 
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Çizelge 3.1. Deneysel çalıĢmalarda kullanılan hammaddelerin özellikleri 

 

 

 

 

 

 

 

Malzeme 

Türü 

Al2O3 SiO2 Fe2O3 ZrO2 HfO2 Y2O3 TiO2 Na2O CaO MgO 
AteĢ 

kaybı 

Mutlak 

yoğ.  

Tane 

boyutu 

Yüzey 

alanı  

Ağırlıkça, % (gr/cm3) (µm) (m
2
/gr) 

Alcoa 

Alümina 
99.70 0.03 0.02 – – – – 0.08 0.02 – – – 

D90: 1.5-2.5 

D50: 0.6-0.8 
– 

Zircosil-5 0.03 34.60 0.02 62.30 1.20 0.11 0.07 0.006 0.10 0.02 1.02 4.5 D90: 5 12 

Ukrayna DVS 

Zirkonya 

Max. 

0.05 

Max. 

0.2 

Max. 

0.1 

Min. 

99 
– – 

Max. 

0.15 
– – – 

Max. 

0.6 
– 

 

D99 :45  
– 
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3.3.2. Zirkon 

 

Deneylerde Cookson Ltd. üretimi zircosil-5 kodlu toz kullanılmıĢtır. Bu tozun kimyasal 

bileĢimi ve fiziksel özellikleri Çizelge 3.1‗de sunulmuĢtur. 

 

 

3.3.3. Zirkonya 

 

Bu çalıĢmada Ukrayna DVS, firması üretimi monoklinik zirkonya ile Anadolu 

Üniversitesinden temin edilen Tosoh firmasına ait TZ3Y kodlu yittria ile stabilize 

edilmiĢ tetragonal zirkonya kullanılmıĢtır. Ukrayna DVS m-ZrO2‗nin kimyasal bileĢimi 

Çizelge 3.1‘de XRD paternleri de ġekil 3.2 ve ġekil 3.3‘te sunulmuĢtur. 

 

ġekil 3.2. Ukrayna DVS m-ZrO2 ‗nin XRD paterni 

 

ġekil 3.3. Tosoh TZ3Y t- ZrO2 ‗nin XRD paterni 

 

 M:37-1484 Baddelayt m-ZrO2 

 T :49-1642 Zirkonyum oksit t-ZrO2         
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3.3.4. Magnezyum Oksit 

 

Bu çalıĢmada Sigma Aldrich ürünü ultra light magnezya, kullanılmıĢtır. Bu ürünün 

özellikleri yurt içi mümessil ve yurtdıĢı üretici firmalardan temin edilememiĢtir. 

 

 

3.3.5. Kalsiyum oksit 

 

Horasan Kimya Firması tarafından üretilmiĢ olup % 99.90 saflıkta ve 20 mikron altı 

inceliktedir.  

 

 

3.4. Tetragonal Zirkonya Üretim ÇalıĢmaları 

 

BaĢlangıçta iç piyasadan tetragonal zirkonya temin edilememesi üzerine, Esan 

EczacıbaĢı Firmasından satın alınan Ukrayna DVS Firması ürünü olan monoklinik 

zirkonyanın tetragonal zirkonyaya dönüĢtürülmesi çalıĢmalarına baĢlanmıĢtır. Ġncelenen 

çeĢitli kaynaklarda monoklinik zirkonyaya ağırlıkça % 5-15 arasında Y2O3, MgO veya 

CaO katıldıktan sonra 1200 °C‘nin üzerinde ısıl iĢleme tabi tutulması ile oda 

sıcaklığında kararlı olan tetragonal zirkonyanın üretilebileceği belirtilmektedir. Ġç ve dıĢ 

piyasadan Y2O3 temin edilememesi nedeni ile sadece MgO ve CaO katkıları ile 

tetragonal zirkonya üretim çalıĢmaları yapılmıĢtır. Monoklinik zirkonya katkılı 

alüminanın sinterleme iĢlemi sonucunda içerdiği monoklinik zirkonyanın tetragonal 

zirkonyaya dönüĢüp dönüĢmediğini görmek için de bir deneme yapılmıĢtır. 

 

3.5. Deney Numunelerinin Hazırlanması 

 

Daha önce yapılan çalıĢmaların sonuçlarından yararlanılarak bu çalıĢma için 4 farklı 

grupta deney planlanmıĢ ve bu gruplar için hazırlanan numuneler aĢağıda sunulmuĢtur. 
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3.5.1. Alümina  

 

Bu grupta katkısız alümina, monoklinik zirkonya, tetragonal zirkonya ve zirkon katkılı 

alümina olmak üzere dört farklı reçete alt grupları oluĢturulmuĢtur. 

 

3.5.1.1. Katkısız Alümina 

 

Bu deneylerde zirkonya katkılı numunelerle kırılma toklukların karĢılaĢtırılması amacı 

ile sadece ALCOA CT3000SG  α-Al2O3 tozu kullanılarak hazırlanan süspansiyonlar 

alçı kalıpta döküm yolu ile ĢekillendirilmiĢ, kurutulmuĢ, sinterleme sıcaklığının etkisini 

incelemek üzere 1400, 1500 ve 1600 °C sıcaklıklarda sinterlenmiĢtir. 

 

 

3.5.1.2. Monoklinik Zirkonya Katkılı Alümina 

 

Zirkonya ile toklaĢtırlmıĢ alümina üretiminde oda sıcaklığında yapıda tetragonal 

zirkonya istenmektedir. Sinterleme iĢlemi sırasında tetragonal-monoklinik 

dönüĢümlerin olduğunun tetragonal zirkonya üretimi çalıĢmalarımız sırasında görülmesi 

üzerine numune hazırlama aĢamasında katılacak monoklinik zirkonyanın sinterleme 

sırasında tetragonal zirkonyaya dönüĢüp dömüĢmeyeceğini ayrıca monoklinik 

zirkonyanın tokluk üzerine etkisinin olup olmadığını incelemek amacı ile bu grup 

deneyler planlanmıĢtır.  Bu deneylerde ALCOA CT3000SG  α-Al2O3 tozuna ağırlıkça 

% 2.5, %5 ve %7.5 oranında monoklinik zirkonya (m-ZrO2) katılarak hazırlanan 

süspansiyonlar alçı kalıpta döküm yolu ile ĢekillendirilmiĢ, kurutulmuĢ, sinterleme 

sıcaklığının etkisini incelemek üzere 1400, 1500 ve 1600 °C sıcaklıklarda 

sinterlenmiĢtir. 

 

3.5.1.3. Tetragonal Zirkonya Katkılı Alümina 

 

Bu deneylerde ALCOA CT3000SG   α-Al2O3 tozuna ağırlıkça % 5, 7.5, 10 ve 20 

oranında tetragonal zirkonya (t-ZrO2) katılarak hazırlanan süspansiyonlar alçı kalıpta 

döküm yolu ile ĢekillendirilmiĢ, kurutulmuĢ, sinterleme sıcaklığının etkisini incelemek 
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amacı ile 1400, 1500 ve 1600 °C sıcaklıklarda sinterlenmiĢtir.  Bu çalıĢmada kullanılan 

tetragonal zirkonyalar monoklinik zirkonyaya ağırlıkça % 10 oranında MgO katıldıktan 

sonra 1400 °C‘de ısıl iĢleme tabi tutularak   üretilmiĢtir.  Ayrıca karĢılaĢtırma amacı ile 

EskiĢehir Anadolu Üniversitesi Seramik AraĢtırma Merkezi‘nden temin edilen Tosoh 

firmasına ait TZ3Y kodlu yittria stabilize zirkonya kullanılarak  ağırlıkça % 7.5 yittria 

stabilize zirkonya katkılı alümina numuneler döküm tekniği ile ĢekillendirilmiĢ, 

kurutulmuĢ daha sonra sinterlenmiĢtir. 

 

 

3.5.1.4. Zirkon Katkılı Alümina 

 

Bu deneylerde zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ alümina üretmek ve bunun kırılma tokluğunu 

katkısız alümina ile karĢılaĢtırmak amacı ile  ALCOA CT3000SG   α-Al2O3 tozuna 

ağırlıkça % 2.5, % 5 ve % 7.5 oranında ZrO2 içerecek Ģekilde zirkon silikat (ZrSiO4) 

katılmıĢtır. Hazırlanan süspansiyonlar alçı kalıpta döküm yolu ile ĢekillendirilmiĢ, 

kurutulmuĢ, daha önce yapılan çalıĢmalarda en iyi sonuçların alındığı 1600 °C‘de 

sinterleme süresinin etkisini incelemek amacı ile ½, 1, 2 ve 4 saat sürelerde 

sinterlenmiĢtir. 

 

 

3.5.2. Zirkon 

 

5 mikron altı incelikte zirkon tozu enjeksiyon kalıplama tekniği ile ĢekillendirilmiĢtir. 

Elde edilen ürünler bağlayıcı uzaklaĢtırma ve 1200 °C‘de ön sinterleme iĢlemine tabi 

tutulduktan sonra numuneler sinterleme sonrası standartlara uygun ölçülerde ürün elde 

etmek amacı ile zımparalama iĢlemine tabi tutulmuĢ, testere ile kesilerek bir 

kenarlarında çatlak oluĢturulmuĢ daha sonra sinterlenmiĢtir. 

 

3.5.3. Zirkonya ile ToklaĢtırılmıĢ Müllit 

 

Alcoa CT 3000 SG ve Zirkosil-5 tozları stokiyometrik oranda karıĢtırıldıktan sonra 

enjeksiyon kalıplama tekniği ile ĢekillendirilmiĢtir. Bağlayıcı uzaklaĢtırma ve 

1200°C‘de ön sinterleme iĢleminden sonra numuneler  sinterleme sonrası standartlara 
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uygun ölçülerde numune elde etmek amacı ile zımparalama iĢlemine tabi tutulmuĢ, 

testere ile kesilerek bir kenarlarında çatlak oluĢturulmuĢ ve daha sonra sinterlenmiĢtir. 

 

 

3.5.4. Yer ve Duvar Karosu 

 

Ġleri teknoloji seramik malzemeleri ile geleneksel seramik malzemelerin kırılma tokluğu 

değerlerini karĢılaĢtırmak amacı ile UĢak Seramik Fabrikası değirmen çıkıĢından alınan 

yer ve duvar karosu çamur örnekleri alçı kalıba döküm yolu ile ĢekillendirilmiĢ, 

kurutulmuĢ daha sonra sinterlenmiĢtir. Yer ve duvar karolarının reçeteleri farklı olup 

piĢirme sonrası yer karosunda müllit, duvar karasunda ise anortit fazının geliĢmesi 

istenmektedir. 

 

 

3.6. ġekillendirme 

 

Döküm tekniği ile Ģekillendirmede, döküm yapılacak bölümünde önceden açılan 

kanallara jilet yerleĢtirilmiĢ alçı kalıplar kullanılarak bir tarafı çatlak içeren dikdörtgen 

prizma Ģeklinde numuneler ĢekillendirilmiĢtir. Enjeksiyon kalıplama tekniği ile 

Ģekillendirilen numunelerde ise ön sinterlenmiĢ numuneler ince testere ile kesilerek bir 

kenarlarında çatlak oluĢturulmuĢtur. 

 

 

ġekil 3.4. ASTM E399 Standardına göre hazırlanacak numunenin Ģekli (ASTM 2003) 

           (3.1) 

 

Numune boyutlarının birbirine olan oranları yukarıda verildiği gibi hazırlanmıĢtır. 
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3.7. Kurutma 

 

ġekillendirilen numuneler kalıptan çıkarıldıktan sonra yavaĢ ve nemli ortamda 

kurumasını sağlamak amacı ile üzeri naylonla örtülü olarak 4–5 gün bekletilmiĢ, daha 

sonra etüvde 5 ºC/saat hızla 100 ºC‘ye çıkılarak 1 gece bu sıcaklıkta kurutulmuĢtur. 

 

 

3.8. Ön Sinterleme ve Zımparalama 

 

Üç nokta eğme dayanım değerlerinin belirlenmesi buradan kırılma tokluğunun 

hesaplanması amacı ile standartlarda belirtilen ölçülerde numunelerin hazırlanması 

gerekmektedir. 

 

Numunelerde Ģekillendirme tekniklerine ve sinterleme sıcaklıklarına bağlı olarak farklı 

küçülmeler meydana gelmektedir. Standartlarda belirtilen ölçülerde numune 

hazırlayabilmek amacı ile numuneler kolayca zımparalanabilecek bir sıcaklıkta ön 

sinterleme iĢlemine tabi tutulmuĢtur. Ön sinterleme iĢlemi 1000ºC‘ye 5 ºC/dak. hızla 

çıkılarak gerçekleĢtirilmiĢ ve bu sıcaklıkta numuneler 9 saat bekletilmiĢtir. 

 

Bundan sonra numunelerden 1‘er örnek alınarak bu örnekler planlanan sinterleme 

sıcaklık ve sürelerde sinterlenmiĢ ve numunelerde ne ölçüde küçülme meydana geldiği 

belirlenmiĢ buna göre ön sinterlenmiĢ numuneler zımparalama iĢlemine tabi 

tutulmuĢtur. 

 

 

3.9. Sinterleme 

 

Uygun ebatlara getirilen numuneler değiĢik sıcaklık ve sürelerde sinterlenmiĢtir. 

 

1400 ve 1500 ºC‘lerdeki sinterleme iĢlemleri SiC ısıtıcı elemanlı max. 1500 ºC‘lik 

Protherm marka fırında, 1600 ºC‘deki sinterleme iĢlemleri MoSi2 ısıtıcı elemanlı, max. 

1750ºC‘lik Nabertherm marka fırında 5 ºC/dk ısıtma hızı ile gerçekleĢtirilmiĢ, daha 
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sonra fırın kendi halinde soğumaya bırakılmıĢtır. Numunelerin kodlaması ve içerikleri 

Çizelge 3.2‘de sunulmuĢtur. 

Çizelge 3.2. Numunelerin kodları, bileĢimleri, sinterleme sıcaklık ve süreleri 

Numune 

Kodu 

BirleĢimleri 

(Ağırlıkça, %) 

Sinterleme 

Sıcaklığı 

(°C) 

Sinterleme 

Süresi 

(Saat) 

A100   100 Alümina 

1400 

1500 

1600 

2 

 

A2.5MZ   2.5 Monoklinik Zirkonya Katkılı Alümina 

A5.0MZ   5.0 Monoklinik Zirkonya Katkılı Alümina 

A7.5MZ   7.5 Monoklinik Zirkonya Katkılı Alümina 

A5.0TZ   5.0 Tetragonal Zirkonya Katkılı Alümina 

A7.5TZ   7.5 Tetragonal Zirkonya Katkılı Alümina 

A10TZ   10 Tetragonal Zirkonya Katkılı Alümina 

A20TZ   20 Tetragonal Zirkonya Katkılı Alümina 

A7.5YSZ 
  7.5 Yittria ile Stabilize Tetragonal Zirkonya Katkılı  

Alümina 

A2.5ZS   2.5 Zirkonya oluĢacak Ģekilde Zirkon katkılı Alümina 

1600 

½ 

1 

2 

4 

A5.0ZS   5.0 Zirkonya oluĢacak Ģekilde Zirkon katkılı Alümina 

A7.5ZS   7.5 Zirkonya oluĢacak Ģekilde Zirkon katkılı Alümina 

Zirkon   100 Zirkon 

1400 

1500 

1600 

2 

ZTM   Zirkonya ile ToklaĢtırılmıĢ Müllit 1600 ½-1-2-4 

YK   Yer Karosu 1180 38dk 

DK   Duvar Karosu 1090 28dk 

 

Katkısız, monoklinik zirkonya ve tetragonal zirkonya katkılı numuneler 1400, 1500 ve 

1600ºC ‗lerde üç farklı sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenmiĢtir. 

 

Zirkon katkılı alüminalar daha önce yaptığımız çalıĢmalarda en iyi sonuçların alındığı 

sıcaklık olan 1600 ºC‘de ½ saat, 1, 2, ve 4 saat olmak üzere 4 farklı sinterleme süresinde 

sinterlenmiĢtir. 

 

Zirkon numuneler 1400, 1500 ve 1600ºC ‗lerde üç farklı sıcaklıkta 2 saat süre ile 

sinterlenmiĢtir. 

 

Zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit numuneler daha önce yaptığımız çalıĢmalarda en iyi 

sonuçların alındığı sıcaklık olan 1600 ºC‘de . ½ saat, 1, 2 ve 4 saat olmak üzere 4 farklı 

sinterleme süresinde sinterlenmiĢtir. 

 

Yer karosu numuneleri 1180 ºC‘de 38 dakika ve duvar karosu numuneleri 1090 ºC‘de 

28 dakika süre ile sinterlenmiĢtir. 
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3.10. Numunelere Uygulanan Testler 

 

Sinterlenen numunelerin üç nokta eğme dayanımı testinden hareketle ASTM E399 

standardına göre kırılma tokluğu hesaplanmıĢtır. 

 

Ayrıca su emme testinden hareketle numunelerin birim hacim ağırlıkları ve görünür 

yoğunlukları hesaplanmıĢtır. 

 

Optik mikroskop ve SEM ile mikroyapı incelemeleri, XRD ile faz analizleri yapılmıĢtır. 

 

SeçilmiĢ bazı numunelerin mikro sertlik ölçümleri ve indentasyon yöntemi ile kırılma 

tokluğunun belirlenmesi için sinterlenmiĢ numunelerin her iki yüzeyi sırası ile 60, 220, 

600 ve 1200 no‘lu elmas zımpara ile zımparalanmıĢ, 6, 3, 1 µm‘luk elmas pasta ile 

parlatılmıĢtır. 

 

Sertlik ölçümleri 2 kg yük uygulanarak yapılmıĢ, kırılma tokluğu ölçümleri için ise 10 

kg yük uygulanmıĢtır. Ġndentasyon yöntemi ile kırılma toklukları hesaplanarak sonuçlar 

ASTM E399 ‗a göre üç nokta eğme dayanımından hesaplanan kırılma tokluk değerleri 

ile karĢılaĢtırılmıĢtır. 

 

 

3.10.1. Su Emme  

 

Su emme sinterlenen numunelerin açık gözeneklerinin alabildiği su olarak tanımlanır. 

Sinterlenen numuneler 0.01 gr hassasiyetle elektronik terazide tartılmıĢtır (m0). 

Numuneler su emme kabına birbirleri ve kabın cidarına değmeyecek Ģekilde 

yerleĢtirilmiĢtir.  Numunelerin üzerini örtecek kadar su doldurulup 1 saat bekletilmiĢ,  

1saat sonunda su emme kabı ısıtılmaya baĢlanmıĢ daha sonra 5 saat kaynatılmıĢtır. Bu 

arada suyun eksilmemesine dikkat edilmiĢ ve su eksildikçe üzerine su ilave edilmiĢtir. 

Kaynatma iĢleminden sonra numuneler 12 saat oda koĢullarında bekletilip sudan 

çıkarılmıĢtır. Numune yüzeylerindeki fazla su bir bez yardımıyla alınarak 0.01 gr 

hassasiyetli bir terazide tartılmıĢtır (m1). Daha sonra iyice sıkılmıĢ nemli bezle 
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yüzeylerindeki fazla suyu alınan numunelerin ArĢimed terazisi ile su içerisindeki 

tartımları alınmıĢtır (m2). 

 

Bu değerler ve gerçek yoğunluk değerleri aĢağıdaki formüllere göre hazırlanmıĢ Excel 

programına girilerek numunelerin su emme yüzdeleri, yoğunlukları ve gözenek 

miktarları hesaplanmıĢtır.  

 

Su emme % ‘si numunenin emdiği su miktarının numunenin kuru ağırlığına oranı olup 

aĢağıdaki formüle göre hesaplanmıĢtır. 

 

Görünür, Gerçek ve Kütle Yoğunlukları ; Numunenin kuru ağırlığının görünür 

hacme oranıdır.  Görünür hacim, numunenin kuru ağırlığı ile su içerisindeki ağırlığı 

arasındaki farktan hesaplanmakta olup bu hacim numunedeki gerçek hacim (katı hacmi) 

ile kapalı gözeneklerin hacimlerinin toplamından oluĢmaktadır. Bu yoğunluk 

numunenin gerçek hacmi (katı kısmın hacmi) ‗nden küçük,  numunenin kuru ağırlığının 

katı kısım hacmi + kapalı por hacmi + açık por hacmi‗nden oluĢan toplam hacme 

bölünerek elde edilen yoğunluktan büyüktür. 

 

 Gerçek Yoğunluk  Görünür Yoğunluk  Birim Hacim Ağırlığı (3.3) 

 Görünür Yoğunluk = Kuru Ağırlık / Görünür Hacim = [m0 /(m0-m2)] (3.4) 

 Gerçek Yoğunluk = Kuru Ağırlık / Katı Hacmi = [m0 / vk] (3.5) 

 Kütle Yoğunluğu = Kuru Ağırlık / Toplam Hacim = [m0 /(m1-m2)] (3.6) 

 

Hacimler; 

 Gerçek Hacim  =  Kuru Ağırlık/ Gerçek Yoğunluk.= (m0 / d) (3.7) 

 Görünür Hacim =  Gerçek Hacim + Kapalı Gözenek hacmi (3.8) 

 Görünür Hacim  = Kuru Ağırlık / Su Ġçindeki Ağırlık  = (m1-m2) (3.9) 

 Toplam Hacim = Katı Hacmi + Kapalı Gözenek Hacmi + Açık Gözenek Hacmi (3.10) 

 Toplam Hacim = Suya DoymuĢ Ağırlık – Su Ġçindeki Ağırlık (3.11) 

 Görünür Por Hacmi = Suya DoymuĢ Ağırlık – Kuru Ağırlık (3.12) 

% Su Emme  =    [(m1 – m0) / m0 ] x 100 (3.2) 
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Gözenek; 

 Görünür Gözenek = Açık Gözenek Hacmi / Toplam hacim (3.13) 

 Görünür Gözenek = [(m1-m0)/(m1-m2)] (3.14) 

 Kapalı Gözenek = (Görünür Hacim – Gerçek Hacim) / Toplam Hacim (3.15) 

 Kapalı Gözenek = [(m0-m2) – (m0/d)] / [(m1-m2)] (3.16) 

 

 

3.10.2. XRD Analizi 

 

XRD analizleri AKÜ ‗de bulunan Shimadzu 6000 Model XRD cihazı ve Ġzmir 

YTE‘nde bulunan Panalytical X-Pert marka XRD cihazı ile 0≤ 2θ ≤70 açılarında Cu Kα 

(λ=1,5418°A) radyasyonu kullanılarak yapılmıĢtır. 

 

 

3.10.3. SEM+EDS Analizleri 

Numunelerin kırık yüzeyleri Sakarya Üniversitesi Metalurji ve Malzeme Mühendisliği 

Bölümü‘nde bulunan JEOL marka elektron mikroskobu incelenmiĢ ve EDS analizleri 

yapılmıĢtır. 

 

3.10.4. Üç Nokta Eğme Testi 

 

Malzemenin mekanik dayanımını ölçmek için bütün numune gruplarına üç nokta eğme 

dayanımı testi uygulanmıĢtır. Testler Shimadzu AG-IS model 100kN kapasiteli mekanik 

test cihazında yapılmıĢtır. Numunelere çatlağın tam orta noktasına gelecek Ģekilde 

0.05mm/dk hız ile yükleme yapılmıĢtır. Mesnetler arası mesafe 40 mm olarak 

ayarlanmıĢtır. Deneylerde 5‘er adet numune kullanılmıĢtır. Resim 3.1‘de deneylerde 

kullanılan üç nokta eğme dayanımı test düzeneği görülmektedir. 
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(a) (b) 

Resim 3.1. Üç nokta eğme dayanımı test düzeneği 

(a) : yüklemeye baĢlamadan önce (b) : numunenin kırıldığı an 

 

 

3.10.5. Kırılma Tokluğu 

 

Kırılma tokluğu ölçümleri iki farklı yöntemle yapılmıĢtır. Bu yöntemler aĢağıda 

belirtilmiĢtir. 

 

 

3.10.5.1. ASTM E399 Standartı’na Göre Kırılma Tokluğu Ölçümü 

 

Sinterlenen numunelerin üç nokta eğme dayanımı testinden hareketle ASTM E399 

standardına göre aĢağıda verilen formülle kırılma tokluğu hesaplanmıĢtır. 

                                              (3.17) 

                            (3.18) 

           (3.19) 

KQ = ġartlı KIC (MPa√m) b = Numune yüksekliği (mm) 

PQ = Uygulanan  yük (N) t = Numune kalınlığı (mm) 

L = Mesnetler arası mesafe (mm) l = çatlak boyu (mm) 

L1 = Numune uzunluğu (mm)  

Y4 = Numunenin sınırlı boyutunu göz önünde tutan parametre 
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3.10.5.2. Ġndentasyon Yöntemi Ġle Kırılma Tokluğu Ölçümü 

 

Seçilen bazı numunelerin kırılma toklukları kıyaslama amacı ile indentasyon yöntemi 

ile de hesaplanmıĢtır. 

 

Ġndentasyon yöntemi ile kırılma tokluğu ölçümleri için ZEISS marka sertlik cihazında 

15 saniye süre ile 10 kg yük uygulanarak yapılmıĢtır. Kırılma tokluğu hesaplamaları 

için sertlik izleri ve çatlak boyları OLYMPUS marka BX51M model optik mikroskopta 

ölçülmüĢ ve kırılma toklukları Denklem 2.31 yardımı ile hesaplanmıĢtır. Numunelerden 

bir tanesine ait sertlik izi ve çatlak görüntüleri ġekil 3.5‘de sunulmuĢtur. 

 

 

3.10.6. Sertlik  

 

Numunelerin sertlikleri parlatılmıĢ yüzey üzerinde SCHIMADZU marka sertlik 

cihazında Vickers elmas piramit uç kullanılarak 15 saniye süre ile belirlenmiĢtir. Sertlik 

ölçümleri için 2 kg yük uygulanmıĢtır. 
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(a) (b) 

  

(c) (d) 

  

(e) (f) 

  

(g) (h) 

ġekil 3.5. Numunelere 10 kg yük uygulanarak elde edilen sertlik izleri ve çatlak uzunluk 

görüntüleri 
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4. DENEY SONUÇLARININ ĠRDELENMESĠ 

 

4.1. Tetragonal Zirkonya Üretim ÇalıĢmalarının Sonuçları 

 

ġekil 4.1‘de monoklinik zirkonya ve zirkon katkılı alüminanın, ġekil 4.2 ‗de de 

monoklinik zirkonya, magnezyum oksit ve kalsiyum oksit katkılı monoklinik 

zirkonyanın 1400 °C‘de sinterlendikten sonra yapılan XRD analizlerine ait paternler 

görülmektedir. 

 

ġekil 4.1. Zirkonya ve zirkon katkılı alüminaya ait XRD paterni 

 

ġekil 4.2. Monoklinik zirkonya, MgO ve CaO katkılı zirkonyalara ait XRD paterni 

 

 K:10-0173 Korund Al2O3   M:37-1484 Baddelayt m-ZrO2      T:49-1642 Zirkonyum oksit t-ZrO2          

 M:37-1484 Baddelayt m-ZrO2        T:49-1642 Zirkonyum oksit t-ZrO2          

K 
K K 

K K 
K 
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ġekil 4.1‘de sunulan XRD paternleri incelendiğinde; monoklinik zirkonya katkılı 

alüminanın sinterlenmesi sonucunda monoklinik zirkonyanın yapıda aynen kaldığı, 

zirkon katkılı alüminada ise zirkonun parçalanması sonucunda monoklinik ve tetragonal 

zirkonyaların oluĢtuğu görülmektedir. 

 

ġekil 4.2‘de sunulan XRD paternleri incelendiğinde; MgO katkılı monoklinik 

zirkonyanın 1400 °C ‗de ısıl iĢlemi sonucunda tamamen teragonal zirkonyaya 

dönüĢtüğü, CaO katkılıda ise tetragonal zirkonyanın yanında çok az miktarda 

monoklinik zirkonyanın da bulunduğu görülmüĢtür. 

 

 

4.2. Fiziksel Test Sonuçları 

 

Numunelerin kuru, su emmiĢ ve su içindeki ağırlıklarından hareketle Excel programı ile 

hesaplanan, sinterleme sıcaklığına, katkı cinsine ve miktarına bağlı olarak değiĢen 

fiziksel özelliklere ait sonuçlar aĢağıda sunulmuĢtur. 

 

 

4.2.1. Alümina 

 

4.2.1.1. Katkısız Alümina 

 

Katkısız Alcoa alümina tozundan hazırlanan numunelerinin sinterleme sıcaklığına bağlı 

olarak değiĢen fiziksel özellikler test sonuçları Çizelge 4.1 ve ġekil 4.3 ‗de sunulmuĢtur. 

 

Çizelge 4.1. Katkısız Alcoa alümina numunelerinin sinterleme sıcaklığına bağlı olarak 

değiĢen fiziksel özellikler test sonuçları 

Numune 

Sinterleme 

Sıcaklığı 

(°C) 

Görünür 

Gözenek 

(%) 

Görünür 

Yoğunluk 

(gr/cm
3
) 

Kütle 

Yoğunluğu 

(gr/cm
3
) 

Kapalı 

Gözenek 

(%) 

Toplam 

Gözenek 

(%) 

Su 

emme 

(%) 

Nispi 

Yoğunluk 

(%) 

A100 1400 3.803 3.731 3.589 5.567 9.370 1.063 90.630 

A100 1500 0.261 3.736 3.726 5.637 5.898 0.071 94.102 

A100 1600 0.269 3.779 3.769 4.562 4.832 0.071 95.170 
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Çizelge 4.1 ‗de sunulan test sonuçları incelendiğinde artan sinterleme sıcaklığı ile 

toplam gözenek %‘lerinin azaldığı, görünür yoğunluk, kütle yoğunluğu değerlerinin 

arttığı görülmektedir. 

 

  

  

  

ġekil 4.3. Katkısız Alcoa alümina numunelerinin sinterleme sıcaklığına bağlı olarak 

değiĢen fiziksel özellikleri 

 % Su Emme  Görünür Yoğunluk 

 Kütle Yoğunluğu  Görünür Gözenek 

 Kapalı Gözenek  Toplam Gözenek 
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4.2.1.2. Monoklinik Zirkonya Katkılı  Alümina 

 

Monoklinik zirkonya katkılı Alcoa alümina numunelerinin sinterleme sıcaklığı ve katkı 

oranına bağlı olarak değiĢen fiziksel özellikler test sonuçları Çizelge 4.2 ve ġekil 4.4‗de 

sunulmuĢtur. 

 

Çizelge 4.2. Monoklinik zirkonya katkılı  Alcoa alümina numunelerinin sinterleme 

sıcaklığı ve katkı oranına bağlı olarak değiĢen fiziksel özellikler test sonuçları 

Numune 

Sinterleme 

Sıcaklığı 

(°C) 

Görünür 

Gözenek 

(%) 

Görünür 

Yoğunluk 

(gr/cm
3
) 

Kütle 

Yoğunluk 

(gr/cm
3
) 

Kapalı 

Gözenek 

(%) 

Toplam 

Gözenek 

(%) 

Su 

emme 

(%) 

Nispi 

Yoğunluk 

(%) 

 A100 1400 3.803 3.731 3.589 5.567 9.370 1.063 90.630 

 A100 1500 0.261 3.736 3.726 5.637 5.898 0.071 94.102 

 A100 1600 0.269 3.779 3.769 4.562 4.832 0.071 95.170 

          A2.5 MZ 1400 12.837 3.814 3.324 4.058 16.895 3.862 83.105 

 A2.5 MZ 1500 0.067 3.730 3.727 6.748 6.815 0.018 93.185 

 A2.5 MZ 1600 0.085 3.818 3.814 4.554 4.639 0.022 95.361 

          A5.0 MZ 1400 14.263 3.818 3.273 4.715 18.978 4.358 81.022 

 A5.0 MZ 1500 0.116 3.650 3.646 9.642 9.758 0.032 90.242 

 A5.0 MZ 1600 0.020 3.801 3.800 5.917 5.937 0.005 94.063 

          A7.5 MZ 1400 14.773 3.739 3.186 7.133 21.905 4.636 78.094 

 A7.5 MZ 1500 0.539 3.763 3.743 7.725 8.264 0.145 91.736 

 A7.5 MZ 1600 0.047 3.787 3.785 7.178 7.225 0.013 92.775 

 

Çizelge 4.2 ‗de sunulan sonuçlar incelendiğinde; sinterleme sıcaklığı artıĢı ile birlikte 

görünür gözenek, toplam gözenek ve su emme %‘lerinde 1400 °C sinterleme sıcaklığına 

göre 1500 ve 1600 °C‘lerde çok hızlı bir düĢüĢün gerçekleĢtiği, kütle yoğunluğunda ise 

aynı Ģekilde artıĢın olduğu, 1600 °C‘de sinterlenen katkısız alüminalara göre aynı 

sıcaklıkta sinterlenen m-zirkonya katkılı alüminaların doluluk oranlarının katkısız, 

%2.5,  %5 ve %7.5 m-zirkonya katkılı numunelerde sırası ile %95.17, %95.36, %94.06 

ve %92.77 olarak gerçekleĢtiği, en yüksek doluluk oranına % 2.5 m-zirkonya katkılı 

numunede ulaĢıldığı görülmektedir. 
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ġekil 4.4. Monoklinik zirkonya katkılı Alcoa alümina numunelerinin sinterleme 

sıcaklığı ve katkı oranına bağlı olarak değiĢen fiziksel özellikleri 

 

 Su Emme  Görünür Yoğunluk 

 Kütle Yoğunluğu  Görünür Gözenek 

 Kapalı Gözenek 

 Toplam Gözenek 
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4.2.1.3. Tetragonal Zirkonya Katkılı  Alümina 

 

Tetragonal zirkonya katkılı Alcoa alümina numunelerinin sinterleme sıcaklığı ve katkı 

oranına bağlı olarak değiĢen fiziksel özellikler test sonuçları Çizelge 4.3 ve ġekil 4.5‗de 

sunulmuĢtur. 

 

Çizelge 4.3. Tetragonal zirkonya katkılı  Alcoa alümina numunelerinin sinterleme 

sıcaklığı ve katkı oranına bağlı olarak değiĢen fiziksel özellikleri 

Numune 

Sinterleme 

Sıcaklığı 

(°C) 

Görünür 

Gözenek 

(%) 

Görünür 

Yoğunluk 

(gr/cm
3
) 

Kütle 

Yoğunluğu 

(gr/cm
3
) 

Kapalı 

Gözenek 

(%) 

Toplam 

Gözenek 

(%) 

Su 

emme 

(%) 

 

Nispi 

Yoğunluk 

(%) 

 

 A100 1400 3.803 3.731 3.589 5.567 9.370 1.063 90.630 

 A100 1500 0.261 3.736 3.726 5.637 5.898 0.071 94.102 

 A100 1600 0.269 3.779 3.769 4.562 4.832 0.071 95.170 

          A5.0 TZ 1400 11.323 3.887 3.447 3.202 14.525 3.285 85.475 

 A5.0 TZ 1500 0.076 3.771 3.768 6.483 6.559 0.020 94.998 

 A5.0 TZ 1500 0.046 3.833 3.831 4.956 5.002 0.012 93.441 

          A7.5 TZ 1400 8.265 3.775 3.462 6.667 14.932 2.387 85.068 

 A7.5 TZ 1500 0.097 3.726 3.723 8.438 8.536 0.026 91.464 

 A7.5 TZ 1600 0.050 3.773 3.771 7.287 7.338 0.013 92.662 

          A10 TZ 1400 4.325 3.849 3.682 6.014 10.339 1.178 89.661 

 A10 TZ 1500 1.200 3.962 3.915 3.482 4.682 0.308 95.318 

 A10 TZ 1600 0.723 3.893 3.865 5.173 5.896 0.187 94.104 

          A20 TZ 1400 19.462 4.141 3.335 2.147 21.609 5.865 78.391 

 A20 TZ 1500 5.643 4.084 3.853 3.774 9.417 1.472 90.583 

 A20 TZ 1600 2.728 4.132 4.019 2.787 5.515 0.680 94.485 

         A7.5YSZ 1400 13.096 3.990 3.467 1.714 14.811 3.779 85.189 

A7.5YSZ 1500 1.724 3.821 3.756 5.995 7.719 0.465 92.281 

A7.5YSZ 1600 0.489 3.852 3.833 5.336 5.826 0.128 94.174 

 

Çizelge 4.3 ‗de sunulan sonuçlar incelendiğinde; sinterleme sıcaklığı artıĢı ile birlikte 

görünür gözenek, toplam gözenek ve su emme %‘lerinde 1400 °C sinterleme sıcaklığına 

göre 1500 ve 1600 °C‘lerde çok hızlı bir düĢüĢün gerçekleĢtiği, kütle yoğunluğunda ise 

aynı Ģekilde artıĢın olduğu, 1600 °C‘de sinterlenen katkısız alüminalara göre aynı 

sıcaklıkta sinterlenen t-zirkonya katkılı alüminaların doluluk oranlarının katkısız, % 5, 

% 7.5 , % 10 ve % 20 t-zirkonya katkılı numunelerde sırası ile % 95.17,  % 93.44, % 
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92.66 ve % 94.10 ve % 94.48 olarak gerçekleĢtiği, en yüksek doluluk oranına 

1500°C‘de sinterlenen  % 10 t-zirkonya katkılı numunede ulaĢıldığı görülmektedir. 
 

  

  

  

ġekil 4.5. Tetragonal zirkonya katkılı Alcoa alümina numunelerinin sinterleme sıcaklığı 

ve katkı oranına bağlı olarak değiĢen fiziksel özellikleri 

 Su Emme Görünür Yoğunluk 

Kütle Yoğunluğu Görünür Gözenek 

Kapalı Gözenek 

Toplam Gözenek 
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4.2.1.4. Zirkon  Katkılı  Alümina  

 

Zirkon katkılı  Alcoa alümina numunelerinin sinterleme sıcaklığı ve katkı oranına bağlı 

olarak değiĢen fiziksel özellikler test sonuçları Çizelge 4.4 ve ġekil 4.6 ‗da sunulmuĢtur. 

 

Çizelge 4.4 Zirkon katkılı Alcoa alümina numunelerinin sinterleme sıcaklığı ve katkı 

oranına bağlı olarak değiĢen fiziksel özellikleri 

Numune 

Sinterleme 

Sıcaklığı (°C) 

ve Süresi 

(Saat) 

Görünür 

Gözenek 

(%) 

Görünür 

Yoğunluk 

(gr/cm
3
) 

Kütle 

Yoğunluğu 

(gr/cm
3
) 

Kapalı 

Gözenek 

(%) 

Toplam 

Gözenek 

(%) 

Su 

emme 

(%) 

Nispi 

Yoğunluk 

(%) 

 

  A100 1400 – 2 3.803 3.731 3.589 5.567 9.370 1.063 90.630 

  A100 1500 – 2 0.261 3.736 3.726 5.637 5.898 0.071 94.102 

  A100 1600 – 2 0.269 3.779 3.769 4.562 4.832 0.071 95.170 

           A2.5 ZS 1600 – ½ 0.398 3.629 3.614 8.811 9.210 0.108 90.790 

  A2.5 ZS 1600 – 1 0.424 3.780 3.764 5.023 5.447 0.113 94.553 

  A2.5 ZS 1600 – 2 0.303 3.790 3.779 4.767 5.069 0.081 94.931 

  A2.5 ZS 1600 – 4 0.755 3.602 3.575 9.434 10.189 0.212 89.811 

           A5.0 ZS 1600 – ½ 0.822 3.275 3.248 17.980 18.802 0.256 81.198 

  A5.0 ZS 1600 – 1 0.565 3.482 3.271 12.098 18.232 2.437 81.768 

  A5.0 ZS 1600 – 2 0.596 3.400 3.380 14.914 15.509 0.177 85.550 

  A5.0 ZS 1600 – 4 0.577 3.441 3.422 13.874 14.450 0.172 84.491 

           A7.5 ZS 1600 – ½ 0.503 3.406 3.389 15.196 15.700 0.149 84.300 

  A7.5 ZS 1600 – 1 0.291 3.470 3.460 13.641 13.932 0.084 86.068 

  A7.5 ZS 1600 – 2 0.301 3.477 3.466 13.483 13.784 0.087 86.727 

  A7.5 ZS 1600 – 4 0.431 3.502 3.487 12.842 13.273 0.124 86.216 

 

Çizelge 4.4 ‗de sunulan sonuçlar incelendiğinde; sinterleme süresi artıĢı ile birlikte 

toplam gözenek değerlerinde düĢüĢün gerçekleĢtiği, kütle yoğunluğu değerlerinde ise  

artıĢın olduğu, 1600 °C‘de sinterlenen katkısız alüminalara göre % 2.5 zirkon katkılı 

numunelerin daha iyi sonuçlar verdiği görülmüĢtür.  Zirkon katkılı alüminaların doluluk 

oranlarının katkısız, % 2.5 katkılı 1, 2 ve 4 saat sinterleme süreli numunelerde sırası ile 

% 95.17,  % 94.55, % 94.93 ve % 89.81 olarak gerçekleĢtiği, en yüksek doluluk oranına 

% 2.5 zirkon katkılı 2 saat sinterleme süreli numunede ulaĢıldığı görülmektedir. 

Alüminanın teorik yoğunluğunun 3.96 gr/cm
3
, zirkonun ise 4.5 gr/cm

3
 olması %2.5 

zirkon katkılı numunenin ortalama yoğunluğunu 3.974 gr/cm
3
‘e yükseltmektedir. 
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ġekil 4.6. Zirkon katkılı Alcoa alümina numunelerinin sinterleme sıcaklığı ve katkı 

oranına bağlı olarak değiĢen fiziksel özellikleri 

 

Su Emme 
 

Görünür Yoğunluk 
 

Kütle Yoğunluğu 
 

Görünür Gözenek 
 

Kapalı Gözenek 
 

Toplam Gözenek 
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4.2.2. Zirkon 
 

Enjeksiyon kalıplama tekniği ile ĢekillendirilmiĢ zirkon tozlarından üretilen ve değiĢik 

sıcaklıklarda 2 saat süre ile sinterlenen numunelerin fiziksel test sonuçlerı ġekil 4.7. ve 

Çizelge 4.5 ‗de verilmiĢtir. 

  

  

  

ġekil 4.7. Zirkon numunelerinin sinterleme sıcaklığı ve katkı oranına bağlı olarak 

değiĢen fiziksel özellikleri 

Su Emme 
 

Görünür Yoğunluk 
 

Kütle Yoğunluğu 
 

Görünür Gözenek 
 

Kapalı Gözenek 
 

Toplam Gözenek 
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Çizelge 4.5 Zirkon numunelerinin sinterleme sıcaklığına  bağlı olarak değiĢen fiziksel 

özellikleri 

Numune 

Sinterleme 

Sıcaklığı 

(°C) 

Görünür 

Gözenek 

(%) 

Görünür 

Yoğunluk 

(gr/cm
3
) 

Kütle 

Yoğunluğu 

(gr/cm
3
) 

Kapalı 

Gözenek 

(%) 

Toplam 

Gözenek 

(%) 

Su 

emme 

(%) 

 

Nispi 

Yoğunluk 

(%) 

 

 Zirkon 1400 18.963 4.329 3.508 3.071 22.035 5.408 77.965 

 Zirkon 1500 9.760 4.204 3.794 5.925 15.685 2.577 84.315 

 Zirkon 1600 1.909 4.070 3.992 9.375 11.285 0.482 88.715 

 

ġekil 4.7 ve Çizelge 4.5‘de sunulan test sonuçları incelendiğinde sinterleme sıcaklığı 

arttıkça görünür gözenek, görünür yoğunluk, toplam gözenek ve su emme %‘lerinin 

giderek azaldığı buna karĢılık kütle yoğunluğu ve kapalı gözenek %‘sinin ise giderek 

arttığı görülmektedir. Sinterleme sıcaklığı  artıĢı ile beraber  açık gözenek miktarında 

önemli miktarda düĢüĢlerin olduğu,  açık gözeneklerin bir ksmının tamamen kapandığı, 

bir  kısmının da kapalı gözeneğe dönüĢmesi nedeni ile kapalı gözenek miktarında artıĢ 

meydana geldiği anlaĢılmaktadır. 

 

 

4.2.3. Zirkonya ile ToklaĢtırılmıĢ Müllit 

 

Enjeksiyon kalıplama tekniği ile zirkon-alümina toz karıĢımından Ģekillendirilen ve 

1600°C‘de farklı sürelerde sinterlenerek üretilen zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit 

(ZTM) numunelerin fiziksel test sonuçları ġekil 4.8 ve Çizelge 4.6‗de verilmiĢtir. 

 

Çizelge 4.6. 1600 °C‘de sinterlenmiĢ zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit numunelerinin 

sinterleme süresine bağlı olarak değiĢen fiziksel özellikleri 

Numune 

Sinterleme 

Sıcaklığı (°C) 

ve Süresi 

(Saat) 

Görünür 

Gözenek 

(%) 

Görünür 

Yoğunluk 

(gr/cm
3
) 

Kütle 

Yoğunluğu 

(gr/cm
3
) 

Kapalı 

Gözenek 

(%) 

Toplam 

Gözenek 

(%) 

Su 

emme 

(%) 

Nispi 

Yoğunluk 

(%) 

  ZTM 1600 – ½ 10.126 3.487 3.134 16.140 26.266 3.235 73.734 

  ZTM 1600 – 1 10.190 3.499 3.142 15.870 26.060 3.244 73.940 

  ZTM 1600 – 2 9.662 3.523 3.182 15.461 25.123 3.037 78.877 

  ZTM 1600 – 4 8.968 3.533 3.216 15.359 24.327 2.792 75.673 
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ġekil 4.8 ve Çizelge 4.6‘da sunulan test sonuçları incelendiğinde sinterleme sıcaklığı 

arttıkça görünür gözenek, kapalı gözenek, toplam gözenek ve su emme %‘lerinin 

giderek azaldığı buna karĢılık görünür yoğunluk ve kütle yoğunluğu değerlerinin ise 

giderek arttığı görülmektedir. 

  

  

  

ġekil 4.8. Zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit numunelerinin sinterleme sıcaklığına bağlı 

olarak değiĢen fiziksel özellikleri 

Su Emme 
 

Görünür Yoğunluk 
 

Kütle Yoğunluğu 
 

Görünür Gözenek 
 

Kapalı Gözenek 
 

Toplam Gözenek 
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4.2.4. Yer ve Duvar Karosu 

 

UĢak Seramik Fabrikası‘ndan alınan değirmen çıkıĢı pülp numunelerinden alçı kalıba 

döküm yolu ile Ģekillendirilen ve fabrika piĢirme sıcaklıklarında piĢirilen numunelerin 

fiziksel test sonuçları ġekil 4.9 ve Çizelge 4.7 ‗de sunulmuĢtur. 

  

  

  

ġekil 4.9. Yer ve duvar karosu numunelerinin fiziksel özellikleri 

Su Emme 
 

Görünür 

Yoğunluk 
 

Kütle 

Yoğunluğu 
 

Görünür 

Gözenek 
 

Kapalı 

Gözenek 

Toplam 

Gözenek 
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Çizelge 4.7 Yer ve duvar karosu numunelerinin fiziksel özellikleri 

Numune 

Sinterleme 

Sıcaklığı (°C) 

ve Süresi 

(Dakika) 

Görünür 

Gözenek 

(%) 

Görünür 

Yoğunluk 

(gr/cm
3
) 

Kütle 

Yoğunluğu 

(gr/cm
3
) 

Kapalı 

Gözenek 

(%) 

Toplam 

Gözenek 

(%) 

Su 

emme 

(%) 

Nispi 

Yoğunluk 

(%) 

  YK 1180 – 38 0.253 2.283 2.277 13.561 13.814 0.111 86.186 

  DK 1090 – 28 40.418 2.555 1.522 5.967 46.385 26.554 53.615 

 

ġekil 4.9 ve Çizelge 4.7‘de sunulan sonuçlar incelendiğinde yer karosunun su emme 

değerinin çok düĢük olduğu buna karĢılık duvar karosunun ise çok yüksek olduğu 

görülmektedir. Yer karoları kullanımda sık sık suya maruz kalacağı için su emme 

değerlerinin olabildiğince az olması istenmektedir. 

 

 

4.2.5. Fiziksel Testlerin Toplu Sonuçları 

 

Fiziksel test sonuçları toplu halde Çizelge 4.8‘de sunulmuĢtur. 
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Çizelge 4.8. Numunelerin sinterleme sıcaklığına, katkı cinsine ve miktarına bağlı olarak değiĢen fiziksel özellikleri 

Numune 

Sinterleme 

Sıcaklığı (°C) ve 

Süresi (Saat) 

Görünür 

Gözenek 

(%) 

Görünür 

Yoğunluk 

(gr/cm
3
) 

Kütle 

Yoğunluğu 

(gr/cm
3
) 

Kapalı 

Gözenek 

(%) 

Toplam 

Gözenek 

(%) 

Su Emme 

(%) 

Nispi 

Yoğunluk 

(%) 

Monoklinik- Tetragonal 

Faz Dağılım 

(%) 

  A100 1400 – 2 3.803 3.731 3.589 5.567 9.370 1.063 90.630 – 

  A100 1500 – 2 0.261 3.736 3.726 5.637 5.898 0.071 94.102 – 

  A100 1600 – 2 0.269 3.779 3.769 4.562 4.832 0.071 95.170 – 

             A2.5MZ 1400 – 2 12.837 3.814 3.324 4.058 16.895 3.862 83.105 100-0 

  A2.5MZ 1500 – 2 0.067 3.730 3.727 6.748 6.815 0.018 93.185 80-20 

  A2.5MZ 1600 – 2 0.085 3.818 3.814 4.554 4.639 0.022 95.361 70-30 

            A5.0MZ 1400 – 2 14.263 3.818 3.273 4.715 18.978 4.358 81.022 100-0 

  A5.0MZ 1500 – 2 0.116 3.650 3.646 9.642 9.758 0.032 90.242 83-17 

  A5.0MZ 1600 – 2 0.020 3.801 3.800 5.917 5.937 0.005 94.063 71-29 

            A7.5MZ 1400 – 2 14.773 3.739 3.186 7.133 21.905 4.636 78.094 100-0 

  A7.5MZ 1500 – 2 0.539 3.763 3.743 7.725 8.264 0.145 91.736 85-15 

  A7.5MZ 1600 – 2 0.047 3.787 3.785 7.178 7.225 0.013 92.775 72-28 

             A5.0TZ 1400 – 2 11.323 3.887 3.447 3.202 14.525 3.285 85.475 80-20 

  A5.0TZ 1500 – 2 0.076 3.771 3.768 6.483 6.559 0.020 94.998 67-33 

  A5.0TZ 1600 – 2 0.046 3.833 3.831 4.956 5.002 0.012 93.441 56-44 

            A7.5TZ 1400 – 2 8.265 3.775 3.462 6.667 14.932 2.387 85.068 73-27 

  A7.5TZ 1500 – 2 0.097 3.726 3.723 8.438 8.536 0.026 91.464 57-43 

  A7.5TZ 1600 – 2 0.050 3.773 3.771 7.287 7.338 0.013 92.662 47-53 
          

  A10TZ 1400 – 2 4.325 3.849 3.682 6.014 10.339 1.178 89.661 33-67 

  A10TZ 1500 – 2  1.200 3.962 3.915 3.482 4.682 0.308 95.318 23-77 

  A10TZ 1600 – 2 0.723 3.893 3.865 5.173 5.896 0.187 94.104 20-80 
          

  A20TZ 1400 – 2 19.462 4.141 3.335 2.147 21.609 5.865 78.391 90-10 

  A20TZ 1500 – 2 5.643 4.084 3.853 3.774 9.417 1.472 90.583 77-23 

  A20TZ 1600 – 2 2.728 4.132 4.019 2.787 5.515 0.680 94.485 76-24 
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Çizelge 4.8.‘in Devamı 

Numune 

Sinterleme 

Sıcaklığı (°C) ve 

Süresi (Saat) 

Görünür 

Gözenek 

(%) 

Görünür 

Yoğunluk 

(gr/cm
3
) 

Kütle 

Yoğunluğu 

(gr/cm
3
) 

Kapalı 

Gözenek 

(%) 

Toplam 

Gözenek 

(%) 

Su emme 

(%) 

Nispi 

Yoğunluk 

(%) 

Monoklinik- 

Tetragonal Faz Dağılım 

(%) 

  A7.5YSZ 1400 – 2 13.096 3.990 3.467 1.714 14.811 3.779 85.189 0-100 

  A7.5YSZ 1500 – 2 1.724 3.821 3.756 5.995 7.719 0.465 92.281 0-100 

  A7.5YSZ 1600 – 2 0.489 3.852 3.833 5.336 5.826 0.128 94.174 0-100 

            A2.5ZS     1600 – ½ 0.398 3.629 3.614 8.811 9.210 0.108 90.790 – 

  A2.5ZS     1600 – 1 0.424 3.780 3.764 5.023 5.447 0.113 94.553 – 

  A2.5ZS     1600 – 2 0.303 3.790 3.779 4.767 5.069 0.081 94.931 – 

  A2.5ZS     1600 – 4 0.755 3.602 3.575 9.434 10.189 0.212 89.811 – 

            A5.0ZS 1600 – ½ 0.822 3.275 3.248 17.980 18.802 0.256 81.198 – 

  A5.0ZS 1600 – 1 6.134 3.482 3.271 12.098 18.232 2.437 81.768 30-70 

  A5.0ZS 1600 – 2 0.596 3.400 3.380 14.914 15.509 0.177 85.550 – 

  A5.0ZS 1600 – 4 0.577 3.441 3.422 13.874 14.450 0.172 84.491 31-69 

            A7.5ZS 1600 – ½ 0.503 3.406 3.389 15.196 15.700 0.149 84.300 – 

  A7.5ZS 1600 – 1 0.291 3.470 3.460 13.641 13.932 0.084 86.068 45-55 

  A7.5ZS 1600 – 2 0.301 3.477 3.466 13.483 13.784 0.087 86.727 – 

  A7.5ZS 1600 – 4 0.431 3.502 3.487 12.842 13.273 0.124 86.216 42-58 

            Zirkon 1400 – 2 18.963 4.329 3.508 3.071 22.035 5.408 77.965 – 

  Zirkon 1500 – 2 9.760 4.204 3.794 5.925 15.685 2.577 84.315 – 

  Zirkon 1600 – 2 1.909 4.070 3.992 9.375 11.285 0.482 88.715 – 

            ZTM 1600 – ½ 10.126 3.487 3.134 16.140 26.266 3.235 73.734 – 

  ZTM 1600 – 1 10.190 3.499 3.142 15.870 26.060 3.244 73.940 – 

  ZTM 1600 – 2 9.662 3.523 3.182 15.461 25.123 3.037 78.877 – 

  ZTM 1600 – 4 8.968 3.533 3.216 15.359 24.327 2.792 75.673 – 

            Y.K. 1180-38 dk 0.253 2.283 2.277 13.561 13.814 0.111 86.186 – 

  D.K. 1090-28 dk 40.418 2.555 1.522 5.967 46.385 26.554 53.615 – 
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4.3. X-IĢınları Difraktometresi (XRD)  Faz Analizi Sonuçları 

 

4.3.1. m-Zirkonya  Katkılı Alümina 

 

4.3.1.1. 1400, 1500 ve 1600°C’lerde sinterlenmiĢ %2.5 m-Zirkonya Katkılı 

Alümina 

 

1400, 1500 ve 1600°C‘lerde sinterlenmiĢ % 2.5 m-zirkonya katkılı alümina 

numunelerin XRD paternleri ġekil 4.10‘da sunulmuĢtur. 

 

ġekil 4.10. 1400, 1500 ve 1600 °C‘lerde sinterlenmiĢ % 2.5 m-zirkonya katkılı alümina 

numunelerin XRD paterni 

 

ġekil 4.10‘da verilen XRD paternleri incelendiğinde 1400°C‘de sinterlenen numunede 

tamamen m-ZrO2  görülürken, sinterleme sıcaklığı artıĢı ile  bir miktar m-ZrO2‘nın  t-

ZrO2‘ya dönüĢtüğü bu nedenle  m-ZrO2   miktarının azaldığı görülmektedir. 
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4.3.1.2. 1400, 1500 ve 1600°C’lerde sinterlenmiĢ %5 m-Zirkonya Katkılı 

Alümina 

 

1400, 1500 ve 1600 °C‘lerde sinterlenmiĢ % 5 m-zirkonya  katkılı alümina numunelerin 

XRD paternleri ġekil 4.11‘de sunulmuĢtur. 

 

ġekil 4.11. 1400, 1500 ve 1600 °C‘lerde sinterlenmiĢ % 5 m-zirkonya katkılı alümina 

numunelerin XRD paterni 

 

ġekil 4.11‘de verilen XRD paternleri incelendiğinde 1400 °C‘de sinterlenen numunede 

zirkonya fazı tamamen m-ZrO2 halinde iken, sinterleme sıcaklığı artıĢı ile beraber m-

ZrO2 miktarının azaldığı buna karĢılık  t-ZrO2‘nın ise arttığı görülmektedir. 

 

 

4.3.1.3.  1400, 1500 ve 1600 °C’lerde sinterlenmiĢ %7.5 m-Zirkonya Katkılı 

Alümina 

 

1400, 1500 ve 1600 °C‘lerde sinterlenmiĢ % 7.5 m-zirkonya katkılı alümina 

numunelerin XRD paternleri ġekil 4.12‘de sunulmuĢtur. 
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ġekil 4.12. % 7.5 m-zirkonya katkılı numunelerin XRD paterni 

 

ġekil 4.12‘de verilen XRD paternleri incelendiğinde 1400 °C‘de sinterlenen numunede 

zirkonya tamamen m-ZrO2 iken, sinterleme sıcaklığı artıĢı ile beraber m-ZrO2 

miktarının azalarak t-ZrO2‘ye dönüĢtüğü görülmektedir. 

 

 

ġekil 4.13. 1400°C‘de sinterlenmiĢ m-zirkonya katkılı alümina numunelerin XRD paterni 
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Aynı sıcaklıkta, katkı oranındaki artıĢ ile meydana gelen değiĢiklikleri karĢılaĢtırmak 

amacı ile; 1400°C‘de sinterlenmiĢ % 2.5, 5.0 ve 7.5 m-zirkonya katkılı alümina 

numunelerin XRD paternleri ġekil 4.13‘de, 1500°C‘de sinterlenmiĢ % 2.5, 5.0 ve 7.5 

m-zirkonya katkılı alümina numunelerin XRD paternleri ġekil 4.14‘de, 1600°C‘de 

sinterlenmiĢ % 2.5, 5.0 ve 7.5 m-zirkonya katkılı alümina numunelerin XRD paternleri 

ġekil 4.15‘de sunulmuĢtur. 

 

 

ġekil 4.14. 1500°C‘de sinterlenmiĢ m-zirkonya katkılı alümina numunelerin XRD paterni 

 

 

ġekil 4.15. 1600°C‘de sinterlenmiĢ m-zirkonya katkılı alümina numunelerin XRD paterni 
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4.3.2. t-Zirkonya  Katkılı Alümina 

 

4.3.2.1. 1400, 1500 ve 1600  °C’lerde sinterlenmiĢ % 5 t-Zirkonya  Katkılı 

Alümina 

 

1400, 1500 ve 1600 °C‘lerde sinterlenmiĢ % 5  t-zirkonya  katkılı alümina numunelerin 

XRD paternleri ġekil 4.16‘da sunulmuĢtur. 

 

ġekil 4.16. % 5 t-zirkonya katkılı alümina numunelerin XRD paterni 

 

ġekil 4.16‘da verilen XRD paternleri incelendiğinde 1400 °C‘de sinterlenen numunede 

t-ZrO2  ‗nın büyük bir bölümünün m-ZrO2‘ya  dönüĢtüğü, sinterleme sıcaklığı artıĢı ile 

beraber m-ZrO2 miktarının azaldığı, t-ZrO2 miktarının arttığı, 1600 °C‘de yapıda m-

ZrO2‘dan daha fazla tetragonal zirkonya bulunduğu görülmektedir. 

 

 

4.3.2.2. 1400, 1500 ve 1600°C’lerde sinterlenmiĢ %7.5 t-Zirkonya Katkılı 

Alümina 

 

1400, 1500 ve 1600 °C‘lerde sinterlenmiĢ % 7.5 t-zirkonya katkılı alümina numunelerin 

XRD paternleri ġekil 4.17‘de sunulmuĢtur. 

T 
K K K 

K 

K 

K 

K 

K 

K M M 

K 

K 

K K 

K 

K 

K 

M 

K 
M K T 

T 

K 

K 

K 

K K 
K 

K 

K 
M M 

K 

T T 

K:10-0173 Korund Al2O3    M:37-1484 Baddelayt m-ZrO2     T:49-1642 Zirkonyum oksit t-ZrO2          

Sa
yı
m

 



 

100 

 

ġekil 4.17. % 7.5 t-zirkonya katkılı alümina numunelerin XRD paterni 

 

ġekil 4.17‘de verilen XRD paternleri incelendiğinde 1400 °C‘de sinterlenen numunede 

t-ZrO2  ‗nın büyük bir bölümünün m-ZrO2‘ya dönüĢtüğü, sinterleme sıcaklığı artıĢı ile 

beraber m-ZrO2 miktarının azaldığı, t-ZrO2 miktarının arttığı, 1500 ve 1600 °C‘de 

yapıda m-ZrO2‘dan daha fazla tetragonal zirkonya bulunduğu görülmektedir. 

 

XRD paternlerinin tetragonal zirkonya miktarına göre değiĢimleri ġekil 4.18, 4.19 ve 

4.20‘de sunulmuĢtur. 

 

ġekil 4.18. 1400°C‘de sinterlenmiĢ %5-%7.5 t-zirkonya katkılı numunelerin XRD paterni 
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ġekil 4.19. 1500°C‘de sinterlenmiĢ %5-%7.5 t-zirkonya katkılı numunelerin XRD paterni 

 

 

ġekil 4.20. 1600°C‘de sinterlenmiĢ %5-%7.5 t-zirkonya katkılı numunelerin XRD paterni 

 

 

4.3.2.3. 1400, 1500 ve 1600°C’lerde sinterlenmiĢ %10 t-Zirkonya Katkılı 

Alümina 

 

1400, 1500 ve 1600 °C‘lerde sinterlenmiĢ % 10 t-zirkonya katkılı alümina numunelerin 

XRD paternleri ġekil 4.21‘de sunulmuĢtur. 
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ġekil 4.21. % 10 t-zirkonya katkılı alümina numunelerin XRD paterni 

 

 

4.3.2.4. 1400, 1500 ve 1600°C’lerde sinterlenmiĢ %20 t-Zirkonya Katkılı 

Alümina 

 

1400, 1500 ve 1600 °C‘lerde sinterlenmiĢ % 20 t-zirkonya katkılı alümina numunelerin 

XRD paternleri ġekil 4.22‘de sunulmuĢtur. 

 

ġekil 4.22. % 20 t-zirkonya katkılı alümina numunelerin XRD paterni 
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Aynı sıcaklıkta, katkı oranındaki artıĢa bağlı olarak faz oranlarındaki değiĢimi 

karĢılaĢtırmak amacı ile; 1400°C‘de sinterlenen % 10 ve % 20 tetragonal zirkonya 

katkılı alümina numunelerinin XRD paterni ġekil 4.23‘de,  1500°C‘de sinterlenen % 10 

ve % 20 tetragonal zirkonya katkılı alümina numunelerinin XRD paterni ġekil 4.24‘de, 

1600°C‘de sinterlenen % 10 ve % 20 tetragonal zirkonya katkılı alümina numunelerinin 

XRD paterni ġekil 4.25‘de sunulmuĢtur. ġekil 4.23, 4.24 ve 4.25 incelendiğinde 

tetragonal zirkonya katkısı % 10‘dan % 20‘ye yükseltildiğinde sinterleme sonrası 

yapıdaki tetragonal faz oranının azaldığı ve monoklinik faz oranının arttığı 

görülmektedir. Bu beklenmeyen bir durumdur. 

 

 

ġekil 4.23. 1400°C‘de sinterlenmiĢ %10-%20 t-zirkonya katkılı numunelerin XRD paterni 

 

ġekil 4.24. 1500°C‘de sinterlenmiĢ %10-%20 t-zirkonya katkılı numunelerin XRD paterni 
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ġekil 4.25. 1600°C‘de sinterlenmiĢ %10-%20 t-zirkonya katkılı numunelerin XRD paterni 

 

 

4.3.2.5. Yittria ile Stabilize EdilmiĢ Tetragonal Zirkonya Katkılı Alümina 

 

1400, 1500 ve 1600 °C‘lerde sinterlenmiĢ % 7.5 yittria stabilize t-zirkonya katkılı 

alümina numunelerin XRD paternleri ġekil 4.26‘da sunulmuĢtur. 

 

 

ġekil 4.26. 1400-1500-1600°C‘lerde sinterlenmiĢ %7.5 yittria stabilize t-zirkonya 

katkılı numunelerin XRD paterni 
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ġekil 4.26 ‗da verilen XRD paternleri incelendiğinde yitriya ile stabilize edilmiĢ t-

zirkonya katkılı alümina numunelerde sinterleme sonrası tetragonal zirkonyanın 

tamamının tetragonal zirkonya olarak kaldığı görülmektedir. Bölümümüzde hazırlanan 

tetragonal zirkonyanın kullanıldığı alüminalarda sinterleme sonrasında tetragonal 

zirkonyanın bir bölümü monoklinik zirkonyaya dönüĢmüĢtür. 

 

4.3.3. Zirkon Katkılı Alümina 

 

4.3.3.1. 1 Saat Süre Ġle Sinterlenen %5 ve %7.5 Zirkonya Ġçeren Zirkon 

Katkılı Alümina 

 

1 saat süre ile sinterlenen % 5 ve % 7.5  zirkonya içeren zirkon katkılı alümina 

numunelerin XRD analiz sonuçları ġekil 4.27 ‗de sunulmuĢtur. 

 

ġekil 4.27. 1 saat süre ile sinterlenen %5 ve %7.5 zirkonya içeren zirkon katkılı 

numunelerin XRD paterni 

 

ġekil 4.27‘de verilen XRD paternleri  incelendiğinde zirkonun parçalandığı, açığa çıkan 

SiO2‘nin alümina ile birleĢerek 2 teta 26-27° arasında 100 Ģiddetinde çok küçük çatal 

piki görülen müllit fazının oluĢtuğu,  açığa çıkan zirkonyanın çok azının m-ZrO2, büyük 

bölümünün ise  t-ZrO2 olduğu, zirkon oranının artıĢının toplam müllit ve zirkonya 

oranında da artıĢa neden olduğu, zirkon miktarını artırmanın m-ZrO2 oranında artıĢa, t-

ZrO2 oranında ise azalıĢa neden olduğu  görülmektedir. 
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Literatürde, ZrO2-SiO2 sisteminde, SiO2‘nin tetragonal zirkonyanın monoklinik 

zirkonyaya dönüĢümünü engellediği bildirilmiĢtir (Nagarajan and  Rao 1989, Wang et 

al. 1997). ZrSiO4‘ın parçalanması üzerine ZrO2 partikülleri amorf SiO2 matriste 

gömülür ki bu durum ZrO2‘nin tetragonal ZrO2 olarak oda sıcaklığında kararlı halde 

kalmasını sağlar. Bununla birlikte, SiO2,  müllit oluĢturmak için alümina ile reaksiyona 

girmeye baĢlayınca amorf matristeki ZrO2 stabilizasyonu sinterleme sıcaklığındaki artıĢ 

ve monoklinik ZrO2 oluĢumunda artıĢ ile birlikte kaybolmaya baĢlar (Zhao et al.  2003). 

 

Zirkon katkısının % 5‘ten % 7.5‘a artması ile XRD paterninde müllit oluĢumu 

gözlenmektedir ve yukarıda bahsedilen nedenden dolayı müllit oluĢumu tetragonal 

zirkonya oranının azalarak monoklinik zirkonyanın artmasına neden olmuĢtur. 

 

 

4.3.3.2. 4 Saat Süre ile Sinterlenen %5 ve %7.5 Zirkonya Ġçeren Zirkon 

Katkılı Alümina 

 

4 saat süre ile sinterlenen % 5 ve % 7.5 zirkonya içeren zirkon katkılı alümina 

numunelerin XRD analiz sonuçları Ģekil 4.28 ‗de sunulmuĢtur. 

 

ġekil 4.28. 4 saat süre ile sinterlenen %5 ve %7.5 zirkonya içeren zirkon katkılı alümina 

numunelerin XRD paterni 

ġekil 4.28‘de verilen XRD paternleri incelendiğinde zirkonun parçalandığı, açığa çıkan 

SiO2‘nin alümina ile birleĢerek 2 teta 25-26° arasında 100 Ģiddetinde çatal piki görülen 

müllit fazını oluĢturduğu,  açığa çıkan zirkonyanın çok azının m-ZrO2, büyük 
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bölümünün ise  t-ZrO2 olduğu, zirkon oranının artıĢının toplam müllit ve zirkonya 

oranında da artıĢa neden olduğu, zirkon miktarını artırmanın t-ZrO2 miktarında 

azalmaya, m-ZrO2 miktarında ise artıĢa neden olduğu  görülmektedir. 

 

Aynı katkı oranlarında, farklı sinterleme sürelerinin etkisini gösteren XRD paternleri  

ġekil 4.29 ve 4.30‘da sunulmuĢtur. Sinterleme süresinin artması ile yapıda belirgin bir 

fark olmadığı görülmektedir. 

 

 

ġekil 4.29. 1 ve 4 saat süre ile sinterlenen % 5 zirkonya içeren zirkon katkılı alümina 

numunelerin XRD paterni 

 

ġekil 4.30. 1 ve 4 saat süre ile sinterlenen %7.5 zirkonya içeren zirkon katkılı 

numunelerin XRD paterni 
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4.3.4. Zirkonya ile ToklaĢtırılmıĢ Müllit  

 

1600°C‘de 1 ve 4 saat sürelerde sinterlenmiĢ zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit 

numunelerinin XRD paternleri ġekil 4.31‘de sunulmuĢtur. 

 

ġekil 4.31. 1600°C‘de 1 ve 4 saat süre ile sinterlenen zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit 

numunelerin XRD paterni 

 

ġekil 4.31‘de sunulan 1600°C‘de 1 saat ve 4 saat süre ile sinterlenen zirkonya ile 

toklaĢtırılmıĢ müllit numunelerin XRD analiz sonuçları incelendiğinde müllit, 

monoklinik ve tetragonal zirkonya fazları görülmektedir. Sinterleme süresinin 

artırılması XRD paternlerinde belirgin bir farklılık oluĢturmamaktadır. 

 

 

4.3.5. Yer  ve Duvar Karosu 

 

UĢak Seramik Fabrikasından hazır olarak püskürtmeli kurutucu beslemesi çamurdan 

alınan numunelerden Ģekillendirilen ve iĢletme Ģartlarına benzer sıcaklık ve sürelerde 

sinterlenen numunelerin XRD paternleri ġekil 4.32‘de sunulmuĢtur. 
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ġekil 4.32. Yer  ve duvar karosu numunelerinin XRD paterni 

 

ġekil 4.32‘de sunulan sonuçlar incelendiğinde; 

 

Yer karosu numunesinin XRD paternlerinin kuvars (2 teta 26-27 arasında 100 

Ģiddetinde pik), anortit  (2 teta 27-28 arasında 100 Ģiddetinde pik)  ve 2 teta 22 civarında 

camsı  fazlardan oluĢtuğu,  müllit fazının ( 2 teta 16.5, 35.5 ve 41‘de görülen 100‘lük 

Ģiddetindeki pik dıĢındaki pikler, 2 teta 26-27 arasında bulunması gereken 100 

Ģiddetindeki  pik kuvars piki altında kalmıĢtır) ise çok az oluĢtuğu anlaĢılmaktadır.  

 

Duvar karosu numunesinin XRD paternlerinin ise benzer fazlardan oluĢtuğu, yer 

karosundan farklı olarak duvar karosunda daha az miktarda camsı faz ve müllit 

fazlarının bulunduğu, kuvars ve anortit fazlarının pik Ģiddetlerinin dolayısı ile faz 

%‘lerinin arttığı anlaĢılmaktadır. 

 

 

4.4. Kırılma Tokluğu Deney Sonuçları 

 

Hazırlanan numunelerin kırılma toklukları hem ASTM E399 Standardı ve hem de 

indentasyon yöntemi kullanılarak iki farklı Ģekilde belirlenmiĢtir. 
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4.4.1. ASTM E399 Standardına Göre Kırılma Tokluğu Deney Sonuçları  

 

Hazırlanan numunelerin ASTM E399 standardına göre üç nokta eğme dayanımı 

değerlerinden hesaplanan kırılma tokluğu değerleri Çizelge 4.9‘da sunulmuĢtur. 

Çizelge 4.9. Numunelerin sinterleme sıcaklığına, sinterleme süresine, katkı cinsine ve 

miktarına bağlı olarak değiĢen kırılma tokluğu değerleri 

Numune 
Sinterleme Sıcaklığı 

(°C) 

Sinterleme Süresi 

(Saat) 

KIC 

(MPa√m) 

A100 1400 2 3.2 

A100 1500 2 4.9 

A100 1600 2 5.9 

    A2.5 MZ 1400 2 3.0 

A2.5 MZ 1500 2 5.3 

A2.5 MZ 1600 2 6.8 

   - A5.0 MZ 1400 2 3.5 

A5.0 MZ 1500 2 5.1 

A5.0 MZ 1600 2 7.0 

    A7.5 MZ 1400 2 3.4 

A7.5 MZ 1500 2 5.4 

A7.5 MZ 1600 2 6.3 

    A5.0 TZ 1400 2 3.8 

A5.0 TZ 1500 2 6.2 

A5.0 TZ 1600 2 6.7 

    A7.5 TZ 1400 2 3.6 

A7.5 TZ 1500 2 5.9 

A7.5 TZ 1600 2    7.0 

    A10TZ 1400 2 6.0 

A10TZ 1500 2 7.3 

A10TZ 1600 2 6.5 

    A20TZ 1400 2 5.2 

A20TZ 1500 2 8.1 

A20TZ 1600 2 11.5 

    A7.5YSZ 1400 2 5.2 

A7.5YSZ 1500 2 6.5 

A7.5YSZ 1600 2 7.9 
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Çizelge 4.9‘un devamı 

Numune 
Sinterleme Sıcaklığı 

(°C) 

Sinterleme Süresi 

(Saat) 

KIC 

(MPa√m) 

A2.5 ZS 1600 ½ 4.1 

A2.5 ZS 1600 1 4.5 

A2.5 ZS 1600 2 3.7 

A2.5 ZS 1600 4 3.7 

    A5.0 ZS 1600 ½ 4.4 

A5.0 ZS 1600 1 4.2 

A5.0 ZS 1600 2 4.2 

A5.0 ZS 1600 4 4.1 

    A7.5 ZS 1600 ½ 4.9 

A7.5 ZS 1600 1 4.2 

A7.5 ZS 1600 2 3.6 

A7.5 ZS 1600 4 4.7 

    Zirkon 1400 2 1.6 

Zirkon 1500 2 3.0 

Zirkon 1600 2 2.8 

    ZTM 1600 ½ 3.2 

ZTM 1600 1 4.0 

ZTM 1600 2 4.7 

ZTM 1600 4 4.3 

    YK 1180 38 dakika 2.7 

DK 1090 28 dakika 0.9 

 

 

4.4.1.1. Katkısız Alümina  

 

Katkısız alümina numunelerinin artan sinterleme sıcaklığına bağlı olarak kırılma 

tokluğu değerleri değiĢimi Çizelge 4.10 ve ġekil 4.33 ‗de sunulmuĢtur. 

 

Çizelge 4.10 ve ġekil 4.33 ‗de verilen sonuçlar incelendiğinde katkısız alüminanın artan 

sinterleme sıcaklığı ile toplam gözenek miktarının azalmasına bağlı olarak dayanımların 

artması nedeni ile kırılma tokluğu değerlerinin de arttığı görülmektedir. 
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Çizelge 4.10. Katkısız alümina numunelerinin artan sinterleme sıcaklığına bağlı olarak 

kırılma tokluğu değerleri değiĢimi 

Numune Kodu 

KIC (MPa√m) 

Sinterleme Sıcaklığı (°C) 

1400 1500 1600 

A100 3.2 4.9 5.9 

 

 

ġekil 4.33. Katkısız alümina numunelerinin artan sinterleme sıcaklığına bağlı olarak 

kırılma tokluğu değerleri değiĢimi 

 

 

4.4.1.2. Monoklinik Zirkonya Katkılı Alümina 

 

Monoklinik zirkonya katkılı numunelerin artan sinterleme sıcaklığına ve katkı oranına 

bağlı olarak kırılma tokluğu değerleri değiĢimi Çizelge 4.11 ve ġekil 4.34 ‗de 

sunulmuĢtur. 

 

Çizelge 4.11. Monoklinik zirkonya katkılı numunelerin artan sinterleme sıcaklığına ve 

katkı oranına bağlı olarak kırılma tokluğu değerleri değiĢimi 

Numune Kodu 

KIC (MPa√m) 

Sinterleme Sıcaklığı (°C) 

1400 1500 1600 

A100 3.2 4.9 5.9 

A2.5MZ 3.0 5.3 6.8 

A5.0MZ 3.5 5.1 7.0 

A7.5MZ 3.4 5.4 6.3 
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ġekil 4.34. Monoklinik zirkonya katkılı alümina numunelerinin artan sinterleme 

sıcaklığına ve katkı oranına bağlı olarak kırılma tokluğu değerleri değiĢimi 

 

Çizelge 4.11 ve ġekil 4.34 ‗de verilen sonuçlar incelendiğinde monoklinik zirkonya 

katkılı numunelerin artan sinterleme sıcaklığı ile toplam gözenek miktarının azalmasına 

bağlı olarak dayanımların artması nedeni ile kırılma tokluğu değerlerinin de arttığı 

görülmektedir.  En yüksek kırılma tokluğu değerine 1600 °C‘de sinterlenen A5MZ 

numunesinde ulaĢılmıĢtır. 1400 °C sinterlenen A2.5MZ kodlu numune hariç diğer tüm 

numunelerde katkısız alümina numunelerine göre m-ZrO2 katkılı numunelerin kırılma 

tokluğu değerlerinde artıĢ olmuĢtur. 1600 °C‘de sinterlenen A5MZ numunesinin kırılma 

tokluğu aynı sıcaklıkta sinterlenen katkısız alüminaya göre % 15.71 oranında artmıĢtır. 

 

 

4.4.1.3. Tetragonal Zirkonya Katkılı Alümina 

 

Tetragonal zirkonya katkılı numunelerin artan sinterleme sıcaklığına ve katkı oranına 

bağlı olarak kırılma tokluğu değerleri değiĢimi Çizelge 4.12 ve ġekil 4.35 ‗de 

sunulmuĢtur. 

 

Çizelge 4.12 ve ġekil 4.35 ‗de verilen sonuçlar incelendiğinde tetragonal zirkonya 

katkılı numunelerin artan sinterleme sıcaklığı ile toplam gözenek miktarının azalmasına 

bağlı olarak dayanımların artması nedeni ile kırılma tokluğu değerlerinin de arttığı 

görülmektedir.  En yüksek kırılma tokluğu değerine 1600 °C‘de sinterlenen A20TZ 
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numunesinde ulaĢılmıĢtır. Tüm numunelerde katkısız alümina numunelerine göre t-ZrO2 

katkılı numunelerin kırılma tokluğu değerlerinde artıĢ olmuĢtur. 1600 °C‘de sinterlenen 

A20TZ numunesinin kırılma tokluğu aynı sıcaklıkta sinterlenen katkısız alüminaya göre 

% 48 oranında artmıĢtır. 

 

Çizelge 4.12. Tetragonal zirkonya katkılı numunelerin artan sinterleme sıcaklığına ve 

katkı oranına bağlı olarak kırılma tokluğu değerleri değiĢimi 

Numune Kodu 

KIC (MPa√m) 

Sinterleme Sıcaklığı (°C) 

1400 1500 1600 

A100 3.2 4.9 5.9 

A5.0TZ 3.8 6.2 6.7 

A7.5TZ 3.6 5.9 7.0 

A10TZ 6.0 7.3 6.5 

A20TZ 5.2 8.1 11.5 

A7.5YSZ 5.2 6.5 7.9 

 

 

 

ġekil 4.35. Tetragonal zirkonya katkılı alümina numunelerinin artan sinterleme 

sıcaklığına ve katkı oranına bağlı olarak kırılma tokluğu değerleri değiĢimi 
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4.4.1.4. Zirkon Katkılı Alümina 

 

Zirkon katkılı numunelerin artan sinterleme süresi ve katkı oranına bağlı olarak kırılma 

tokluğu değerleri değiĢimi Çizelge 4.13 ve ġekil 4.36 ‗da sunulmuĢtur. 

 

Çizelge 4.13. Zirkon katkılı numunelerin artan sinterleme süresi ve katkı oranına bağlı 

olarak kırılma tokluğu değerleri değiĢimi 

Numune Kodu 

KIC (MPa√m) 

Sinterleme Süresi (Saat) 

½ 1 2 4 
A100 – – 5.9 – 

A2.5ZS 4.1 4.5 3.7 3.7 

A5.0ZS 4.4 4.2 4.2 4.1 

A7.5ZS 4.9 4.2 3.6 4.7 

 

 

 

ġekil 4.36. Zirkon katkılı alümina numunelerinin artan sinterleme süresi ve katkı 

oranına bağlı olarak kırılma tokluğu değerleri değiĢimi 

Çizelge 4.13 ve ġekil 4.36 ‗da verilen sonuçlar incelendiğinde % 2.5, 5 ve 7.5 oranında 

zirkonya içeren zirkon katkılı numunelerde en yüksek değerlere sırası ile 1 ve 0.5 saat 

sinterlenen numunelerde ulaĢılmıĢtır. En yüksek kırılma tokluğu değerine A7.5ZS kodlu 

numunede ulaĢılmıĢ (4.9 MPa√m) olmasına rağmen aynı sıcaklıkta sinterlenen 

alüminaya göre daha düĢük kırılma tokluğu değeri elde edilmiĢtir. Su emme deney 

sonuçlarında zirkon katkılı numunelerin toplam gözenek miktarlarında artıĢ nedeni ile 
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kırılma tokluğu değerlerinde düĢüĢ olmuĢtur. Bu sonuca göre oluĢan tetregonal zirkonya 

miktarı çok olmasına rağmen zirkon katkısının aluminanın kırılma tokluğunu olumsuz 

yönde etkilediği anlaĢılmıĢtır. 

 

 

4.4.1.5. Zirkon 

 

Zirkon numunelerin artan sinterleme sıcaklığına bağlı olarak kırılma tokluğu değerleri 

değiĢimi Çizelge 4.14 ve ġekil 4.37 ‗de sunulmuĢtur. 

 

Çizelge 4.14. Zirkon numunelerinin artan sinterleme sıcaklığına bağlı olarak kırılma 

tokluğu değerleri değiĢimi 

Numune Kodu 

KIC (MPa√m) 

Sinterleme Sıcaklığı (°C) 

1400 1500 1600 

Zirkon 1.6 3.0 2.8 

 

 

ġekil 4.37. Zirkon numunelerin artan sinterleme sıcaklığına bağlı olarak kırılma tokluğu 

değerleri değiĢimi 

Çizelge 4.14 ve ġekil 4.37 ‗de verilen sonuçlar incelendiğinde zirkon numunelerinde en 

yüksek kırılma tokluğu değerine 1500°C‘de ulaĢılmıĢtır. Sıcaklığın 1400°C‘den 

1500°C‘ye çıkması ile kırılma tokluğu değeri yaklaĢık iki katına çıkmıĢ, sıcaklığın 

1500°C‘den 1600°C‘ye çıkması ile kırılma tokluğu değerinde az miktarda düĢüĢ 

meydana gelmiĢtir. 
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4.4.1.6. Zirkonya ile ToklaĢtırılmıĢ Müllit 

 

Zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit numunelerin artan sinterleme süresine bağlı olarak 

kırılma tokluğu değerleri değiĢimi Çizelge 4.15 ve ġekil 4.38 ‗de sunulmuĢtur. 

 

Çizelge 4.15. Zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit numunelerinin artan sinterleme süresine 

bağlı olarak kırılma tokluğu değerleri değiĢimi 

Numune Kodu 

KIC (MPa√m) 

Sinterleme Süresi (Saat) 

½ 1 2 4 
ZTM 3.2 4.0 4.7 4.3 

 

 

ġekil 4.38. Zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit numunelerin artan sinterleme süresine bağlı 

olarak kırılma tokluğu değerleri değiĢimi 

 

Çizelge 4.15 ve ġekil 4.38 ‗de verilen sonuçlar incelendiğinde zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ 

müllit numunelerinde 1600°C‘de farklı sürelerde yapılan sinterleme iĢleminde, en düĢük 

kırılma tokluğu değeri ½ saat süre ile yapılan sinterlemede elde edilmiĢtir. Bu sürede 

sinterlenme tam olarak gerçekleĢmemiĢ olduğundan kırılma tokluğu da düĢük 

çıkmaktadır. Sinterleme süresinin 1 saate çıkması ile kırılma tokluğu değeri 3.2 

MPa√m‘den 4.0 MPa√m‘a yükselmiĢtir. En yüksek kırılma tokluğu değerine 2 saat süre 

ile yapılan sinterleme iĢlemi ile ulaĢılmıĢtır. Sinterleme süresinin 4 saate çıkarılması 

kırılma tokluğunu bir miktar düĢürmüĢtür. 
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4.4.1.7. Yer ve Duvar Karosu 

 

Yer ve duvar karosu numunelerin kırılma tokluğu değerleri Çizelge 4.16 ve ġekil 4.39 

‗da sunulmuĢtur. 

 

Çizelge 4.16. Yer  ve duvar karosu numunelerin kırılma tokluğu değerleri 

Numune Kodu 

KIC (MPa√m) 

Sinterleme Sıcaklığı (°C) 

1180 1090 

YK 2.7 – 

DK – 0.9 

 

 

ġekil 4.39. Yer ve duvar karosu numunelerinin kırılma tokluğu 

 

Çizelge 4.16 ve ġekil 4.39 ‗da verilen sonuçlar incelendiğinde yer karosunun kırılma 

tokluğunun duvar karosunun yaklaĢık üç katı civarında olduğu görülmektedir. Bu 

beklenen bir sonuçtur. Kullanım sırasında yer karolarının üzerine sürekli yükleme 

olmaktadır, fakat duvar karoları herhangi bir yük ile karĢılaĢmamaktadır. Bu nedenle 

yer karolarının kırılma tokluğu daha fazla olmalıdır. Bu numunelerin sinterleme sıcaklık 

ve süreleri fabrika verilerine göre belirlenmiĢtir. 
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4.4.2. Ġndentasyon Yöntemi ile Belirlenen Kırılma Tokluğu  Deney Sonuçları 

 

Bazı numunelerin indentasyon yöntemi ile 10 kg yük uygulanarak belirlenen kırılma 

tokluğu değerleri Çizelge 4.17‘de sunulmuĢtur. 

 

Çizelge 4.17. Bazı numunelerin indentasyon yöntemi ile belirlenen kırılma tokluğu 

değerleri 

Numune 

Kodu 

Sinterleme Sıcaklığı 

(°C) 

Ġndentasyon 

KIC (MPa√m) 

ASTM E399 

KIC (MPa√m) 

A100 1600 6.1 5.9 

A2.5ZS 1600 5.0 3.7 

A5.0ZS 1600 2.8 4.2 

A7.5ZS 1600 4.7 3.6 

A2.5MZ  1600 4.8 6.8 

A5.0MZ 1600 11.8 7.0 

A7.5MZ  1600 6.8 6.3 

A5.0TZ  1600 8.8 6.7 

A7.5TZ  1600 9.3 7.0 

A10TZ  1600 5.5 6.5 

A20TZ  1600 10.9 11.5 

A7.5YSZ   1600   –
(
*

) 
7.9 

ZTM  1600 4.9 4.7 

Zirkon  1500 3.0 2.8 

 *  Çatlak oluĢturulamadığı için ölçülememiĢtir. 

Çizelge 4.17‘de verilen kırılma tokluğu değerleri incelendiğinde 1600 ºC‘de sinterlenen 

katkısız alümina numunesinin kırılma tokluğu değeri 6.1 MPa√m‘dir. Alümina‘ya 

zirkon ilavesi ile kırılma tokluğu değerleri 4.7 MPa√m ile 5.0 MPa√m arasında 

değiĢmektedir. Fakat A5ZS numunesinin kırılma tokluğu 2.8 MPa√m‘dir. Bu değer 

diğer zirkon katkılı numunelerden çok düĢük çıkmıĢtır. 

 

Alümina‘ya monoklinik zirkonya ilavesi ile kırılma tokluğunda önce bir düĢüĢ 

görülmüĢtür ve % 2.5 monoklinik zirkonya katkılı numunenin kırılma tokluğu 4.8 

olarak elde edilmiĢtir. Monoklinik zirkonya katkısının % 5‘e çıkması ile kırılma tokluğu 

11.8‘e çıkmıĢtır ve katkının % 7.5‘a çıkması ile 6.8‘e düĢmüĢtür. 
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Alümina‘ya tetragonal zirkonya ilavesi ile kırılma tokluğu % 5 katkı oranında 8.8‘e 

yükselmiĢtir, katkı oranının % 7.5‘a çıkması ile kırılma tokluğu 9.3 MPa√m değerine 

yükselmiĢtir. Katkı oranının % 10‘a çıkması ile kırılma tokluğu 5.5 MPa√m‘ye 

düĢmüĢtür. % 20 tetragonal zirkonya katkısı ile kırılma tokluğu tekrar yükselerek 10.9 

MPa√m‘ye yükselmiĢtir. Tetragonal zirkonya katkılı numunelerde en yüksek kırılma 

tokluğu değeri % 20 tetragonal zirkonya katkısı ile elde edilmiĢtir. % 7.5 yittria stabilize 

tetragonal zirkonya katkılı numunelerde ise 10 kg yük ile sertlik izi köĢelerinde çatlak 

oluĢturulamadığı için ölçüm yapılamamıĢtır. 

 

Ġndentasyon yöntemi ile elde edilen kırılma tokluğu değerleri ASTM E399 Standardı‘na 

göre belirlenen kırılma tokluğu değerleri ile karĢılaĢtırıldığına tam olarak birbiri ile 

uyumlu sonuçlar elde edilemediği, indentasyon yöntemi ile elde edilen bazı değerlerin 

beklenenden çok farklı olduğu görülmektedir. 

 

Seramiklerin kırılma tokluğu ölçümlerinde farklı metodların kıyaslanması amacı ile 

bundan önce yapılan çalıĢmalar incelendiğinde; farklı metodların aynı malzeme için her 

zaman aynı sonucu vermediği, üstelik bir dizi farklı numune serisi için aynı artıĢ ya da 

azalıĢı göstermediği, elde edilen sonuçların her zaman doğru olmadığı görülmüĢtür 

(Kvam et al. 1991, Scherrer et al. 1998,  Scherrer et al. 1999, Albakry et al. 2003). 

Yapılan diğer çalıĢmalar incelendiğinde ise kırılma tokluğu değerlendirmelerinin test 

metodu, konfigürasyon ve iĢlem prosedürlerine daha duyarlı olduğu sonucuna 

varılmıĢtır (Orange et al. 1987, Mashio and Sbaizero 1989, Awaji et al. 1992, Nishida et 

al. 1994, Quinn et al. 1997,  Quinn and Salem 2002, Gogotsi 2003, Mukhopadhyay 

2003). 

 

Güvenilir ve sürekli kullanılabilir kırılma tokluğu ölçümleri için standart tavsiyeleri 

takip edilmelidir. 

 

Bu çalıĢmada elde edilen sonuçlar incelendiğinde ve yukarıda bahsedilen durumlar göze 

alındığında ASTM E399 Standardı‘nın seramik malzemelerin kırılma tokluğu ölçümleri 

için kullanıĢlı olduğu görülmektedir. 
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4.5. Sertlik Ölçüm Sonuçları 

 

SinterlenmiĢ numunelerin parlatılmıĢ yüzeyler üzerinde mikro sertlik cihazında  Vickers 

piramit elmas uç kullanılarak, 15 sn süre ile 2 kg yük uygulanarak belirlenen sertlik 

değerleri Çizelge 4.18‘de sunulmuĢtur. 

Çizelge 4.18. Bazı numunelerin sertlik değerleri 

Numune Kodu 

Sertlik (GPa) 

Sinterleme Sıcaklığı (°C) 

1500 1600 

A100 – 16.57 

A2.5MZ – 16.10 

A5.0MZ – 15.71 

A7.5MZ – 15.66 

A5.0TZ – 16.15 

A7.5TZ – 16.32 

A10TZ 16.31 – 

A20TZ 13.53 – 

A7.5YSZ – 16.42 

A2.5ZS – 13.80 

A5.0ZS – 12.82 

A7.5ZS – 12.32 

ZTM – 8.34 

Zirkon – 6.29 

YK – 4.90 

DK – 2.25 

 

Çizelge 4.18‘de verilen sonuçlar incelendiğinde, 1600ºC‘de sinterlenen alümina 

numunesinin sertlik değeri 16.57 GPa‘dır. Alüminaya artan oranlarda monoklinik 

zirkoya ilavesi sertlik değerinde az miktarda düĢüĢe sebep olmuĢ ve monoklinik 

zirkonya katkısının % 7.5‘e çıkması sertlik değerinin 15.66 GPa‘a düĢmesine neden 

olmuĢtur.  Alümina‘ya tetragonal zirkonya ilavesi de aynı Ģekilde sertlikte bir miktar 

düĢüĢe sebep olmuĢtur. % 20 tetragonal zirkonya katkılı alümina numunesinde en düĢük 

sertlik değeri elde edilmiĢtir. Literatürde alüminanın sertliğinin 15-20 GPa, zirkonyanın 

ise 13-15 GPa arasında olduğu belirtilmektedir. KarıĢımlar kuralına göre alümina-

zirkonya kompozitlerinde zirkonya içeriğinin artması ile birlikte sertlikte bir düĢüĢ 

beklenebilir (Wachtman 1996, Barsoum 1997). 
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4.6. SEM ve EDS Analiz Sonuçları 

 

4.6.1. Katkısız Alümina  

 

1400, 1500 ve 1600 °C‘lerde sinterlenen katkısız alümina numunelerinin kırık 

yüzeylerine ait SEM ve EDS analizleri ġekil 4.40, 4.41 ve 4.42 ‗de sunulmuĢtur. 

 

 

ġekil 4.40. 1400°C‗de sinterlenen katkısız alümina numunesine ait kırık yüzey SEM 

görüntüsü 

 

ġekil 4.40, 4.41 ve 4.42‘de sunulan SEM görüntüleri incelendiğinde 1400 °C‘de 

sinterleĢmenin tamamen gerçekleĢmediği ve tanelerin küçük olduğu, 1500 ve 1600 

°C‘lerde sinterlenen numunelerde ise sinterleĢmenin ilerlediği ve tanelerin büyüdüğü 

görülmektedir. 1500 ve 1600 °C‘lerde bazı tanelerin yaklaĢık 10 µm boyutuna ulaĢtığı 

görülmektedir. 1500°C‘de tanelerin büyümesi ile birlikte tane içi gözeneklerin oluĢtuğu 

görülmektedir. 1600°C‘de ise tane içi gözeneğin azaldığı görülmektedir. Özellikle 

alümina seramiklerinde sinterleme sıcaklığının artıĢı ile birlikte alümina tanelerinde 

anormal bir büyüme görülür. Bu olay ―anormal tane büyümesi‖ olarak adlandırılır. 

Anormal tane büyümesi ile gözenekler genellikle tane içinde sıkıĢıp kalır ve bu durum 

ise malzemenin teorik yoğunluğa ulaĢmasına engel olur (Barsoum 1997, Kalpakjian 

1997). Yapılan literatür araĢtırmalarında anormal tane büyümesinin alümina içerisinde 

bulunan SiO2 ve CaO gibi safsızlıklardan kaynaklandığı sonucuna varılmıĢtır (Kwon et 

al. 2002, Ahn et al.2003). Bu çalıĢmada kullanılan Alcoa Alüminasının kimyasal analiz 
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sonuçlarına bakıldığında % 0.03 SiO2 ve % 0.02 CaO içerdiği görülmektedir. Anormal 

tane büyümesi bu safsızlıklardan kaynaklanmıĢ olabilir. 1600°C‘de sinterlenmiĢ 

numunenin SEM kırık yüzey görüntüsü incelendiğinde büyük tanelerin tane içi kırılma 

gösterdiği küçük tanelerin ise taneler arası kırılma sergilediği görülmektedir. 

 

 

ġekil 4.41. 1500°C‗de sinterlenen katkısız alümina numunesine ait kırık yüzey SEM 

görüntüsü 

 

 

ġekil 4.42. 1600°C‗de sinterlenen katkısız alümina numunesine ait kırık yüzey SEM 

görüntüsü 
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4.6.1.1. 1400°C’de SinterlenmiĢ A100 Kodlu Numunenin EDS Analiz Sonuçları 

 

1400 °C‘de sinterlenmiĢ katkısız alüminanın SEM görüntüsü  ve EDS analiz sonuçları 

ġekil 4.43‘de verilmiĢtir. 

 

 
 

    
Element Ağırlık 1 2 3 4 

O % 57.783 57.954 59.233 55.404 
Al % 36.625 42.046 40.767 44.596 

Toplam %  100.00 100.00 100.00 

 

ġekil 4.43. 1400°C‗de sinterlenen katkısız alümina numunesinin noktasal analiz 

sonuçları 

 

ġekil 4.43‘de sunulan analiz sonuçları tanelerin tamamının alümina olduğunu 

göstermektedir. 

 

1 2 3 4 
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4.6.1.2. 1500°C’de SinterlenmiĢ A100 Kodlu Numunenin  EDS Analiz Sonuçları 

 

1500 °C‘de sinterlenmiĢ katkısız alüminanın SEM görüntüsü  ve EDS analiz sonuçları 

ġekil 4.44‘de verilmiĢtir. 

 

 

  
Element Ağırlık 1 2 

O % 50.89 47.83 
Al % 0.30 49.42 
Si % 0.20 – 
C % 25.85 – 

Ca % 22.77 – 

ġekil 4.44. 1500°C‗de sinterlenen katkısız alümina numunesinin noktasal analiz 

sonuçları 

 

ġekil 4.44 ‘de sunulan analiz sonuçları 2 no‘lu tanenin alümina olduğunu 

göstermektedir. Diğer tanede ise analiz hatası vardır. 

1 2 
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4.6.1.3. 1600°C’de SinterlenmiĢ A100 Kodlu Numunenin  SEM Görüntüleri 

 

1600 °C‘de sinterlenmiĢ katkısız alüminanın SEM görüntüleri  ġekil 4.45 ve ġekil 

4.46‘da verilmiĢtir. 

 

 

ġekil 4.45. 1600°C‗de sinterlenen katkısız alümina numunesinin SEM görüntüsü 

 

 
 

ġekil 4.46. 1600°C‗de sinterlenen katkısız alümina numunesinin SEM görüntüsü 
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4.6.2. Monoklinik Zirkonya Katkılı Alümina  

 

1600°C‘de sinterlenen monoklinik zirkonya katkılı alümina numunelerinin kırık 

yüzeylerine ait SEM ve EDS analizleri ġekil 4.47 ‗de sunulmuĢtur. 

 

  

  

  

 

ġekil 4.47. 1600°C‗de sinterlenen (a ve b) %2.5, (c ve d) % 5 ve (e ve f) % 7.5  m-ZrO2 

katkılı alümina numunelerinin kırık yüzey SEM görüntüleri (b, d ve f de görülen küçük 

beyaz noktalar ZrO2 taneleridir) 

a b 

f e 

d c 
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4.6.2.1. 1600 °C ‘de Sinterlenen % 2.5  m-ZrO2  Katkılı Alüminanın EDS  Analiz 

Sonuçları 

 

1600 °C ‘de sinterlenen % 2.5  m-ZrO2  katkılı alüminanın EDS  analiz sonuçları ġekil 

4.48‘ de sunulmuĢtur. 

 

 

    
 

Element Ağırlık 1 2 3 4 

O % 46.81 43.47 54.96 56.95 
Al % 4.86 4.93 19.10 43.05 
Zr % 48.33 51.58 25.95 – 

 

ġekil 4.48. 1600°C‗de sinterlenen % 2.5 m-ZrO2 katkılı alümina numunesinin noktasal 

analiz sonuçları 

 

Al2O3 

ZrO2 

1 2 3 4 
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ġekil 4.48‘de sunulan analiz sonuçları  incelendiğinde; 

 

% 2.5 monoklinik zirkonya katkılı alümina numunelerine ait SEM mikrograflarında 

açık renkli olan taneler zirkonyayı, gri olan taneler ise alüminayı temsil etmektedir. Bu 

durum SEM görüntülerinden alınan EDS analizinden anlaĢılmaktadır. 

 

ġekil 4.47‘de gösterilen 1 ve 2 nolu taneler zirkonya, 3 ve 4 nolu taneler alümina 

taneleridir. Mikrograflarda bazı alümina tanelerinin anormal büyüme sergilediği 

görülmektedir. Özellikle ince taneli zirkonya içeren bölgelerin tam olarak 

sinterlenmediği ve bu bölgelerde taneler arası boĢlukların çok fazla olduğu 

görülmektedir. 

 

Zirkonya tanelerinin bir kısmında görülen pürüzlü yüzey tetagonal zirkonyanın 

ikizlenme ile monoklinik zirkonyaya dönüĢmesinden kaynaklanmaktadır.  XRD analizi 

sonuçlarına da bakıldığında her ne kadar bu reçetelerde baĢlangıç tozu olarak 

monoklinik zirkonya kullanılmıĢ olsa da sinterleme sonrası yapıda tetragonal zirkonya 

bulunduğu görülmüĢtür. ġekil 4.48‘deki SEM görüntüsü incelendiğinde zirkonya 

tanelerinin alümina tane sınırlarında yer aldığı ve küresel formda olduğu görülmektedir.  

Bazı bölgelerde zirkonyanın homojen dağılmadığı ve aglomere olduğu görülmektedir. 

 

 

4.6.2.2. 1600 °C ‘de Sinterlenen % 5  m-ZrO2  Katkılı Alüminanın EDS  Analiz 

Sonuçları 

 

1600 °C ‘de sinterlenen  % 5  m-ZrO2  katkılı alüminanın EDS  analiz sonuçları ġekil 

4.49‘ da sunulmuĢtur. 

 

% 5 ve % 7.5 monoklinik zirkonya katkılı alümina numunelerine ait SEM 

mikrograflarında açık renkli olan taneler zirkonyayı, gri olan taneler ise alüminayı 

temsil etmektedir. Bu durum SEM görüntülerinden alınan EDS analizinden 

anlaĢılmaktadır. Alümina taneleri zirkonya tanelerine göre oldukça büyüktür ve alümina 

tanelerinin anormal bir Ģekilde büyüdüğü görülmektedir. 
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Element Ağırlık 1 2 3 4 

C % 9.277 15.803 4.991 – 
O % 46.373 23.397 46.125 46.463 
Al % 14.613 8.919 7.175 53.537 
Zr % 29.736 51.881 41.709 – 

 

ġekil 4.49. 1600°C‗de sinterlenen % 5 m-ZrO2 katkılı alümina numunesinin noktasal 

analiz sonuçları 

 

1 2 3 4 
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4.6.2.3. 1600 °C ‘de Sinterlenen % 7.5  m-ZrO2  Katkılı Alüminanın EDS  Analiz 

Sonuçları 

 

1600 °C ‘de sinterlenen  % 7.5  m-ZrO2  katkılı alüminanın EDS  analiz sonuçları ġekil 

4.50‘ de sunulmuĢtur. 

 

 

      
 

Element  1 2 3 4 5 6 

O 51.250 44.211 15.584 47.333 21.040 24.128 
Al 10.767 11.339 6.997 52.667 15.309 75.872 
Zr 37.983 44.450 77.419 – 63.651 – 

 

ġekil 4.50. 1600°C‗de sinterlenen % 7.5 m-ZrO2 katkılı alümina numunesinin noktasal 

analiz sonuçları 

Al2O3 

ZrO2 

1 2 3 4 5 6 
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4.6.3. Tetragonal  Zirkonya Katkılı Alümina  

 

1600°C‘de sinterlenen tetragonal zirkonya katkılı alümina numunelerinin kırık 

yüzeylerine ait SEM ve EDS analizleri ġekil 4.51-4.52 ‗de sunulmuĢtur. 

 

  
  

  
  

  
 

ġekil 4.51. 1600°C‗de sinterlenen (a ve b) %5, (c ve d) % 7.5  t-ZrO2 ve (e ve f) % 7.5  

ys t-ZrO2 katkılı alümina numunelerinin kırık yüzey SEM görüntüleri (b, d ve f de 

görülen küçük beyaz noktalar ZrO2 taneleridir) 

a b 

c d 

e f 
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ġekil 4.52. 1600°C‗de sinterlenen (a, b ve c) %10  t-ZrO2 ve  % 20 t-ZrO2  (d, e ve f) 

katkılı alümina numunelerinin kırık yüzey SEM görüntüleri (görülen küçük beyaz 

noktalar ZrO2 taneleridir) 

 

4.6.3.1. 1600 °C ‘de Sinterlenen % 5 t-ZrO2  Katkılı Alüminanın EDS  Analiz 

Sonuçları 

 

1600 °C ‘de sinterlenen  % 5  t-ZrO2  katkılı alüminanın EDS  analiz sonuçları ġekil 

4.53‘ te sunulmuĢtur. 

a 

b 

c 

d 

e 

f 
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Element Ağırlık 1 2 3 4 

C % 0.938  9.647  
O % 45.594 51.867 38.774 46.769 
Al % 15.036 13.682 2.812 53.231 
Zr % 38.432 34.452 48.767  

 

ġekil 4.53.  1600 °C ‘de sinterlenen % 5  t-ZrO2  katkılı alüminanın noktasal  analiz 

sonuçları 

 

 

1 2 3 4 
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4.6.3.2. 1500 °C ‘de Sinterlenen % 20 t-ZrO2  Katkılı Alüminanın EDS  Analiz 

Sonuçları 

 

1500 °C ‘de sinterlenen  % 20  t-ZrO2  katkılı alüminanın EDS  analiz sonuçları ġekil 

4.54‘ te sunulmuĢtur. 

 

 

 

Element Miktar (%) 

O 51.431 

Mg 0.869 

Al 35.611 

Zr 12.089 

Toplam 100.000 
 

 

ġekil 4.54.  1500 °C ‘de sinterlenen % 20  t-ZrO2  katkılı alüminanın noktasal  analiz 

sonuçları 
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Tetragonal zirkonya katkılı alümina numunelerine ait SEM görüntüleri incelendiğinde; 

% 5 t-ZrO2 katkılı numunede alümina tanelerinin anormal tane büyümesi davranıĢı çok 

daha fazla görülmektedir. Ayrıca zirkonya tanelerinin de yüksek t-ZrO2 katkılı 

numunelere göre daha büyük olduğu görülmektedir. 

 

Literatürde taneler arası ZrO2 tanelerinin ―Ostwald OlgunlaĢması‖  ve daha büyük ZrO2 

tanelerinin küçük olanları harcadığı ―tane sınırı difüzyonu mekanizması‖ ile büyüdüğü 

bildirilmiĢtir (Pena et al. 1985,  Das et al. 1998, Lin 1999). Burada da, % 5 ve % 7.5 t-

ZrO2 katkılı numunelerde zirkonya tanelerinin bu mekanizmalar ile büyüdüğü ve diğer 

yüksek katkılı t-ZrO2  numunelerine göre daha büyük boyutlu olduğu görülmektedir. 

 

Kompozitlerdeki t-ZrO2 katkısının miktarı arttıkça alüminanın anormal tane 

büyümesinin azaldığı ve alümina tane boyutunun inceldiği görülmektedir. Zirkonya 

tanelerinin boyutunun da  katkı artıĢı ile birlikte inceldiği, ve alümina matriste daha 

homojen bir Ģekilde dağıldığı görülmektedir. 

 

t-ZrO2 katkısının miktarı arttıkça özellikle % 10 ve % 20 t-ZrO2 katkılı numunelerde 

zirkonya tanelerinde tetragonal monoklinik dönüĢümünden kaynaklanan pürüzlü kırık 

yüzey görüntüsü daha fazla görülmektedir. Literatürde tetragonal zirkonyanın ikizlenme 

ile birlikte düzensiz bir tane içi kırılma sergilerken monoklinik zirkonyanın taneler arası 

kırılma davranıĢı gösterdiği belirtilmektedir (Lange 1982, Davis 1995). 

 

 

4.6.4. Zirkon  Katkılı Alümina  

 

1600 °C‘de 0.5 - 1 - 2 ve 4 saat süre ile sinterlenen % 2.5 - 5 - 7.5 zirkon katkılı alümina 

numunelerinin SEM ve EDS analizleri ġekil 4.55 - 4.56 ‗da sunulmuĢtur. 

 

ġekil 4.55 a‘da % 2.5 zirkon katkılı alümina numunesine ait SEM görüntüsünde beyaz 

taneler zirkonya, gri tanele alümina ve siyah bölgeler gözenektir. Sinterleme süresinin ½ 

saatten 1 saate çıkması ile gözeneklerin büyük oranda azaldığı görülmektedir, bu durum 
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su emme deneyleri sonucu elde edilen nispi yoğunluk sonuçlarından da görülmektedir. 

Bu numuneler taneler arası kırılma tavrı göstermiĢtir. 

 

  
  

  
  

  
  

 

ġekil 4.55. 1600°C‗de,   (a ve b) ½ ,  (c ve d) 1 (e)  2  ve  (f) 4 saat süre ile sinterlenen 

zirkon  katkılı alümina numunelerinin kırık yüzey SEM görüntüleri (görülen küçük 

beyaz noktalar ZrO2 taneleridir) 

 

a 

d 
c 

b 

e f 
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ġekil 4.56. 1600°C‗de  2 saat süre ile sinterlenen  (a ve b) % 5, (c ve d) % 7.5 zirkon  

katkılı alümina numunelerinin kırık yüzey SEM görüntüleri (görülen küçük beyaz 

noktalar ZrO2 taneleridir) 

 

 

Zirkon katkısının % 2.5‘tan % 5‘e çıkması ile alümina tanelerinin büyüdüğü ve anormal 

tane büyümesine uğradığı görülmektedir. Zirkon katkısının artması ile birlikte 

zirkondan gelen SiO2 miktarı da artmıĢ ve bu durum alümina tanelerinin anormal 

Ģekilde büyümesinin nedeni olabilir. Alümina tanelerindeki ani büyüme ile tane içi 

gözenek miktarında da artıĢ görülmektedir. Büyüyen alümina taneleri tane içi kırılma 

göstermiĢtir. 

 

Zirkon katkısının % 5‘ten % 7.5‘a çıkması ile yine alümina tanelerinin anormal tane 

büyümesine uğradığı görülmektedir. Tane içi ve taneler arası gözenekler görülmektedir. 

Alümina taneleri tane içi kırılma göstermiĢtir. 

a 
b 

c d 
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4.6.4.1. 1600 °C ‘de ½ Saat Sinterlenen % 2.5 Zirkon Katkılı Alüminanın EDS     

Analiz Sonuçları 

 

1600 °C ‘de ½ saat sinterlenen  % 2.5  zirkon  katkılı alüminanın EDS  analiz sonuçları 

ġekil 4.57 ‗ de sunulmuĢtur. 

 

 

     

Element 1 2 3 4 5 
C 25.383 18.870 26.894 23.937 31.932 
O 48.031 31.615 53.188 51.981 31.429 
Al 14.069 17.839 11.487 23.329 4.886 
Zr 12.275 31.676 0.059  31.380 

Fazlar ZrO2 ZrO2 Al2O3 Al2O3 ZrO2 

 

ġekil 4.57. 1600°C ‗de ½ saat sinterlenen % 2.5 zirkon katkılı alümina 

numunelerinin noktasal analiz sonuçları 

1 2 3 4 5 
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4.6.4.2. 1600 °C ‘de 1 Saat Sinterlenen % 2.5 Zirkon Katkılı Alüminanın EDS  

Analiz Sonuçları 

 

1600 °C ‘de 1 saat sinterlenen  % 2.5  zirkon  katkılı alüminanın EDS  analiz sonuçları 

ġekil 4.58 ‗ de sunulmuĢtur. 

 

 

  
 

Elementler 1                      2 

C 28.095                       14.888 
O 38.461                      49.398 
Al 8.699                      17.409 
Zr 24.746                      18.047 

Fazlar ZrO2                     ZrO2 

 

ġekil 4.58. 1600°C‗de 1 saat sinterlenen % 2.5 zirkon katkılı alümina 

numunelerinin noktasal analiz sonuçları 

1 2 
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4.6.4.3. 1600 °C ‘de 2 Saat Sinterlenen % 2.5 Zirkon Katkılı Alüminanın EDS  

Analiz Sonuçları 

 

1600 °C ‘de 2 saat sinterlenen  % 2.5  zirkon  katkılı alüminanın EDS  analiz sonuçları 

ġekil 4.59 ‗ da sunulmuĢtur. 

 

 

     

Element 1 2 3 4 5 
O 30.176 40.959 42.297 49.777 27.441 
Al 48.090 59.041 57.703 48.577 72.559 
Zr 21.734 - - - - 
Si - - - 1.646 - 

Fazlar ZrO2 Al2O3 Al2O3 Müllit Al2O3 

 

ġekil 4.59. 1600°C‗de 2 saat sinterlenen % 2.5 zirkon katkılı alümina numunelerin 

noktasal analizleri 

1 2 3 4 5 
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4.6.4.4. 1600 °C ‘de 2 Saat Sinterlenen % 5 Zirkon Katkılı Alüminanın EDS  

Analiz Sonuçları 

 

1600 °C ‘de 2 saat sinterlenen  % 5  zirkon  katkılı alüminanın EDS  analiz sonuçları 

ġekil 4.60 ‗ da sunulmuĢtur. 

 

 
 

   
Elementler 1 2 3 

O 50.960 44.300 34.602 
Al 14.963 16.485 51.002 
Zr 34.077 39.215 14.396 

Fazlar ZrO2 ZrO2 ZrO2 

 

ġekil 4.60. 1600°C‗de 2 saat sinterlenen % 5 zirkon katkılı alümina numunelerinin 

noktasal analiz sonuçları 

 

1 2 3 
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4.6.4.5. 1600 °C ‘de 2 Saat Sinterlenen % 7.5 Zirkon Katkılı Alüminanın EDS  

Analiz Sonuçları 

 

1600 °C ‘de 2 saat sinterlenen  % 7.5  zirkon  katkılı alüminanın EDS  analiz sonuçları 

ġekil 4.61 ‗ de sunulmuĢtur. 

 

 
 

    
Elementler 1 2 3 4 

O 52.149 52.230 59.165 56.756 
Al 12.400 14.382 24.621 43.244 
Si 0.000 1.438 1.697 - 
Zr 35.451 31.949 14.517 - 

Fazlar ZrO2 ZrO2 ZrO2 Al2O3 

 

ġekil 4.61. 1600°C‗de 2 saat sinterlenen % 7.5 zirkon katkılı alümina 

numunelerinin noktasal analiz sonuçları 

1 2 3 4 
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4.6.5. Zirkon 

 

1500 °C‘de sinterlenen zirkonun SEM görüntüleri ġekil 4.62‘de sunulmuĢtur. 

 

 

 

ġekil 4.62. 1500 °C‘de sinterlenen zirkonun değiĢik büyütmelerdeki kırık 

yüzey SEM görüntüleri. 
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ġekil 4.62(devam) . 1500 °C‘de sinterlenen zirkonun değiĢik 

büyütmelerdeki kırık yüzey SEM görüntüleri. 

 

1500ºC‘de sinterlenmiĢ zirkon numunesine ait SEM görüntüleri incelendiğinde 

sinterleĢmenin tam olarak gerçekleĢmediği taneler arasında büyük gözenekler 

bulunduğu görülmektedir.  

 

Kırık yüzey genel olarak tane içi kırılma davranıĢı göstermektedir.  

 

Zirkon 1730 °C‘de zirkon ve silika camı olarak parçalanmaktadır. Bazı durumlarda 

parçalanma 1600  °C‘de de kısmen baĢlayabilmekte ve bunun sonucu olarak da 

zirkonun mekanik özellikleri bozulmaktadır.  

 

Açık renkli küçük taneler zirkonun parçalanması sonucu ortaya çıkan zirkonya olabilir. 

 

 



 

146 

4.6.6. Zirkonya ile ToklaĢtırılmıĢ Müllit 

 

1600 °C‘de 2 saat süre ile sinterlenen zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit numunesinin 

SEM görüntüleri ġekil 4.63‘de sunulmuĢtur. 

 

  
  

  
 

ġekil 4.63. 1600 °C‘de 2 saat süre ile sinterlenen zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit 

numunesinin kırık yüzey SEM görüntüleri 

 

1600°C ‗de 2 saat süre ile sinterlenen zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit numunelerin 

SEM görüntüleri incelendiğinde açık renkli küçük tanelerin zirkonya olduğu ve büyük 

koyu renkli bölgelerin müllit fazı içerdiği EDS analizlerinden görülmektedir. Zirkonya 

tanelerinin düzensiz kırılma göstererek pürüzlü bir kırık yüzey görüntüsü vermesinden 

bunların tetragonal monoklinik dönüĢümüne uğradığını söyleyebiliriz. Görüntülerden 

yapının genelde tane içi kırılma tavrı gösterdiği anlaĢılmaktadır. SinterleĢme tam olarak 

tamamlanmamıĢ ve taneler arasında boĢluklar görülmektedir. 
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4.6.6.1. 1600 °C ‘de 2 Saat Sinterlenen Zirkonya ile ToklaĢtırılmıĢ Müllit EDS  

Analiz Sonuçları 

 

1600 °C ‘de 2 saat sinterlenen  zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllitin  EDS  analiz sonuçları 

ġekil 4.64 ‗ de sunulmuĢtur. 

 

 

 

    

 

ġekil 4.64. 1600°C‗de 2 saat sinterlenen zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit numunelerin 

EDS analizleri 

1 2 3 4 
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Element 1 2 3 4 5 6 7 8 

O 50.79 51.95 37.58 56.67 51.53 55.69 60.99 45.47 
Al 3.20 21.16 5.33 16.07 8.57 31.23 10.94 39.65 
Si 1.75 8.35 2.64 4.05 3.82 13.08 18.37 14.88 
Zr 44.26 18.54 54.45 23.22 36.09 – 9.69 – 
Total 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.0 
FAZ ZrO2 ZrO2 ZrO2 ZrO2 ZrO2 Müllit Müllit Müllit 

 

ġekil 4.64 (devam) . 1600°C‗de 2 saat sinterlenen zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit 

numunelerin EDS analizleri 

 

4.6.7. Yer ve Duvar Karosu 

 

1180 °C‘de 38 dakika süre ile sinterlenen yer karosu ve 1090 °C‘de 28 dakika süre ile 

sinterlenen duvar karosu numunelerinin SEM görüntüleri ġekil 4.65 ve 4.66 ‘da 

sunulmuĢtur. 

 

ġekil 4.65 ve 4.66‘daki SEM görüntüleri incelendiğinde yer karosu numunesinin duvar 

karosuna göre daha az gözenekli olduğu görülmektedir.  

 

Su emme deneylerinden de alınan sonuçlar aynı Ģekildedir. Yer karoları kullanım 

sırasında suya daha fazla maruz kalacağından su emme oranı düĢük yani daha az 

gözenekli olması gerekmektedir. 

5 6 7 8 
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ġekil 4.65. Yer karosu numunesine ait kırık yüzey SEM görüntüleri 
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ġekil 4.66. Duvar karosu numunesine ait kırık yüzey SEM görüntüleri 
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5. SONUÇLAR 

Bu çalıĢmada, alümina, müllit ve zirkonya gibi bazı ileri teknoloji seramik malzemeleri 

ile yer ve duvar karosu gibi bazı geleneksel malzemelerin kırılma toklukları ASTM 

E399 Standardına göre belirlenmiĢtir. 

 

Ġlk olarak, % 100 alümina içeren tozlar, alüminaya % 2.5-5-7.5 monoklinik zirkonya 

ilave edilerek hazırlanan toz karıĢımları, alüminaya % 5-7.5-10-20 oranlarında kendi 

ürettiğimiz tetragonal zirkonya ilave edilerek hazırlanan toz karıĢımları, alüminaya % 

7.5 yittria ile stabilize edilmiĢ tetragonal zirkonya ilave edilerek hazırlanan toz 

karıĢımları, alümina‘ya stokiyometrik olarak % 2.5-5-7.5 oranlarında zirkonya oluĢacak 

Ģekilde zirkon ilave edilerek hazırlanan toz karıĢımları,  % 100 zirkon, zirkonya ile 

toklaĢtırılmıĢ müllit, yer ve duvar karosu numuneleri slip döküm tekniği ile ASTM 

E399 Standardı‘na uygun ebatlarda tek tarafı çatlaklı çubuk Ģeklinde ĢekillendirilmiĢtir.  

Böylece 16 farklı reçeteye göre numuneler hazırlanmıĢtır. ġekillendirilen numuneler 

1400 - 1500 - 1600 ºC olmak üzere üç farklı sıcaklıkta sinterlenmiĢ ve fiziksel, 

mekaniksel testler uygulanmıĢ, mikroyapı incelemeleri yapılmıĢtır. 

 

Yapılan ön çalıĢmalarda, elimizdeki Ukrayna DVS zirkonya tozuna % 10 MgO katkısı 

ile 1400 ºC yapılan sinterlemenin yapıyı tamamen tetragonal faza dönüĢtürdüğü 

görülmüĢtür. Bu Ģekilde yeterli miktarda tetragonal zirkonya hazırlanarak, tetragonal 

zirkonya katkılı numunelerde bu toz kullanılmıĢtır. 

 

Elde edilen sonuçlar aĢağıda sıralanmıĢtır; 

 % 100 Alümina içeren numunelerde; kırılma tokluğu değerleri sinterleme 

sıcaklığının artması ile artmıĢtır ve 1400 ºC‘de 3,2 MPa√m iken 1500ºC‘de 4.9, 

1600ºC‘de ise 5.9 MPa√m değerine ulaĢmıĢtır. Sıcaklık artıĢı ile birlikte bu 

numunelerin nispi yoğunlukları da artmıĢ ve % 90‘dan % 95‘lere çıkmıĢtır. 

Mikroyapı incelemelerinde 1400  °C‘de sinterleĢmenin düĢük seviyede ve 

tanelerin küçük olduğu, 1500 ve 1600 °C‘lerde sinterlenen numunelerde ise 

sinterlemenin ilerlediği ve tanelerin büyüdüğü görülmektedir. 1500 ve 1600 

°C‘lerde bazı tanelerin yaklaĢık 10 µm boyutuna ulaĢtığı ve anormal tane 

büyümesine uğradığı görülmektedir. 
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 Monoklinik zirkonya katkılı alümina numunelerinde; 1400°C‘lerde yapılan 

sinterleme iĢlemi ile yapıdaki zirkonya tamamen monoklinik iken sinterleme 

sıcaklığının artması ile 1500 ve 1600 °C‘lerde monoklinik zirkonyanın bir 

kısmının tetragonal zirkonyaya dönüĢtüğü görülmüĢtür. Sinterleme sıcaklığının 

artması ile her üç katkı oranında da kırılma tokluğunda artıĢ sağlanmıĢ, en 

yüksek kırılma tokluğu değerleri 1600°C‘de sinterlenen numunelerde elde 

edilmiĢtir. Monoklinik zirkonya katkı oranının % 2.5‘tan % 7.5‘a çıkması 

kırılma tokluğu değerinde çok önemli bir artıĢa neden olmamıĢ ve en yüksek 

kırılma tokluğu değeri 1600°C‘de sinterlenen % 5 m-zirkonya katkılı numunede 

elde edilmiĢtir (7.0 MPa√m). Mikroyapı incelemelerinde bazı alümina 

tanelerinin anormal büyüdüğü görülmüĢtür. 

 

 Tetragonal zirkonya katkılı alümina numunelerinde; alüminaya ilave edilen 

zirkonya tamamen tetragonal yapıda olmasına rağmen sinterleme sonrası yapıda 

hem monoklinik hem de tetragonal zirkonya bulunmaktadır. Ġlave edilen 

tetragonal zirkonyanın bir kısmı sinterleme sonrası monoklinik zirkonyaya 

dönüĢmüĢtür. t-ZrO2 katkısındaki artıĢ ile birlikte sinterleme sonrası yapıda 

bulunan t- ZrO2 oranında artıĢ meydana gelmiĢtir. Sinterleme sonrası yapıda 

kararlı halde kalan en yüksek t- ZrO2 oranı, % 10 tetragonal zirkonya katkılı 

alümina numunelerinde görülmüĢtür. Piyasadan hazır halde temin edilen yittria 

ile stabilize edilmiĢ t- ZrO2 katkılı alümina numunelerinde ise sinterleme sonrası 

herhangi bir değiĢiklik olmamıĢ, ilave edilen t- ZrO2 yine yapıda t- ZrO2 olarak 

kalmıĢtır. Sinterleme sıcaklığının artması ile birlikte tüm katkı oranlarında 

tetragonal zirkonya yüzdelerinde artıĢ meydana gelmiĢtir. Sinterleme sıcaklığı 

ve tetragonal zirkonya katkısının artması ile genel olarak kırılma tokluğu 

değerlerinde artıĢ meydana gelmiĢtir. 1400°C‘de sinterlenen numunelerde en 

yüksek kırılma tokluğu değeri 6.05 MPa√m olarak % 10 t- ZrO2 katkılı 

numunede elde edilmiĢtir. 1500 ve 1600°C‘de sinterlenen numunelerde ise en 

yüksek kırılma tokluğu değerlerini % 20 t- ZrO2 katkılı numune vermiĢtir, 

kırılma tokluğu 1500°C‘de 8.1 MPa√m iken, 1600°C‘de 11.5 MPa√m değerine 

yükselmiĢtir. % 10 t-ZrO2 katkılı numunelerin sinterleme sonrası yapısında % 20 
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t- ZrO2 katkılı numunelere göre daha yüksek oranda t- ZrO2 bulunmasına 

rağmen kırılma tokluğu değerleri daha düĢüktür, bu beklenmeyen bir durumdur. 

 

 Alümina‘ya stokiyometrik olarak % 2.5-5-7.5 oranlarında zirkonya oluĢacak 

Ģekilde zirkon ilave edilerek elde edilen numunelerde ise; 1600°C‘de sinterleme 

sonrası yapıda  korund fazının yanında müllit, t-ZrO2 ve m-ZrO2 olduğu, zirkon 

katkısındaki artıĢının toplam müllit ve zirkonya oranında da artıĢa neden olduğu, 

zirkon miktarını artırmanın m-ZrO2 miktarında artıĢa, t-ZrO2 miktarında ise 

azalıĢa neden olduğu  görülmüĢtür. Literatürde, ZrO2-SiO2 sisteminde, SiO2‘nin 

tetragonal zirkonyanın monoklinik zirkonyaya dönüĢümünü engellediği 

bildirilmiĢtir. ZrSiO4‘ın parçalanması üzerine ZrO2 partikülleri amorf SiO2 

matriste gömülür ki, bu durum ZrO2‘nin tetragonal ZrO2 olarak oda sıcaklığında 

kararlı halde kalmasını sağlar. Bununla birlikte, SiO2, müllit oluĢturmak için 

alümina ile reaksiyona girmeye baĢlayınca ZrO2 stabilizasyonu sinterleme 

sıcaklığındaki artıĢ ve monoklinik ZrO2 oluĢumunda artıĢ ile birlikte 

kaybolmaya baĢlar. Zirkon katkısının % 5‘ten % 7.5‘a çıkması ile yapıda müllit 

oluĢumu gözlenmiĢtir ve yukarıda bahsedilen nedenden dolayı müllit oluĢumu 

tetragonal zirkonya oranının azalarak monoklinik zirkonyanın artmasına neden 

olmuĢtur. Bu gruptaki numunelerin kırılma tokluğu değerleri sinterleme 

süresindeki artıĢ ile birlikte çok fazla değiĢiklik göstermemiĢtir ve en yüksek 

kırılma tokluğu değeri olan 4.9 MPa√m A7.5ZS numunesinin 1600°C‘de ½ saat 

süre ile sinterlendiği durumda elde edilmiĢtir. 

 

 % 100 zirkon içeren numunelerde ise 1400°C‘de 2 saat süre ile sinterleme 

sonrası 1.6 MPa√m olan kırılma tokluğu 1500°C‘de 3.0 MPa√m‘ye yükselmiĢ 

ve 1600 °C‘de ise bir miktar düĢüĢ göstererek 2.8 MPa√m‘ye düĢmüĢtür. 

 

 Zirkonya ile toklaĢtırılmıĢ müllit numunelerinde ise; yapıda müllit, monoklinik 

ve tetragonal zirkonya fazları bulunmaktadır. Sinterleme süresinin artırılması ile 

faz oranlarında herhangi bir değiĢiklik meydana gelmemiĢtir. Kırılma tokluğu 

sonuçlarına göre 1600°C‘de ½ saat süre ile yapılan sinterlemenin yeterli 

olmadığı 3.2 MPa√m değerinin elde edilmesinden anlaĢılmaktadır. Sinterleme 
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sıcaklığının 1 saate çıkması ile kırılma tokluğu 4.0‘a yükselmiĢtir, sürenin 2 

saate yükselmesi ile kırılma tokluğu bir miktar daha yükselerek 4.7 MPa√m‘ye 

çıkmıĢtır. Sinterleme süresi 4 saate çıktığında ise kırılma tokluğu değeri biraz 

düĢmüĢ ve 4.3 MPa√m olmuĢtur. 

 

 Yer ve duvar karosu numunelerinin deney sonuçları incelendiğinde; beklenildiği 

gibi yer karosu numunesinin su emme değerinin duvar karosuna göre oldukça 

düĢük olduğu ve daha sık yapılı olduğu görümüĢtür. Yer karosunun su emmesi 

% 0.111 iken, duvar karosunun su emmesi % 26.554 olarak hesaplanmıĢtır, yani 

duvar karosu oldukça gözenekli bir yapıya sahiptir. Kırılma tokluğu sonuçlarına 

bakıldığıda yer karosunun kırılma tokluğu 2.7 MPa√m iken duvar karosunun 

kırılma tokluğu 0.9 MPa√m‘dir. Yer karosunun gözenek miktarının duvar 

karosuna göre oldukça düĢük olması ve yapıda müllit fazının da bulunması göz 

önüne alınacak olursa bu, beklenen bir durumdur. 

 

 Numunelerin sertlik değerlerine bakıldığında; 1600ºC‘de sinterlenen alümina 

numunesinin sertlik değeri 16.57 GPa‘dır. Alüminaya artan oranlarda 

monoklinik zirkoya ilavesi sertlik değerinde az miktarda düĢüĢe sebep olmuĢ ve 

monoklinik zirkonya katkısının % 7.5‘e çıkması sertlik değerinin 15.66 GPa‘a 

düĢmesine neden olmuĢtur.  Alümina‘ya tetragonal zirkonya ilavesi de aynı 

Ģekilde sertlikte bir miktar düĢüĢe sebep olmuĢtur. % 20 tetragonal zirkonya 

katkılı alümina numunesinde en düĢük sertlik değeri elde edilmiĢtir. 

 

 Ġndentasyon yöntemi ile yapılan kırılma tokluğu ölçümlerine bakıldığında; elde 

edilen kırılma tokluğu değerleri ASTM E399 standardına göre yapılan 

ölçümlerden elde edilen sonuçlara göre genellikle daha yüksek çıkmıĢtır. Bazı 

numunelerde ise beklenmeyen değerler elde edilmiĢtir. A7.5YSZ numunesinde 

10 kg yük uygulanarak çatlak oluĢturulamadığı için kırılma tokluğu 

hesaplanamamıĢtır. Ayrıca yer ve duvar karosu numunelerinde 10 kg‘lık yük 

fazla gelmiĢ ve numunelerde sertlik ucunun batırıldığı yerlerde göçmeler 

olmuĢtur ve kırılma tokluğu ölçümü yapılamamıĢtır. Bu nedenlerden dolayı 

ASTM E399 Standardına göre kırılma tokluğu ölçümünün seramik 
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malzemelerin kırılma tokluğunun belirlenmesinde daha kullanıĢlı olduğu 

sonucuna varılmıĢtır. 

 

Bu konuda bundan sonra yapılabilecek çalıĢmalar; 

 Bu çalıĢmada toz karıĢımlarının slip döküm ile Ģekillendirilebilmesi için 

dispersiyon HCl ile sağlanmıĢtır fakat bu asitin kullanımı döküm çamurunda 

köpürmelere ve yapıda gözeneklerin kalmasına neden olmuĢtur. Bunu önlemek 

için farklı dispersantların kullanılması, 

 

 Alümina‘ya anormal tane büyümesini engellemek amacı ile MgO ilave edilmesi, 

 

 Tetragonal zirkonya üretimi çalıĢmalarında katkı olarak yittria kullanılmasıdır. 
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