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OZET

TEZ KONUSU: Miillit/Zirkonya Kompozitlerinde Yitria Miktariin Artisinin
Mekanik Ozelliklere Etkisi

YAZAR: Tugba TOKGOZ

Miillit/zirkonya kompozitleri mekanik 6zelliklerin iyilesmesi agisindan genis
bir uygulama alanina sahiptir Miillitin yapisina zirkonya ilavesiyle toklugun artis
gosterdigi belirlenmistir. Mekanik 6zelliklerin gelisimi i¢in tavsiye edilen bir diger

yontem ise sablonlu tane biiyiimesidir.

Bu caligmada yitrianin miillit-zirkonya kompozitlerde mekanik ozellikler
tizerine etkisini incelenmistir. Serit dokiim yontemiyle yitria katkili miillit-zirkonya
kompozitler 6 farkli kompozisyonda iiretilmis ve 1350 °C-1600 °C sicaklik
araliginda sinterlenmistir. Kompozisyonlarda tane yonlenmesi saglamak amaciyla
Al-Borat (9A1,03 2B,03 ) taneler kirilmis ve kirilmamis olarak kullanilmistir.2 adet
ignesel tane icermeyen (NO+3Y - NO+6Y), 2 adet kirllmis (R+3Y - R+6Y) ve 2 adet
kirilmamis ignesel tane igeren (I+3Y - [+6Y) kompozisyon hazirlanmistir. 3
kompozisyona zirkonyanin molce %3’ ii kadar ve 3’ iine de %6’ s1 kadar Y,0;
konulmus ve bunlar 3Y ve 6Y olarak gosterilmistir. Tiim numuneler test metotlarina
uygun asamali bir zimpara ve parlatma isleminden gecirilmislerdir. Hazirlanan
numunelerin elastik modiili ve mukavemetleri, Vickers sertlik ve centikli
mukavemet yontemleri kullanilarak tokluklarinin Slgiimleri yapilmis, bu mekanik

ozelliklerin mikro yap1 ve kristalografik yapi ile iliskisi incelenmistir.

Elde edilen sonuglarda yitrianin ilavesiyle yogunluk, elastik modiilii, sertlik ve
egme mukavemeti artis gostermistir Daha 6nce yapilan MgO katkili ¢alismadan

alian sonuclara gore Y,03;, MgO’ dan daha diisiik tokluk degerleri vermistir.

Anahtar kelimeler: Miillit/ ZrO,, mekanik ozellikler, kirilma toklugu, catlak

ilerlemesi.
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SUMMARY

TITLE: Effect of increasing amount of Y,O3 on mechanical properties in

mullite/zirconia composites

AUTHOR: Tugba TOKGOZ

Mullite/ zirconia composite materials have large field of application about
increase of mechanical properties. Increase of toughness was determined by addition
of ZrO; in mullite texture. Another method is template grain growth to improve the

mechanical properties.

The affect of yitria on mechanical properties in mullite/zirkonya composites
were studied. Mullite/zirconia composite materials are produced by tape casting in 6
different compositions and sintered at 6 different temperatures to evaluate to the
effect of yitria on formation of tetragonal zirconias in mullite/ zirconia composites.
These samples were sintered at 1350°-1600° cycles Broken and unbroken aluminum
borate templates have been used for grain orientation 2 compositions have not any
template grains (N+3Y, N+6Y), 2 compositions has broken template grains (R+3Y,
R+6Y) and 2 composition has unbroken template grains (i+3Y, [+6Y). All the
specimens were exposed to shaping and polishing to obtain the acceptable standard
sizes for test methods and to decrease the residual stresses in the structure. Elastic
modulus, Vickers hardness, strength and toughness (by using indentation strength
method) are measured and the relations of these mechanical properties with micro

and crystallographic structure were analyzed.

In the results; density, elastic modulus, hardness and strength increased by
addition of yitria. Compared to previous study with MgO addition, Y,O3 has shown

lower toughness values than MgO.

Keywords: Mullite/ZrO,, mechanical properties, fracture toughness, crack

propagation.
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1. GIRIS

Insanoglunun seramigi bulmasi ve giinliik hayatta kullanmasi ¢ok eski
uygarliklara dayanir (M.O). Gelisen teknoloji ile birlikte seramiklerin kullanim
alanlar1 da genislemis ve hayatimizda bircok alanda yer almislardir. Onceleri
geleneksel seramikler diye adlandirdigimiz sofra gerecleri, vitrifiye alaninda
kullanilan seramikler giiniimiizde ileri teknoloji seramikleri olarak roket sanayi, 1s1
yalitimi, elektronik, optik kullanimlarda, bilgisayar teknolojisinde vs. kullanilmaya
baslanmistir. Boylelikle seramikler geleneksel ve teknik seramikler olarak 2 ana kola
ayrilmiglardir. Teknik seramikler de kendi iclerinde fonksiyonel seramikler
(manyetik, optik, elektronik vb uygulama alanlari) ve yapisal seramikler (oda

sicakligr ve yliksek sicaklikta kullanilan seramikler) olarak 2 kola ayrilir.

Seramikler genel olarak kil, kuvars ve feldspattan olusurlar. Bu 3 mineralin
karisimiyla hazirlanan camur karigimi uygulama alanina gore sekillendirilir, sirlanir,
polimerler ucgurulup sinterlenir. Sekillendirme islemini 3 kategoride ele alabiliriz.

Bunlar:

1. Tozlarin kuru ya da yar1 kuru preslenmesi (6rnegin kalipta)

2. Plastik sekil verme — tozlarin su veya organik polimerler ile karistirilip,
plastik bir kiitle yapilmasi ve presleme ya da deformasyon ile belirli bir sekle
getirilmesi(enjeksiyonla kaliplama, ekstriizyon gibi)

3. Camurdan dokiim yapilmasi (asilt1 dokiim, serit dokiim)

Seramik, farkli bilesimdeki ve cam yapili fazlarn iceren ve genellikle
gozeneklere sahip olan malzemelerdir. Iyonik ve kovalent bag yapisina sahip olan
seramik malzemelerin, yiiksek sicakliktaki mukavemet ve sertlikleri, oksitlenme
direncleri ve yorulma direngleri yiiksektir. Bu ozelliklerinden dolay1r seramik
malzemeler, asinmanin etkili oldugu uygulamalarda ve bir¢ok endiistri alaninda
avantajli bir malzemedir ama tiim bu 6zelliklerin yaninda kirilma tokluklarimin diisiik
olmasi kullanim alanlarim1 kisitlamaktadir. Giintimiizde seramik malzemelerin
tokluklarin1 arttirmaya yonelik ¢alismalar devam etmektedir. Bunun bir yolu da

kompozit malzeme yapmaktir.



Terim olarak kompozit malzemeler, kendini olusturan malzemelerin heterojen
olarak ortaklasa kullanilmasi ile ortaya daha farkli bir malzeme ¢ikmasini ifade eder.
Kompozit malzemeler yeni degildir. ilk cagdan beri kullanilmaktadir. Ornegin agac,
saman ve camur karisimi giinliik hayattan kompozit malzemelere bir 6rnektir. Son
zamanlarda matris malzeme icinde devamli veya devamsiz giiglii fiber takviyeli

kompozit malzemeler tercih edilmektedir [Gay and Hoa, 2007].

Kompozit malzemeler yapisal olarak metal matris ve seramik matris olarak
gruplanmaktadir. Metal matris kompozitler seramik fiberler ya da metaller ile
giiclendirilerek yiiksek sicaklik dayanimi saglamaktadir. Metal matris kompozitlerde
aliminyum yaygm olarak kullanilmaktadir. Aliimina fiberlerle giiclendirilmis
aliminyum matris kompozitler bazi1 dizel motor pistonlarinda, SiC fiber ve
viskerlerle giiclendirilmis aliiminyum matris kompozitler ise havacilik ve uzay

sanayide kullanilmaktadir [Askeland and Phulé, 2006].

Seramik matris kompozitler fiber takviyeli ve seramik takviyeli kompozitler
olarak simiflanmaktadir. Seramik- fiber ve seramik- seramik kompozitlerin
geleneksel seramiklere gore kirilma tokluklar1 ve mukavemetleri daha yiiksektir.
Fiber ilavesi kompozit yapida kirilma toklugunu arttirmaktadir. Fiber takviyeli
seramik kompozitlerde olusan catlak matristen fibere aktarilir. Bu aktarim; eger
fiber- matris ara ylizey arasindaki baglanma zayif ise, kirilma siirecinin devam
edebilmesi icin ¢atlak fiberin etrafindan dolasarak ilerler. Aradaki zayif bag fiberin
matristen ayrilmasina izin verir. Sonug olarak matriste olusan ¢atlak fiberi kiramadan
ilerler ve bir koprii olusturarak yoluna devam ederken enerjisini de bitirir ve toklugu

arttirir [Askeland and Phulé, 2006]. Bu durumu Sekil 1.1° de gosterilmistir.



Sekil 1.1 Seramik matris kompozitlerde matrisden ayrilmig fiberlerin x 1000

bitytitmedeki SEM goriintiisii (pull out) [www.ultramet.com].

Calismamizda bir seramik — seramik kompozit malzeme olan miillit- zirkonya
kompozitlerinin mekanik o6zellikleri incelenmistir. Kompozit yapinin igine yitria
ilave ederek tetragonal zirkonya elde edip tokluk artis1 saglanmaya calisilmistir.
Ayn1 zamanda olusan miilliti [001] y6niinde y&nlendirmek i¢in yapiya aliiminyum
borat sablonlar1 ilave edilmis ve yonlenmenin mekanik 6zellikler iizerindeki etkisi de

incelenmistir. Burada sablonlu tane biiyiimesinden yararlanilmigtir.

Yapiya sivi faz olusturmak icin TiO,, sinterleme sicakligini diisiiriip diisiik
sicaklikta daha yogun yapilar elde etmek ve zirkonyanin faz doniisiimiinii engelleyip

kararli halde tutmak amaciyla Y,O3 kullanilmistir.



2. SERAMIK MALZEMELERDE MEKANIK
OZELLIKLER

2.1 Giris

Seramik malzemelerin kullanimin1 belirleyen ana faktorler mekanik
ozellikleridir. Mukavemet, elastik modiilii gibi Ozellikleri oldukca iyi olsa da
kirilganligr yani diisiik toklugu bu malzemelerin kullanimin1 kisith kilmaktadir.
Tokluk malzemenin kirilana kadar emebildigi maksimum enerji miktaridir. Bu diisiik
toklugu arttirma caligmalart devam etmektedir. Toklugu artirmanin bir yolu da
kompozit malzeme yapmaktir. Bu boliimde seramik ve kompozit malzemelerin

mekanik Ozelliklerden bahsedilecektir.

2.2 Elastik Modiil

Elastik modiili malzemenin sikiliginin bir oOlgiisiidiir. Atomlar arasindaki
baglanma giicii ile ifade edilir. Malzemenin ana dogas1 degistirilmeden bu giicler de
degismedigi icin elastik modiilii bir malzeme 6zelligidir. Young’s modiilii olarak da

isimlendirilir.

Elastik modiilii; uygulanan belirli bir yiikk altinda malzemenin, bag
mukavemetine, gerilmeye ve sicakliga bagli olarak gosterdigi uzama davranigidir.

Sicaklik arttikca atomlar arast baglar zayiflayacagindan elastik modiilii degeri diiser.

Elastik modiilii ayn1 zamanda gerilme- gerinme egrisinin egimi olarak da ifade
edilir. Verilen yiik altinda elastik modiilii degeri ne kadar yiiksek ise gerinme degeri

o kadar diisiik olmaktadir.

Elastik modiiliinii etkileyen bir diger faktor ise gozenekliliktir. Denklem 2.1’den
de goriildiigii gibi gozeneklilik miktan arttikga elastik modiilii degeri azalmaktadir

[Wachtman, 1996].



E =E, (1-bP) 2.1)

Denklemde,

E = Malzemenin gozenekli elastik modiilii

Eo= Yogun malzeme i¢in elastik modiilii

P = Malzemedeki agik gozenek miktar

b = Sabit ( Bu deger seramik malzemeler icin ortalama olarak 4’diir)

Seramik malzemeler kovalent ve iyonik baglar gibi giiclii baglarla bagh
malzemelerdir. Bag kuvvetlerinin giiclii olmasindan dolayi elastik modiilii degerleri
de metallere gore daha yiiksektir. %99.99 safliktaki bir aliiminanin elastik modiilii
400 GPa iken bir metal olan aliiminyumun 69 GPa  dir. Kovalent baglar ile bagli bir

seramik malzeme olan SiC’ nin elastik modiilii ise 450 GPa’dur.

Kompozit malzemelerde elastik modiilii hesaplanmasinda, eger fiberlerin
dizilisine paralel bir kuvvet uygulaniyorsa karisimlar kural, eger fiber dizilissine

dik yonde bir kuvvet uygulaniyorsa ters karisimlar kural kullanilir.

E; = V¢Ef + VpEn (Karisimlar Kurali) (2.2)
1/E>;=V¢/Ef + Vin/En (Ters Karisimlar Kuralr) (2.3)
E; E; = Kompozit Malzemenin Elastik Modiili

V¢ = Fiberin Hacmi

Vm = Matrisin Hacmi

E: = Fiberin Elastik Modiilii
E. = Matrisin Elastik Modiilu

2.3 Mukavemet

Mukavemet malzemenin giivenle tasiyabilecegi maksimum gerilmedir.

Biinyede i¢inde hi¢ kusur olmadigini farz edersek mukavemet;



Ceo=E/Tm 2.4)

Geo = Teorik Mukavemet

E = Elastik Modiili

formiilii ile hesaplanir ve teorik mukavemet olarak isimlendirilir. Teorik mukavemet

kusursuz yapidaki baglar1 birbirinden koparmak icin gerekli mukavemeti ifade

etmektedir. Fakat gercek malzemelerde durum boyle degildir yani yapi iginde

kusurlar bulunmaktadir. Seramik malzemelerde mukavemeti belirleyen kirilmadir.

o = —Ri€ 2.5)

- YN7a

0. = Kritik Mukavemet
K. = Kritik Gerilme Siddet Faktorii

a = Oziir boyutu

Seramikler kirilgan malzemelerdir ve bu yiizden metaller gibi siinek

olmadiklarindan akma sergilemeden direk olarak koparlar. Kirilgan olmalarindan

dolay1 da tokluklar diisiiktiir. Denklem 2.5’ de de goriildiigii gibi tokluk ve oziir

boyutu mukavemeti dogrudan etkilemektedir. Yiiksek mukavemeti elde etmek icin

tokluk yiiksek tutulup 6ziir boyutu kiiciik tutulmalidir.

Seramik malzemelerde mukavemeti etkileyen faktorler sunlardir:

Yapida bulunan gbzenegin sekli

Gozenek-tane sinirt etkilesimi

Gozenekler aras1 mesafe (gozenekler birbirleriyle birleserek ¢ok daha diisiik
mukavemete sahip bolgeler olusturabilirler)

Tane boyutu ve tane boyut dagilim

Tane sekli

Safsizliklarin sekli ve boyutu

Safsizliklarin 151l genlesme katsayilari ve elastik modiilleri arasindaki fark.



Tiim bunlar 6ziir boyutunu etkilemektedir. Denklem 2.5’te de goriildiigii gibi
malzeme i¢inde mukavemeti en diisiik yer 6ziir boyutu en biiyiikk yer olacaktir. Bu
yiizden mukavemetin yiiksek olmasi i¢in tiim bu etkenler en diisiikk boyutlarda

tutulmaya caligilir.

Kompozit malzemelerde yonlenme varsa yonlenmis tane dizilimine gore
uygulanan yiikiin yonii ¢ok onemlidir. Yonlenme yOntemlerinden biri de sablonlu
tane kullanimidir. Eger yonlenmis sablon dizilimine paralel bir yilikleme var ise
malzememizin mukavemeti 6nemli dlciide artarken, yonlenmis sablon dizilimine dik
yilkleme sartlarinda malzemede mukavemetin artmasi bir yana daha diisiik
mukavemet degerleri sergiler. Bunun nedeni sablon-matris ara ylizeyinde dik
yiikkleme sartlarinda daha kolay ayrilmanin gerceklesmesidir. Ciinkii dik yiikleme
esnasinda sablonlar, matris kadar sekil degistiremeyecek ve sablon-matris ara
yiizeylerinde ayrilmalar gerceklesecektir. Bu sayede matrisin sekil degistirmesi de

azalacak dolayisiyla matrisin tagiyacagi gerilme azalacak, mukavemet diisecektir.

2.4 Sertlik

Sertlik malzemelerin ¢izilmeye ve batmaya kars1 direncleri olarak tarif edilip,
malzeme tiirline ve uygulanan yonteme bagli olarak degisik sekillerde ifade
edilmektedir. Asinma ve asinma uygulamalarinda sertlik kritiktik bir 6zelliktir.
Seramikler olduk¢a sert bir malzeme olduklarindan dolayr asinma hizlar1 oldukga
diisiiktiir. Bu yiizden endiistride asinmaya dayanimli olmasi gereken yerlerde tercih

edilmektedirler.

Sertlik teknikleri, kontrollii sartlar altinda malzeme yiizeyine uygulanan kuvvet
olan kiiciik bir indent iizerinde gelistirilmistir [William D. Callister, 1994]. Bu
teknikler Brinell, Vickers ve Rockwell metotlaridir. Tiim bu tekniklerde elmas veya
yiiksek karbonlu ¢elikten bir kiire numune {izerine bastirilir ve yiizey tizerinde actig

izin ¢apina ve/veya derinligine gore o numunenin sertligi belirlenir.



Bu calismada kullanilan sertlik yontemi Vickers sertlik yontemidir. Bu
yontemde batici u¢ tabani kare olan piramit seklinde olup elmastan yapilmistir. Bu
yontemde malzemeye uygulanan yiikiin (kg), uygulanan yiikk sonucu malzeme

yiizeyinde olusan izin alanina (mm?) boliimii Vickers Sertligini vermektedir.
Sertligi genel bir denklem ile gosterirsek;
H=P/A (2.6)

H = Sertlik
P = Uygulanan Yiik
A = Alan

Burada A uygulanan izin alan1 ve P uygulanan yiiktiir.

Bazi malzemelerin sertlik degerleri soyledir:

Al,O3 = 15 GPa [Munro, 1997]
TiB, =25 GPa [Munro, 2000]
SiC =32 GPa [Munro, 1997]

2.5 Tokluk

Malzemenin kirillana kadar emebildigi enerji o malzemenin toklugunu
gostermektedir. Malzemenin geometrisi tokluk belirlemede uygulanan yiik kadar
onem tagimaktadir. Hareketli yiikkleme kosullarinda ve ¢entik olustugu zaman, ¢entik
toklugu darbe testi kullanilarak belirlenir. Ayrica kirilma toklugu, malzemede catlak
olusumundan kirilma gerceklesene kadar gosterdigi direnctir [George E. Dieter,

1994].

Bir catlagin tasarim agisindan kritik olup olmadigini kontrol eden degisken
gerilme siddet faktoriidiir ve K ile gosterilir. Malzemenin koptugu andaki gerilme

faktoriine kritik gerilme siddet faktorii denir ve Kicile gosterilir.



Kic = ocYA~7.a 2.7)

K> Kic => Kinlma gerceklesir. (2.8)

Bu formiilde a catlak boyunun yarisi, 6 uygulanan gerilme ve Y geometri

faktoridiir.

Bir bagka tokluk hesaplama yontemi de gerilme-gerinme grafiginin altinda
kalan alandir. Altta kalan alan bize o malzemenin toklugunu verir. Bu durum Sekil

2.1’de gosterilmistir.

Sekil 2.1 Seramiklerin kuvvet uygulanmasi durumunda gosterdigi gerinme-gerilme
grafigi
Sekil 2.1’ den de goriildiigii gibi seramik malzemeler gevrek olduklarindan
dolay1 metaller gibi akma davranisi sergilemeden direk koparlar. Bu durum da altta

kalan alanin diisiik olmasina neden olur, dolayisiyla toklugun diisiik olmasina neden

olmaktadir.

Tokluk ol¢timiinde Vickers indentasyon yontemi en yaygm kullanilan
yontemdir. Bunun sebebi tokluk Olciimiinde metaller icin tasarlanmis tokluk testi
standartlarina uygun numune (kompakt numune gibi) hazirlamanin zor olmasidir.
Piramit seklindeki elmas ug ile numune yiizeyine dik yiik uygulanir ve uygulanan bu

yiik sonunda olusan catlak boylar ile tokluk dl¢timleri yapilir.

Vicker’s indentasyon yontemi maliyet ve kolay uygulanabilirlik bakimindan

avantajli bir yontem olmasina karsin yiike maruz kalan hacmin kiiciik olmasi, birden
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fazla catlak mekanizmalarimin olusabilme ihtimali, gerilim alanlarinin analizi icin
kalibrasyon fonksiyonuna ihtiya¢ duyulmasi, catlak ucunda degisik geometrilerin
olugabilmesi ve catlak boylarimin dogru Olciillememesi gibi dezavantajlar1 da
bulunmaktadir. Zimparalama kalitesi, gozeneklilik, seffaflik ve renk gibi yiizey

ozellikleri de ¢atlak ucunun 6l¢iimiinde ¢ok etkili olmaktadir [Miyazaki et al. 2006].

Centikli egme mukavemeti toklugu yontemi Vickers’ e gore daha az tercih
edilmektedir. Bu yontemin en biiylik avantaji catlak baslangi¢ boyunu dlgmeye gerek
olmamasidir. Dezavantaji ise her bir numuneden ancak bir adet veri alinabildiginden
cok numune gerektirmesi ve artik gerilmelerde tiimiiyle arindirilmis olmasi

gerektigidir [Lawn, 1993].

2.5.1 Tokluk Artirma Mekanizmalari

Seramik malzemeler ne kadar avantajli da olsa kirillgan olmalar1 kullanimda
onlarn ¢ok kisitlamaktadir. Bu durumu gelistirmek icin tokluk arttirma yoluna
gidilmektedir. Yapida olusan catlagin yolunu uzatarak sahip oldugu enerjisini yap1
icinde titketmesini saglayip toklugu arttirmak hedeflenmektedir. Bunu saglamak icin

Sekil 2.2° de gosterilen yontemler kullanilmaktadir.

/‘_a\ // < N\
/ —
' e @ — TS
—
——— g #%60, =
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000

(e) (®)

(€9)
Sekil 2.2
(a) Stinek faz; (b) Déniisiim toklastirilmasi; (c) Yapida mikro catlak olusturma; (d)
Kisa fiberlerden olusmus koprii; (e) Tanelerden olusmus koprii; (f) Siirekli

fiberlerden olusmus koprii; (g) Ikinci faz kopriisii; [Lawn, 1993]

Sekil 2.2.(g)’ de catlak matris i¢inde ilerlerken matristen farkli olan bir ikinci

faz ile kargilagarak yolunu degistirir ve bu sekilde yolu uzar ve tokluk arttirilir.

Tokluk arttirma mekanizmalar1 arasinda en etkili olan Sekil 2.2.(b) ile
gosterilen doniisiim toklagsmasidir. Bu yontemle catlak ilerlerken yar1 kararl kristal
yapida duran tane ile karsilastiginda faz doniisiimii yasanir ve bu faz doniisiimii
kirilma toklugu iizerinde artis gerceklestirir. Bu artisa doniisiim toklasmasi adi

verilmektedir [Duran ve Tiir, 2006].

Sekil 2.2.(c) ile gosterilen mikro catlak olusturmak gerilmenin paylasim
saglar, uygulanan bir darbe sonucu malzeme i¢inde ortaya cikan enerjinin de
paylasilmas1 demektir. Amag catlak ilerlerken etrafinda yapida birgok mikro c¢atlak
olusturarak enerjinin biinye icinde tiikkenmesini saglayip kirilmayi engellemeye

caligmaktir.

Toklugu arttirmak icin bir diger yontem de c¢atlak kopriisiidiir. Bu yontemde

kontrollii bir proses ile i¢ tane uzamasi yoluyla ve/veya yapiya visker ve fiber ilave
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ederek arttirabiliriz. Yapida olusan herhangi bir catlak ilerlerken fiber, visker veya
daha uzun bir tane ile karsilastifi zaman bunlarin etrafindan dolasarak yolunu
tamamlar yani daha uzun bir mesafe kat eder ve kirilmayr geciktirir. Bu sayede
malzemenin emecegi enerji miktar1 yani tokluk artmis olur. Sekil 2.2.(e), (f), (g)’de bu

durum gosterilmistir.

Sekil 2.3 Catlagin fiberler etrafindan ilerlemesi ve fiberi kirip ilerlemesi
[Lawn, 1993].

Sekil 2.3’de de gosterildigi gibi, uygulanan tiim bu yontemlerde tek amac
catlagin yoluna catlagin ilerlemesini durduracak, azaltacak ya da yolunu uzatacak
engeller koyarak yolunu uzatmak, enerjisini azaltmak ve bu neticede de toklugu

arttirmaktir.

Doniisiim toklagsmasinin en etkili sekilde goriildiigii malzemelerden biri de
Zr0Oy’ dir. ZrO;’da tetragonal yapt monoklinik yapiya doniismek istedigi icin catlak
ilerlemesini durduracaktir. Bu calismada doniisiim toklagmasi ve catlak kopriisii
yontemlerini kullanarak Y,0O; ilavesiyle ZrO;’ nin tetragonal yapida kararli olarak
kalmasim1  saglayip miillit/ zirkonya kompozitinin toklugunu arttirmak

hedeflenmistir.

2.5.2 Zr0O,’ de Doniisiim Toklasmasi

Zirkonyanin tetragonal-monoklinik faz doniisiimii sirasinda goriilen % 3-5’1lik

hacim artisinin malzemenin dayanmim ve toklugunu artirdigi ilk kez Garvie ve
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arkadaslan tarafindan “Seramik Celik” adiyla yayinlandiginda biiyiikk yankilar
uyandirmistir [Garvie et al., 1975]. Bundan sonra olayn teorisini ve mekanizmasini
belirlemek icin pek cok calisma yapilmistir. DoOniisiim toklagsmasinin mekanik
ozellikleri gelistirmesi iki mekanizma ile acgiklanmaktadir. Bunlar mikro catlak

olusumu ve gerilme giidiimlii doniisiim toklagsmasi mekanizmalaridir.

Zirkonya sinterleme sicaklifindan oda sicakligina sogurken 1170 °C civarinda
tetragonal-monoklinik doniisiiniin olmas1 gerekmektedir. Eger zirkonya taneleri ¢cok
kiiciikse (<0.5 pm) veya taneler iizerinde ana fazdan gelen siirlayici bir baski
mevcut ise zirkonya taneleri doniisiime ugramadan yan kararhi tetragonal fazda
kalirlar. Bu yar kararli zirkonya tanelerinin monoklinik faza doniisiimii gerilme
giidiimlii doniisiim olarak kabul edilmektedir Eger gerilme altinda bir catlak
olusturulursa, catlak etrafinda ve 6zellikle ucunda bir gerilme alam olusur (Sekil

2.4).

Dénigim bélges

patlak ucu

* martenzitik dénigmily O déniigremis zdrkonya tanecikleri
atlconya taneciklert (tetragonal)
(moneldinik)

Sekil 2.4 Catlagin gerilme alanindaki zirkonya tanelerinin gerilme altinda doniistimii

[Siinbiil, 2007].

Bu gerilmeler yar1 kararli tetragonal zirkonya taneleri lizerinde ana faz
tarafindan uygulanan sinirlayici etkiyi kaldirirlar ve yeterince biiylik bir degere

sahipse zirkonya tanesi iizerinde net bir ¢cekme gerilmesi yaratarak monoklinik
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yapiya doniigiimii saglarlar. Bu sinirda goriilen hacimce genlesme, ana basma
gerilmesi ile birlikte martenzitik reaksiyona neden olur. Bu olay catlak ¢evresinde
meydana geldiginden, catlagin seramik malzeme icerisinde ilerlemesini saglamak
icin ilave enerji gerekmekte, bu da malzemenin toklugunun ve dayaniminin

artmasina neden olmaktadir.

Tetragonal zirkonyanin gerilme giidiimlii doniisiimii i¢in de tane bilytikliigiiniin
belli bir kritik degerde olmasi gerekmektedir. Bu kritik biiyiikliigiin altinda ise
doniisiim olmayacak, iistiinde ise tiretim asamasinda doniisiime ugrayacaktir. Bu,
zirkonyanin kritik tane biiyiikliigii, matrisin uyguladig baski, zirkonyanin bilesimi

(tetragonal faz1 kararli hale getiren oksitler gibi) ile yakindan ilgilidir.
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3. MiKRO YAPIYA ETKIi EDEN FAZLARIN
GENEL OZELLIKLERI

3.1 Giris

Bu bolimde miillit/ zirkonya kompozitleri yapiminda, yapiya giren
hammaddeler hakkinda genel bilgi verilmis ve olusan fazlar detayli olarak
anlatilmistir. Yapida sivi faz1 saglamak icin titanyum oksit, zirkonyayi kararli kilmak
ve yogunlasma sicakligini diisiirmek amaciyla yitria ve yonlenmeyi saglamak icin
aliiminyum borat sablonlar1 kullanilmigtir. Sablonlu tane biiyiimesi de bu boliimde
anlatilacaktir. Aliimina yapiya hammadde olarak katilmakta ama sinterleme sonrasi

diger fazlara doniismektedir.

3.2 Aliimina

ALLOs formiililyle gosterilen aliimina, aliiminyumun en Onemli oksididir.
Aliimina miihendislik malzemesi olarak seramik malzemeler arasinda genis capta
kullanilan bir malzemedir. Atomlar aras1 giiclii iyonik ve kovalent baglara sahip olan
alimina karakteristik ozellikleri acisindan yaygin olarak tercih edilir. Birka¢ faza
sahip olan aliiminanin en kararli faz1 hegzogonal yapiya sahip olan a-Al,O3; dir ve
korundum olarak adlandirilir. Bu faz 6zellikle yapisal uygulamalar i¢in ilgi cekicidir.
a-Al,Os seramik oksitlerin en kararlis1 ve en yiiksek elastik modiiliise sahip olanidir.
Yiiksek sertligi, diisiik 1s1l iletkenligi, asit ve alkalilere kars1 dayanimi, yiiksek
sicaklilara dayamimi (ergime sicakliginin yiiksek olmasi) bu malzemeyi cogu
uygulamalarda cekici kilmaktadir. Aliminanin bazi fiziksel ve mekanik 6zellikleri

Tablo 3.1’°de verilmistir.
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Tablo 3.1 Aliminanin bazi fiziksel ve mekanik 6zellikleri [Munro, 1997]

Ozellikler ALO3 (>99,8)

Yogunluk (g/cm’) 3.98

Sertlik (Vickers)(GPa) 15
Ergime Noktas1 (°C) 2050

Elastik Modiil (GPa) 416

Egme Mukavemeti(MPa) 380

Kirilma Toklugu ( MPa~/m ) 3,5

Aliiminanin bazi kullanim alanlar1 sunlardir:

e Termometre sensorlart

e Yiiksek sicaklik elektrik izolatorleri

¢ Elektronik altliklar

¢ Asinma dayanimi gerektiren uygulamalar

e Tip firin yiizeyleri

3.3 Zirkon

Zirkon, yaygin olarak tortul kaya¢ bilesenlerinde, volkanik, metamorfik ve
granitik kayaclarda mineral olarak bulunur ve ZrSiO4 veya ZrO,.SiO, formiilii ile

gosterilir [Robinson et al, 1971].

Asinma dayanimi ve 1s1l iletimi yiiksek, 1s1l genlesmesi diisiiktiir. Ayrica
refrakterlik 6zelligi vardir. Bu 6zelliklerinden dolay1 6zellikle metal endiistrisinde

kalip yapiminda kullanim1 yaygindir.

Zirkon; opak veya transparan goriintilye sahip ve yogunlugu yaklasik 4,6
gr/cm3 ‘dir. Gevrek bir yapiya sahip ola zirkon 7,5 Mohs sertliginde ve kristal yapisi
tetragonaldir. Zirkon, ZrO,.Si0; formiiliinden hesaplandiginda teorik olarak % 67.23
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ZrOy ve % 32.77 SiO; igerir. Zirkon ergimeden ayristigi icin gercek bir ergime

noktasi yoktur.

3.4 Aliiminyum Borat

Aliiminyum boratin visker cesidi olarak kullanimi 1989’larda baslamistir.
Simdilerde ise aliiminyum ve magnezyum matris kompozitlerde iyi mekanik

ozelliklerinden dolay1 giiclendirici olarak tercih edilmektedir [Yao et al., 1998]

9A1,03.2B,0; formiiliine sahip aliiminyum borate kristalografik yapi olarak
miillite benzerligi ile dikkat cekmektedir. Latis parametreleri miillite benzer bir

sekilde ve a:7,681°\, b:15,01/°\, ¢=5,663 A yapisindadir [Wang et al.,2005].

Ozellikle ticari alanda ignemsi tane olarak kullanilabilirler. Ayrica aliiminyum
borate 1440 °C’ ye 1sitildig1 zaman o- aliiminaya bozundugu bilinmektedir. Hong ve
Messing miillit visker olusumu basladigi zaman 1550 °C’ de sablonlu tane
biiytimesinin de bagladigin1 gostermistir ve bu yiizden sablonlu tane biiylimesi
gerekli olan yiiksek sicakliklarda aliiminyum boratin kararli olup olmadigim

belirlemek 6nem tasimaktadir [Gonenli and Messing, 2001]

Aliiminyum borat 1950 °C’ de ergiyen refrakter bir bilesiktir. Diisiik
yogunlugu (2.94 gr/cm3), diisiik termal genlesme katsayist (3 x 10°ile 5 x 10° C!
aras1) ve orta derecede mukavemeti (210 MPa ile 324MPa aras1) gibi ¢ekici fiziksel
ozelliklerinden dolay1r dnem kazanmaktadir. Aliiminyum boratin termal genlesme
katsayis1 a-aliiminadan (8.4 x 10'6) kiiciiktiir ve miillitinkine ( 4-5.5 x 10'6) cok
yakindir [Oztiirk, 2006].

3.5 Katki Maddeleri

Chen Chang Ping ve arkadaslarinin yaptig1 ¢calismada, altiminanin mikro yap1
ve yogunluk iizerindeki etkilerini incelemek icin yapiya TiO, CaO, MnO,, SiO,,
MgO ve Y;0; gibi katkilar tek olarak ya da kombine olarak ilave edilmistir.

Deneysel sonuglar TiO, ve MnO>’ in benzer 6zellikler gdsterdigini ve aliimina i¢inde
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¢coziindiigiinii gostermektedir ve gelismis tane simir1 difiizyonuyla sinterlenmeyi
hizlandirdigina inamlmaktadir. Ote yandan Y,O; tane biiyiimesini 6nlemistir ve
aliminanin yiiksek sicakliklardaki dayamimim olabildigi kadar olumlu yonde

etkilemistir [Ping et al, 2008].

M Riihle ve A.G.Evans martensitik doniisiimle seramiklerin toklugu iizerine
yaptig1 calismada t- ZrO, polikristallerine Y03, MgO ve CaO ilaveleri katarak
toklugu incelemistir. Y,Os3 ilavesinde tiim taneler amorf faz ile cevrelenmistir ve
Y03 kararh bir sekilde ¢oziinerek martensitik cekirdeklenmeyi zorlagtirmistir. Y,03
ilaveli kararl zirkonyadaki kritik catlak boyutu gorece biiyiiktiir fakat net bir sekilde
belirlenememistir. Ayn1 zamanda 1500 °C’ de Y,0s3, t- ZrO, icinde hem MgO hem
de CaO’ dan daha fazla ¢oziinmiistiir [Riithle and Evans, 1988]. Sekil 3.1’den de
goriildigii gibi 1500 °C’ de Y,0s3, ZrO; icinde ¢oziinmiistiir.

1377+5°C

s F 2{3'!‘30!2 +C
M oco ¥
MrE £ S Zr3Y02
e
M+ 2r3Cy2 .
zZro, 20 40 60 80 Y0,
mol %

Sekil 3.1 ZrO,- Y,0s3 faz diyagrami [Andrievskaya, 2008].

Hig TiO; ilave etmeden yapilan 6n ¢calismada 1600 °C gibi yiiksek sicakliklarda

bile yapinin yogunlasmadigi gozlenmistir. Buradan TiO,  1n sinterleme sicakligim
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asag1 cekerek daha diisiik sicakliklarda daha yogun yapilar elde etmeyi sagladigi bir

sekilde anlagilmaktadir.

Calismamizda yapiya sivi faz olusturarak sinterlemeyi hizlandirmasi amaciyla
TiO; ve zirkonyanin faz doniisiimiinii engelleyip yapiy1 kararli kilmak ayn1 zamanda

da yogunlagma sicakligini diisiirmek amaciyla da Y,Os3 ilave edilmistir.

3.6 Miillit

Miillit diisiik yogunluk, diisiik termal iletkenlik, diisiik termal genlesmesinin
yani sira yiiksek sicakliklarda mitkemmel mekanik 6zellikler sahiptir. Bundan dolay1
miillit ileri seramik uygulamalar1 i¢in umut vaat etmekte ve yiiksek sicaklik
uygulamalar1 i¢in 6zellikle potansiyel bir matris malzemesi olarak dikkat
cekmektedir. Fakat diisiik kirilma toklugu ve sinterleme asamasinda tam yogunlasma
elde etmek icin yasanan zorluklar, bu malzemenin daha yaygin bir miihendislik

malzemesi olarak kullanimim kisitlamaktadir [Duran ve Tiir, 2005].

Yap1 malzemesi olarak miillit, zayif mekanik ozelliklere sahip oldugundan
dolay1 ZrO,, SiC, Si3N4 gibi malzemelerle birlikte, mekanik 6zeliklerini gelistirmek
icin kompozit olarak kullanilirlar. Gelismis mekanik o6zelliklere sahip dagilmis
zirkonya iceren kompozit yapilarin hem kolay hem de ucuz bir yontem olan aliimina
ve zirkonun reaksiyon sinterlenme yoluyla ile elde edilmesi bircok kez

calisilmigtir.[Zahao et al. 2002]

Onlarca yi1l miillit seramik yapisimi elde etmek icin ¢ok ¢aba verilmistir.
Yiiksek saflikta aliimina ve zirkonun kati1 hal sinterlemesi ile 1600 °C gibi yiiksek
sicakliklarda miillit elde edilebilmistir. Ama son yillarda sol-jel, hidroliz, ultrasonik
sprey piroliz, hidrotermal sentez ve birlikte ¢cokelme yontemleri gibi diger teknikler
literatiirde siklikla rapor edilmektedir. Bu proseslerin dezavantajlari, baslangi¢
malzemesinin pahali olmas1 ve karisik iretim siirecleridir. Bu dezavantajlar biiyiik

oOlcekli endiistriyel iiretimlerine uygun degildir [Liu et al. 2008].
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Sentezlenme sekillerine gore iki tiir miillit vardir. Bunlardan biri baglangi¢
tozlarinin 1sitilmasiyla kati hal reaksiyonu sonucu elde edilen miillitlerdir,
3Al1,03.2Si0, formiilityle gosterilirler ve 3/2 oraninda aliimina icerirler. Digeri ise
alimina silikat eriyiginin kristallesmesi yoluyla elde edilmektedir, 2A1,03. SiO;
formiiliiyle gosterilirler ve 2/1 oraninda aliimina igerirler. Miillitin latis parametreleri

a=7,54 A°, b=7,69 A°, c=2,88 A° ‘dur.

Asagidaki tabloda miillitin fiziksel ve mekanik 6zellikleri verilmistir.

Tablo 3.2 Miillitin fiziksel ve mekanik ozellikleri
[Schneider et al.,2008] [Khor et al.2003]

Yogunluk (g/cm”)

Sertlik (GPa)
Ergime Noktasi (°C)
Elastik Modiil (GPa)
Mukavemet (MPa)

Kirilma Toklugu ( MPam )

3.7 Zirkonya

Zirkonya yliksek mukavemeti, yliksek toklugu ve sertligi gibi 6zelliklerinden
dolayi yiiksek sicaklik yapir malzemesi olarak endiistride en dnemli malzemelerden

biri olmustur [Yang et al., 2007].

Saf zirkonya aym zamanda Y03, MgO, CaO gibi kararli oksitlerle
doyuruldugu zaman miikemmel 6zellikler gosteren inert bir seramik malzemedir.
Tetragonal kristal yapidaki kararli zirkonyaya yapilan ilavelerin miktarlar1 ve tipleri,
mekanik 6zelliklerin tizerinde 6nemli bir etkiye sahiptir. Yitria bileseni, yitria-kararh
zirkonya seramiklerinde 6zellikleri etkileyen en belirgin degiskendir [Sahin, 2006].
Tablo 3.3’de tetragonal ve monoklinik zirkonyanin bazi fiziksel ve mekanik
ozellikleri verilmistir [Sahin ,2006; Kubler, 1992; Siinbiil, 2006; Ram and Mondal,
2003].
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Tablo 3.3 Zirkonyanin baz fiziksel ve mekanik 6zellikleri

t-Zr0; (%5 Y,03)
Yogunluk (gr/cm3) 6.02

Sertlik (GPa) 12,7
Egme Mukavemeti (MPa) 772
Elastik Modiilii (GPa) 206
Kirilma Toklugu (MPa. m” 2) 8 £2

Zirkonyanin genel olarak kullanim alanlar1 s6yledir;

Refrakter malzeme olarak,

e [sitict eleman olarak,

o 1zolasy0n malzemesi olarak,

e Ekstriizyon kaliplarinda ve aginmaya dayanikli makine pargalarinda,

e QOksitlenmeye kars1 ve termal bariyer amacli yapilan seramik kaplamalarda,
® Yakit hiicrelerinde,

e Kesici aletlerin iiretiminde

3.7.1 ZrO,’ nin Kristal Yapisi

Zirkonya allotropik oOzellik gOsteren bir seramiktir yani sicaklik degisimi
sonucu kristal kafes parametreleri degisime ugrar. Saf zirkonya ii¢ farkli formda
bulunur. 1170 °C’ ye kadar monoklinik olarak kararlidir. 2370 °C’ e kadar tetragonal
olarak kararlidir ve 2370°C’den ergime sicakligi olan 2680 °C’ e kadar kiibik fazda
kalir[Yang et al, 2007].
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Tablo 3.4 ZrO, kristal formlar1 ve doniisiim sicakliklarn [Yang et al., 2008],
[Ram and Mondal, 2003]

Kristal Form Yogunluk (gr/cm”) Gecis Sicakhg (°C)

Monoklinik 5,82 <1170
Tetragonal 6,02 1170 - 2370
Kiibik 6,15 2370 2715

(b)

(©)

Sekil 3.2 ZrO;’ nin degisik fazlardaki kristal yapilarinin sematik gosterilisleri
a) Kiibik ZrO, kristal yapisi, b) Tetragonal ZrO, kristal yapisi, ¢c) Monoklinik
71O kristal yapist [Hannink et al, 2000].

Monoklinik yapidan tetragonal yapiya gecis %3-5 mertebesinde hacim
degisikligi icerdiginden teknolojik uygulamalarda sorun olmaktadir. Tablo 3.5 deki
degerlerden de anlasildigr gibi kafes hacmi giderek azalmaktadir. Bu faz doniisiimii
sonucu seramik malzemeler genellikle parcalanmaktadir. Bu durumu 6nlemek icin

yapiya CaO, MgO ve Y,0; gibi toprak alkaliler ilave edilmektedir.

Tablo 3.5 Monoklinik, tetragonal ve kiibik zirkonya kafes parametreleri

[Salazar et al,2006], [Alarcon et al., 2003], [Yang et al., 2008]

Monoklinik Tetragonal Kiibik

a=5,151A° a=>5,099 A° a=>5,128 A°
b=5,203 A° b =5,174A°
c=5315A° -

Ac1 () =99,19 A° -
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3.7.2 Zirkonyanin Faz Doniisiimleri

Monoklinik-tetragonal faz dontisiimii; ilk olarak yiiksek sicaklik XRD ‘si
kullanarak 1929 yilinda Ruff ve Ebert tarafindan kesfedilmistir. Bu tarihten sonra ve
ozellikle son 35 yil zarfinda, bu 6nemli doniisiimiin teorisini anlamak ve faz
degisimiyle birlikte meydana gelen hacim degisikliginin pratik onemi yiiziinden bu
konu iizerinde bir¢ok teknik kullanilarak (DTA, X-Isim ve elektron difraksiyonu,
optik ve elektron mikroskobu, elektriksel direng, spektroskopi gibi) yogun bir sekilde

caligilmstir.

7ZrOy’da tetragonal - monoklinik faz doniisiimii, difizyonsuz martenzitik
doniigiim olarak tamimlanir. Bu da ilk olarak Wolten tarafindan saptanmistir. Bu
doniisiim difiizyonsuzdur. Atomik hareketler, atomlar aras1 mesafeden daha azdir ve
bir kayma siireciyle ¢ok sayida atomun beraber hareket etmesiyle meydana gelir.
[Heuer et al, 1984]. Bu gibi bir doniisiim, fazin kimyasal bilesiminde herhangi bir
degisiklige yol agmaz ve ayrica baslangi¢ fazindaki belirli kristalografik diizlem ve
yonler doniistimle olugan fazda da mevcuttur. Boylece bu doniisiim, sabit diizlemiyle

ve yonleriyle tanimlanir[Khachaturyan et al., 1983].

t-ZrO, parcacik boyutu ve bu parcaciklarin sikistirlldigt matris en Onemli
faktorlerdir. ZrO,’da kritik bir t-ZrO, parcacik boyutu belirlenmistir. Parcacik
boyutu bu kritik degeri gectigi zaman, siirekli olarak ya da bir gerilme uygulamasiyla
tetragonal-monoklinik doniisiimii meydana gelecektir. t-ZrO,, tek bir pargacik olarak
serbest halde olabilecegi gibi cokelti disperse fazi olarak bir matris igerisinde

sikistirilmis halde de olabilir [Muddle et al., 1986]

Tetragonal- kiibik doniisiimii ise 2370°C civarindadir ve Smith ve Clin
tarafindan belirlenmistir. Bu doniisiim difiizyonsuz ve martenzitik bir doniisiimdiir.
[Mccmeeking et al,. 1980]. Bu formun kristal yapis1 CaF, ile es yapisal olup diger
bircok oksitle benzerlik gostermektedir [Tekeli et al,. 2001].
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3.8 Sablonlu Tane Biiyiimesi (STB)

Seramik malzemelerin mekanik Ozelikleri arttirmanin bir yolu kompozit
yapmaktir. Miillit matris i¢in zirkonya tanelerinin ilavesinin toklugu belirgin bir

sekilde arttirdigi rapor edilmistir [Khor et al,2003]

Anizotropik mekanik 6zelliklerin arttirilmasinda kullanilan bir diger yol ise
sablonlu tane biiyiimesidir. Bu yontem polikristalin seramik biinye i¢inde bulunan
uzunlamasina dizilmis sablon tanelerinin tane biiyiimesi yolu ile kristalografik yapiy1

gelistirmesidir.

Anizotropik yapilarda kullanilan visker veya fiberler, serit dokiim, ektriizyon
gibi kesme kuvvetleri olusturan sekillendirme yontemlerinde yoOnlenmenin elde

edilebilmesi i¢in tek kristal sablon olarak kullanilir [Duran ve Tiir, 2006].

Sablonlu tane biiyiimesinde kullanilan sablonlarin kristalografik yapisi ve latis
parametrelerinin, kullanilan matris yapininki ile benzer olmasi1 gerekmektedir. Ayn

zamanda sablon kararl1 bir yapiya sahip olmalidir.

Sablon tane olusum asamasi 3 evreden olusmaktadir. Olusumun ilk evresi olan
yogunlasma esnasinda ¢ok az miktar ya da hic¢ sablonlarin biiyiimesi gézlemlenmez.
Ikinci evrede, sablon taneleri baslangic tane biiyiimesi sirasinda merkezden disa
dogru kayda deger bir biiylime gozlemlenir. Son asamada ise merkezden cevreye
dogru biiyiime orani sablonlarin kalinlasmasi ve birbirini engellemesi ile azalir

[Suvaci et al, 2001].
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4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1 Giris

Bu boliimde altt farkli kompozisyonda {iretilen miillit/ZrO, kompozitin
hazirlanilis1 agiklanacaktir. Bu alt1 farkli kompozisyon asagidaki gibidir. 3Y molce

%3 yitria ilavesini, 6Y ise molce %6 yitria ilavesini gostermektedir.

a) Kirilmis ignemsi sablonlu ve 3Y ilaveli (R+3Y),
b) Kirilmis ignemsi sablonlu ve 6Y ilaveli (R+6Y),
¢) Kirllmamis ignemsi sablonlu ve 3Y ilaveli (I+3Y),
d) Kirilmamis ignemsi sablonlu ve 6Y ilaveli (I+6Y),
e) Ignemsi sablonsuz ve 3Y ilaveli (N+3Y),

f) ignemsi sablonsuz ve 6Y ilaveli (N+6Y),

Tiim karisimlarda sablon olarak Al-B  kullanilmistir. R+3Y ve R+6Y
kangimlarinda kirilmig Al-B  kullanilmistir. Al-B’ ler 3 giin boyunca bilyeli
degirmende ogiitiildiikten sonra havanda doviilerek kirilmistir. [+3Y ve I+6Y
karisimlarinda ise kirilmamis Al-B kullanilmigtir. N+3Y ve N+6Y karisimlarinda ise
sablon kullanilmamistir. Hazirlanan ¢amur serit dokiim yontemiyle sekillendirilmis
ardindan polimeri ugurulup sinterlenmistir. Sinterleme sicakligi 50’ser derece artarak
1350°C-1600°C sicaklik araligindadir. Ardindan XRD analizi yapilarak iginde
olugmus tetragonal zirkonya miktarlarina bakilmis, en fazla tetragonal zirkonyanin
olustugu ve numunenin en yogun oldugu sicaklik ve karisgim tespit edilmistir. XRD
verilenden alinan sonuglara gore en fazla tetragonal zirkonya olusan sicaklik 1500°C
ve en fazla tetragonal zirkonya olusan kompozisyonlar molce %6 yitria
kullanilanlardir.  Bu  sonuglar  dogrultusunda N+6Y, R+6Y ve I+6Y
kompozisyonlarindan numuneler hazirlanmis ve elastik modiilii, sertlik, tokluk

testleri yapilip, mikro yapisi incelenmistir.
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4.2 Kullanilan Hammaddeler

Miillit/ZrO, kompozit yapisi asagidaki denkleme gore elde edilmistir.
Kompozit eldesinde kullamilan o-AlO3 tozu Alcoa, (SG3000) ve ZrSiOs tozu
Eczacibasi, (Doga)’ dan tedarik edilmistir. Millit/ ZrO, olusumuna katkida
bulunmak ve siv1 faz olusturarak sinterleme sicakligini diisiirmek i¢in TiO, (Merck)

kullanilmastir.
3ALOs + 2ZrSi0y —  » 3A1L052S8i0;, + ZrO,

Sablon olarak aliiminyum borat (9A1,032B,03) kullanilmis ve (Shikoku

Chemical Corporation)’ dan tedarik edilmistir.

4.3 Karisim Hazirlama

40 gr toz karisimi i¢in kullanilan hammadde miktarlar asagidaki tabloda verilmistir.

Tablo 4.1 Kullanilan kompozisyonlardaki toz miktarlar

R+3Y R+6Y | ) i+6Y N+3Y N+6Y
Aliimina 16,044 gr 16,044 gr 16,044 gr 16,044 gr

Zirkon 19,23 gr 19,23 gr 19,23 gr 19,23 gr
Titanyum 1,08 gr 1,08 gr 1,08 gr 1,08 gr

Oksit
Yitria 0,725 gr 1,45gr 0,725 gr 1,45 gr

Aliiminyum 4 gr 4 gr 4 gr 4 gr
Borat
Baglayici 33 gr 33 gr 33 gr 33 gr

Bu karisim agirlikca % 66 Metil Etil Keton ve % 34 Etanol igeren alkol karigimi
ile birlikte 1mm c¢agindaki aliimina bilyelerin oldugu degirmende 24 saat

ogiitiilmiistiir.
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Toz ve polimer soliisyonu hacimce sirasiyla % 60 ile % 40 oranlarinda

hazirlanmistir.

Icinde kirilmig AI-B(9A1,0;-2B,03) sablonlar ihtiva eden “R” karisimlari
bilyeli degirmene konarak 24 saat dgiitiilmiistiir. Degirmenden alinan karisim uygun
viskozite kivamina gelmesi gerektiginden manyetik altlikli kanstiriciya alinmistir.
Burada yaklasik 200 devir/dak hizla karisan camur ortalama olarak 20 saat
beklemektedir.

“I” karisimlari tozlarinin hazirlanmasi da benzer sekildedir. “R” karisimlarindan
tek farklar1 sablonlarin degirmenden sonra manyetik karistiricida eklenmesidir.
Kirilmayan sablonlar 6nce bir beher i¢inde az bir miktar MEK/ ET karigimi ile iyice
karistirilmis ve ardindan degirmenden alman “I” karisimina bir pipet yardimiyla
ilave edilmistir. Bunun nedeni ise sablon tanelerinin kirilmadan ignesel olarak

kalmasim saglamaktir.

“N” kansimlarinin diger iki karisimdan farki sablon icermemesidir. Hazirlanma

sekli aynen gecerlidir.

Asagidaki fotograflarda kirllmis ve kirilmamig Al-B  (9A1,03-2B,03)

parcaciklar goriilmektedir.

Sekil 4.1 (a) kirilmis Al-B taneleri, (b) kirllmamus Al-B taneleri
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Sekil 4.1°’de de goriildiigii gibi kirilmis sablonlar toz halinde goriiliirken
kirilmamis sablon uzunlugu yaklasik olarak 40-50um dolaylarindadir.

4.4 Sekillendirme

Manyetik karistiricidan alinan ¢camur 200u kalinliginda yaklasik 15 cm/sn hizla
cam altlik iizerine “Doctor Blade” yardimiyla serit halinde cekilmistir. Serit halinde
cekilen camur oda sicakliginda kurumaya birakilmistir. Kuruyan serit cetvel
yardimiyla kesilip, bir jilet yardimiyla cam iizerinden diizgiin bir sekilde kaldirilarak
4 cm x 4 cm ebadinda yaklagik 75-80 tabaka alinarak iist iiste istiflenmistir.

Istiflenme tiim tabakalar dokiim yonleri aym yone bakacak sekilde yapilmistir.

4 cm x 4 cm ebadinda iist iiste istiflenen seritler 40 MPa ‘da 4 dakika boyunca
tek yonlii basma uygulayan pres ile preslenmistir. Preslenen numuneler dokiim

yoniine dik dikdortgen ¢ubuklar elde etmek iizere kesilmistir.

4.5 Baglayic1 Uzaklastirma

Cubuklar halinde kesilen numuneler, polimerlerini ugurmak amaciyla 6n 1sitma
islemine tabii tutulmustur. On 1sitma islemini sonrasinda kuru zimpara
yapilacagindan polimeri ucurmak icin gerekenden daha yiiksek sicaklik olan
1000°C’ ye kademeli olarak ¢ikilmis ve her sicaklik artisinda 1 saat beklenmistir.
Sogutma hiz1 ise 100 °C/saat’tir. Baglayici uzaklastirma rejimi grafik olarak asagida

goriilmektedir.
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Sekil 4.2 Baglayic1 uzaklastirma zaman-sicaklik grafigi

4.6 Sinterleme

Baglayic1 uzaklastirildiktan sonra c¢ubuklar boylamasina iizerlerine yiik
konularak Elite Marka firinda 5 °C /dak’lik 1sitma hizinda sinterleme sicakligina
kadar c¢ikilip 4 saat bekletilmis ve 10 °C /dak’lik sogutma hiziyla oda sicakligina

kadar diisiilerek sinterlenme islemi tamamlanmaistir.

4.7 Olciimler icin Numune Yiizeyi Hazirlama

Giivenilir test sonuglar1 alabilmemiz icin numune yiizeylerimizin birbirine
paralel ve piiriizsiiz olmas1 gerekmektedir. Paralel olmasinin nedeni elastik modiilii
Olclimii sirasinda uygulanan siddet sonucunda alinan frekans degerinin numunenin
her yerinde aym ve dogru olmasi gerektiginden; piiriizsiiz olmasi ise kirma testi
sirasinda dogru sonug alabilmek i¢in numunelerin yiizeylerinde herhangi baska bir
gerilme olmamas1 gerektigi ve uygulanan sertlik 6l¢iimii sirasinda daha net goriintii

alabilmek icindir.

Kirma testi ve elastik modiilii 6l¢timii i¢in tiim numuneler sirasiyla 120, 500,

800 ve 1200’lik SiC zimparalar ile zimparalanarak paralellestirilmis ve yiizey
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piiriizleri giderilmistir. Sertlik testi ve mikro yap1 analizi i¢in numuneler daha sonra

2000 ve 2400’ liik zimparalar ile parlatilmistir.

4.8 Karakterizasyon

4.8.1 Mikro Yap1 Analizi

Uretilen numunelerin mikro yapisal karakterizasyonu, Philips XL 30 S FEG
Taramali Elektron Mikroskop (SEM) kullanilarak gerceklestirilmistir. Taramali
Elektron Mikroskobu EDS iinitesine sahiptir ve ikincil elektron (SEI) ile geri

sacilmali elektron (BEI) goriintiileme metotlarinda ¢alisabilmektedir.
4.8.1.1 SEM icin Numune Hazirlama

2400 seviyesine kadar parlatilan numuneler 10 °C/dak’ lik 1sitma hizinda 1425
°C’ye 1sitmak ve bu sicaklikta 45 dakika tutmak suretiyle 1s1l olarak daglanmistir.
Numunelerde catlagin izledigi yolu gorebilmek i¢in Vickers darbe cihazi kullanilarak
5, 10 ve 20 kg agirliklarinda mikro sertlik uygulanmistir. Numune yiizeyindeki
iletkenligi saglayabilmek i¢cin KOLARON SC 7610 marka Sputter Coater kaplama

cihazi kullanilarak 10mA akimla 3 dakika siiresince altin kaplama yapilmistir.
4.8.1.2 X-Isinlar Difraksiyonu Analizi

Uretilen numunelerin fazlari, X-151m difraksiyon analiz yontemiyle XRD-
D/max-2200, Rigaku Difraktometresi ve CuK, (A=1,5405°A) kullanilarak tespit

edilmistir. Diger sartlar asagida verilmistir.

Tiip Voltaji: 40 kV

Tiip Akimi: 30 May
Adim Araligi: 0.02°
Tarama Araligi: 20°-70°
Tarama Hizi: 2 °/dak
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4.9 Yogunluk Olciimii

Sinterlenen tiim numunelerin yogunluklar1 3 farkli yontemle Olciilmiistiir.

Bunlar;

1. Arsimet Prensibi
2. Dikdortgen Prizma Seklindeki Numune Agirliginin Hacme Boliinmesi

3. Helyum Piknometre

Arsimet prensibine gore yogunluk 6l¢iimii yapilirken 6nce numunelerin 0,1 mg
hassasiyetli terazide kuru agirliklart alinmistir. Kuru agirliklart alinan numuneler saf
su icinde vakum ortaminda 15 dakika bekletilerek bulunan acik gozeneklerin
dolmasi saglanmistir. Bunun amaci agik gozeneklerin yogunluk Ol¢iimiinii
etkilemesini engellemektir. Vakum ortamindan alinan numunelerin, 1slak bir kagit ile
tizerindeki fazla su miktar1 alinarak, yas agirliklar1 olgiilmiistiir. Burada kullanilan
nemli kagit numune goézeneklerindeki suyu da emmemesi i¢in fazla kuru olmamali

ayn zamanda numune iizerindeki fazla suyu alamayacak kadar yas olmamalidir.
Yas agirliklar1 da alinan numuneler son olarak sivi igersinde askida kalacak
sekilde tekrar tartilmig ve sividaki agirliklar1 da alinmistir. Burada sivi ortam olarak

saf su kullanilmisgtir.

Kuru, yas ve sividaki agirliklart alinan numunelerin yogunluklar1 asagidaki

formiile gore hesaplanmistir.

Katinin kuru agirligi

Yogunluk = X Swmun  yogunlugu 4.1

Katimin 1slak agirligi— Katimin  sividaki  agirligi

Numunelerimizin ne kadar yogunlasip yogunlasmadigi hakkinda % goreli

yogunluk hesab1 yaparak fikir edinebiliriz.

Sinterleme sonrast odlgiilen parcanin  yogunlugu

x100 4.2

YoGoreli Yogunluk =
Malzemenin teorik yogunlugu
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4.10 Mekanik Ozelliklerin incelenmesi

4.10.1 Giris

Bu kisimda daha yogunluk ve X-isim1 verilerinden alinan sonuglar
dogrultusunda belirlenen N+6Y, R+6Y, [+6Y kompozisyonlarindan hazirlanan

numunelerin mekanik 6zellikleri incelenmistir.

4.10.2 Elastik Modiil Olciimii

3 ayn karisim i¢in hazirlanan biitiin numunelerin elastik modiil degerleri
Olclilmiistiir. Elastik modiilii 6l¢iimiinde kullanilan ¢ubuk seklindeki numunelerin
ortalama boyutlart sirasiyla en x kalinlik x yiikseklik olarak 4,7mm x 3,0mm x
33,2mm’ dir. Elastiklik modiiliiniin bulunmasinda ASTM C1259-94 yontemi ve bu
yonteme uygun ¢ubuk seklindeki numuneler kullanilmistir. Numuneler testler oncesi
yiizeyleri paralel olacak sekilde zzmparalanmustir. Olgiimler rezonans frekans metodu

kullanan Grindo-Sonic MkV cihaz ile yapilmistir.
4.10.3 Vickers Sertlik Olciimii

Hazirlanan numunelere 1 kg (9.8 N) yiik kullanilarak yapilan ¢entik izlerinden
Olctimler alinmistir. Her kompozisyon i¢in 8 ayri numune alinmig ve her
kompozisyona toplam 16 kez yiik uygulanarak sertlik Ol¢iimii alinmistir. Bu
Olctimler i¢in Instron Wolpart Testor 2100 marka mikro sertlik 6l¢iim cihazi

kullanilmastir.
4.10.4 Mukavemet Olciimii

Mukavemet Olctimleri icin numuneler en az 1,5 x 2 x 35 mm boyutlar
korunacak sekilde iiretilmistir. Numunelerin mukavemet ol¢iimleri ASTM C1161-90

standardina uygun bir sekilde yapilmistir.
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Mukavemet degeri, koselerine pah atilmis cubuk seklindeki numunenin
kenarlarindan esit uzaklikta konulan desteklerle beraber numunenin tam orta
noktasina yiik uygulanarak kirilmasi sonucu bulunur. Deney sematik olarak Sekil

4.3’ de gosterilmistir.

Olciimlerde Instron 5569 model test cihazi kullanilmis ve ayaklar aras1 mesafe
25 mm, cene ilerleme hiz1 0.25 mm/dk. olarak ayarlanmustir. Ug nokta egme

isleminde kullanilan yiik hiicresi (load cell) 500 kg (S000N)’dur.

I L
P2 P/2

Sekil4.3 3 nokta egme deneyi sematik gosterimi
4.10.5 Centikli Egme Mukavemet (ISB) Toklugu Ol¢iimii

Centikli egme mukavemeti metodunda Chantikul ve arkadaslarinin yaptigi
caligma temel alinmistir [Chantikul et al, 1981]. Centik uygulamasina gecilmeden
once numunelerin genis yiizeylerinden biri parlatilmistir, kenarlan yuvarlatilmistir ve
centik izinin disgindaki herhangi bir gerilmeden kaynaklanabilecek piiriizler
giderilmistir. Her bir yiik i¢in ortalama ii¢ ayri numune hazirlanmistir. Vickers ¢entik
uygulamast hazirlanan numunelere sirasiyla 10, 20, 50, 100, 200 ve 300 N
yiiklerinde numunelerin parlatilmis yiizeyinin ortasina gelecek sekilde uygulanmistir.
Centik uygulamasi tamamlanan numuneler c¢entik izi asagiya gelecek sekilde
iniversal test cihazinda (Instron 5569 Model), iki destek arasindaki mesafe 25 mm,
cene ilerleme hizi (0.25 mm/dak.) sabit tutularak {i¢ nokta egme testi yapilmistir.
Numuneler kirildiktan sonra (6zellikle diisiik ¢entik yiiklerinde) kirilmanin ¢entik

yiikiinden gerceklesip gerceklesmedigi kontrol edilmistir.
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5. DENEYSEL SONUCLAR

5.1 Sinterleme Sicakhig ve Yogunluk Sonuclar:

Tiim karisimlardan numuneler hazirlanmis ve sinterleme sonrast hem He
Piknometre ile hem Teorik Yogunluk hesabi ile hem de Arsimet prensibine gore ayri
ayr1 yogunluklart alimmustir. Sicakliklara gore karisimlarin yogunluk degerleri Sekil

5.1’ de verilmistir. Sekildeki yogunluklar Arsimet Prensibine gore hesaplanmistir
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1300 1350 1400 1450 1500 1550 1600 1650
SICAKLIK °C

Sekil 5.1 Tiim kompozisyonlarin yogunluk degerleri

Sekil 5.1°de 1350 °C icin N+3Y numunesinin yogunlugunun %100’den daha
yilksek ¢ikmasmin nedeni aliiminamin heniiz miillite doniismemesinden

kaynaklanmaktadir.

Daha o©nce Siinbiil tarafindan yapilan ve MgO igeren calisma ile
karsilastirildiginda Y,O; ilavesinin yogunluk iizerinde arttirict bir etkisi oldugu net
bir sekilde goriilmektedir. MgO iceren N numunelerinin ortalama yogunluklar 3,55
gr/cm3 iken Y,03 iceren N numunelerinin ortalama yogunluklan 3,64 gr/cm3’ e
ctkmistir. Benzer sekilde I numuneleri yogunluklar 3,52 gr/cm3’den 3,68 gr/cm3 e

ve R numuneleri yogunluklar1 da 3,57 gr/cm3’ den 3,67 gr/cm3’ e artig gostermistir.
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Bu durum Y,0Os3 ilavesinin yogunlugu MgO’ dan daha fazla arttirdi@ini net bir

sekilde gostermektedir.

Sekil 5.1° den de goriildiigii gibi her kompozisyon i¢in gecerli olabilecek en
yiikksek yogunluk degerleri 1500°C’ den alinmistir. Alinan XRD degerlerine gore
olusan tetragonal zirkonya miktar1 en fazla olan karisim ve sicakliga karar verilip

calismamizin geri kalanina belirledigimiz kompozisyonlar ile devam edecegiz.

5.2 XRD Verilerinin Degerlendirilmesi

6 ayr1 kompozisyon ve 6 ayr sicaklik i¢cin hazirlanan numuneler X 1sina
analizine tabi tutulmustur. Bu analizlerden alinan verilere olusan en fazla t-ZrO,

miktar1 ve en yiiksek yogunluk i¢in hangi sicakligin gerekli oldugu belirlenmistir.
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Sekil 5.2 1400 °C’ de tiim kompozisyonlarin XRD grafikleri
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Sekil 5.3 1450 °C’ de tiim kompozisyonlarin XRD grafikleri
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Sekil 5.4 1500 °C’ de tiim kompozisyonlarin XRD grafikleri
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SIDDET

2 THETA

Sekil 5.5 1550 °C’ de tiim kompozisyonlarin XRD grafikleri
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Sekil 5.6 1600 °C’ de tiim kompozisyonlarin XRD grafikleri

1500 °C’ ye kadar olan sicakliklarda biinyede hala aliimina ve zirkon
goriilmektedir. Bu reaksiyonun heniiz tamamlanmadiginin bir gostergesidir. 1500
°C’ de ise yapida sadece miillit, tetragonal zirkonya ve monoklinik zirkonya

bulunmaktadir. Molce %6 Y,0O; ilaveli kompozisyonlarda tetragonal zirkonya
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miktar1 daha fazladir. Sekil 5.2 de XRD verilerinden alinan bilgilere gore olusan %

t-ZrO, miktar1 verilmistir.
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Sekil 5.7 XDR verilerinden alinan % t-ZrO, miktari

Reaksiyon 1500 °C’ ye kadar tamamlanmadigi icin 1350 ve 1400 °C’ ler
Olctimlerde dikkate alinmamustir fakat 1450 °C’ de reaksiyon tamamlanmamis
olmasina ragmen oOlciilebilir seviyede tetragonal zirkonya olusmustur. Sekil 5.2” den
de goriildigii gibi en fazla tetragonal zirkonya degerleri molce %6 Y,Os igeren
kompozisyonlarda ve 1500 °C’ dedir, fakat sicakligin artisiyla bu degerler
diigmiistiir. Bunun nedeni sicakligin artisiyla zirkonyanin tetragonal formdan

monoklinik forma doniismesidir.
Bu sonuglar dogrultusunda mekanik testler icin N+6Y, R+6Y ve I+6Y

kompozisyonlar1 belirlenmis ve c¢alismada mekanik testler i¢in numuneler

hazirlanmustir.

5.3 Elastik Modiil Sonuclari

Asagidaki grafikte N+6Y, R+6Y ve [+6Y kompozisyonlari igin elastik modiilii

degerleri gosterilmistir. Serit dokiim yonteminde sicaklik ve nem gibi ortam
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sartlarinin numuneler {izerinde etkisi biiyiiktiir. Bu yiizden alinan mekanik degerler
dokiimden dokiime farklilik gostermektedir. Bundan dolayr her bir numunenin
elastik modiili degeri de farklilik gostermektedir. Kompozisyonlarin ortalama

degerlerini almak bize elastik modiilii hakkinda bilgi verecektir.

Tablo 5.1’de kompozisyonlarin ortalama elastik modiilii degerleri

verilmektedir.

Tablo 5.1 Numunelerin ortalama elastik modiil degerleri

Kompozisyon Elastik Modiilii (GPa)
N+6Y 196 + 11

R+6Y 212+£19
[+6Y 219+ 35

Tablo 5.1 degerlerinden de goriildiigii iizere yonlenme miktar arttik¢a elastik
modiilii degeri de artis gostermektedir. [+6Y kompozisyonunda sablonlar kirilmadig
icin (001) diizleminde R+6Y kompozisyonuna gore daha iyi bir yonlenme
saglamistir ve elastik modiilii de daha yiiksek ¢ikmistir. R+6Y kompozisyonunda
kirilmis ve N+6Y kompozisyonunda hi¢ sablon bulunmadigi icin taneler anizotropik

bir sekilde dizilmistir.

Siinbiil tarafindan yapilan ¢alismada elde edilen elastik modiilii degerleri yitria
ilavesi ile N ve R karigimlarinda artmistir. I kompozisyonunda ise énemli bir katki
saglamamistir. Sablon icermeyen N karisimi icin 148 GPa’dan 196 GPa’ya, kirilmis
sablon iceren R karisimi i¢in 188 GPa’dan 212 GPa’ ya ¢ikmustir.

Bununla beraber elastik modiilii boliim 2.1 de de sdylendigi gibi gozeneklilige
de bagl bir biiyiikliiktiir. i+6Y kompozisyonunda sablonlarm etrafinda olusan miillit
tanelerinin yapmis oldugu kiigiik acilar bile gozenekler olusmaktadir ve bu durum da
elastik modiiliinii diisiirmektedir. Gozeneklilik - Elastik Modiilii iliskisi asagidaki
grafikte goriildiigii gibidir.
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Sekil 5.8 {+6Y kompozisyonu icin Gozeneklilik- Elastik Modiilii grafigi

Sekil 5.8 ‘den de goriildiigii gibi egim 4,5 civarindadir. Bu durum
caligmamizda hazirlanan numunelerin denklem 2.1’e (E =Ey (I-bP)) uygunlugunu

gostermektedir.

5.4 Egme Mukavemeti Sonuclari

N+6Y kompozisyonundan 9, R+6Y kompozisyonundan 8 ve I+6Y
kompozisyonundan 12 adet numune egme mukavemeti testine tabi tutulmustur.

Numunelerin ortalama mukavemet degerleri Tablo 5.2 de verildigi gibidir.

Tablo 5.2 Uretilen numunelere ait ortalama mukavemet degerleri

Kompozisyon Ortalama Egme Mukavemeti (MPa)
N+6Y 253 £60

R+6Y 261 + 135

[+6Y 230+ 110
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Tablo 5.2 degerlerinden de goriildiigii gibi sablon ve tanelerin diizensiz
yerlesimi mukavemet degerini arttirmaktadir. Bunun nedeni mikro yapida tane
boyutu kiigiildiikce 6ziir boyutunun da kiiciilmesidir. Oziir boyutu kii¢iilmesi tokluk
artist saglanmaktadir. Tokluk artisi ile mukavemeti artmaktadir. Serit dokiim
yonteminde ortam sartlarinin etkisi alinan mukavemet degerlerinin genis bir yayilim

gostermesinden de anlagilmaktadir.

(5.1)

Denklemde,

K = Malzemenin kirilma toklugu (MPa\/Z ),
o0 = Malzemeye uygulanan gerilme (MPa),

a = Oziir boyutu (m),

Y = Geometri faktorii.

Oziir boyutunun azalmasi denklem 5,1’den de goriildiigii gibi mukavemeti
arttirmaktadir. Ayrica yonlenmenin artmasi mukavemet artisim1 olumsuz ydnde

etkilemistir.

Yitria ilavesi mukavemet degerleri iizerine elastik modiiliindekine benzer etki
gostermistir. Siinbiil tarafindan yapilan caligmadaki degerler ile karsilastirdigimizda
N ve R kompozisyonlarinda artis saglanirken I kompozisyonunda ise diisiis
gozlenmistir. Sablon icermeyen N karigimi icin 175 MPa’dan 253 MPa’ya, kirillmig
sablon iceren R karigimi icin 241 MPa’dan 261 MPa’ ya cikmustir. |
kompozisyonunda 298 MPa’ dan 230 MPa’ ya diismiistiir. Bu diisiisiin nedeni

ortalama yogunlugun diger karisimlardan daha diisiik olmasina bagl olabilir.
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5.5 Vickers Sertlik Sonuclari

N+6Y, R+6Y ve [+6Y kompozisyonlarindan 8’er tane numune Vickers sertlik
testi i¢in hazirlanmistir ve 10 N’ luk yiik uygulanmistir. Her kompozisyona toplam
16 kez yilik uygulanmistir. Ortalama sertlik degerleri Tablo 5.3 goriilmektedir.

Tablo 5.3 Numunelere ait ortalama Vickers sertlik degeri

Kompozisyon Vickers Sertlik
N+6Y 9,00 £1

R+6Y 9,53+04
[+6Y 9,40+0,8

Tablo 5.3’den de anlasildigi gibi i¢inde sablonlu tane bulunduran
kompozisyonlar daha yiiksek deger vermistir. Buna gore aliiminyum borat sablon
tanesi bulunduran kompozisyonlar kendi iclerinde degerlendirirsek, c¢ok iyi
yonlenmis [+6Y ve rasgele yonlenmis R+6Y kompozisyonlarmin sertliklerine

bakacak olursak, yonlenmenin sertlige olumlu yonde katkist oldugu sdylenemez.

Siinbiil tarafindan yapilan MgO katkili caligmada tiim kompozisyonlarin sertlik
degerleri daha diisiiktiir. Y,O3 ilavesi ile sertlik N kompozisyonlarinda 4,7 GPa’ dan
9 GPa’ ya, R kompozisyonunda 7,5 GPa’ dan 9,53 GPa’ ya ve I kompozisyonunda
ise 7,5 GPa ‘dan 9,4 GPa ‘ya artis gostermistir. Alinan sertlik degerlerinden de
anlasildigr gibi yitria toklastirilmis zirkonyanin sertlik iizerindeki etkisi oldukca

fazladir.

5.6 Centikli Eme Mukavemet (ISB) Toklugu Sonuclar:

Daha 6nce yapilan calismada ¢atlak boyuna bagh tokluk 6l¢iimiinde yasanan
zorluk ve tokluk alinamamasindan dolay1 bu calismada tokluk ol¢iimii i¢in catlak
boyuna bagli olmayan centikli egme mukavemeti (ISB) toklugu yontemi secilmistir.

Bu yontemde centikli egme mukavemetinden alinan mukavemet degerleri, elastik
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modiilii degerleri, Vickers sertlik degerleri ve uygulanan yiik asagidaki denklemde

kullanilarak tokluk degerleri bulunmustur.

K, =n(E/H)" (0, P (5.2) [Lawn, 1993]

Denklem 5.2’ ye gore;

K, aoP"”’ 5.3
Buradan;

c~p'"? 5.4
logo ~-1/3log P 5.5

Denklem 5.2’ nin grafigi cizilecek olursa eg8im -1/3 olacaktir. Egimin bu
degerden daha biiyiilk c¢ikmast tokluk artisi oldugunu gostermektedir. Tiim

kompozisyonlar i¢in bu grafikler Sekil 5.9 gosterilmistir.

N+6Y
3
25
————— |
@ 12 m=-0,14
g "
1,
05
0 :
0 05 1 15 2 25 3
LOG P

(a)



44

R+6Y
3
25
® 2 %—-‘i‘—
m =-0,22
bl ,
g 15
-
]
0,5
0 :
0 0,5 1 15 2 25 3
LOG P
(b)
i+6Y
3
25
2 ‘—_’!_-“‘*;:i:iggggf
g 5 m=-0,27
3 k)
1
05
0 T T T T T
0 0,5 1 1,5 2 25 3
LOGP
(©

Sekil 5.9 Uygulanan ¢entik yiikiine bagl ii¢ nokta egme mukavemet grafikleri.

Sekil 5.9 grafiklerinden de goriildiigii gibi egim tiim kompozisyonlarda -1/3
degerinden biiyiiktiir. Bu bize tiim kompozisyonlarda bir tokluk artis1 oldugunu
gostermektedir. N+6Y kompozisyonunda bu deger -0,1397, [+6Y kompozisyonunda
-0,2652 ve R+6Y kompozisyonunda -0,2241’dir. Degerlerden de anlasildigi gibi en
fazla tokluk artis1 hi¢c sablon icermeyen N+6Y kompozisyonunda, en az artis ise
[+6Y kompozisyonunda olmustur. Benzer sekilde Sekil 5.10° deki ¢entikli egme
mukavemeti toklugu - uygulanan yiik grafiklerinden de en az artisgin I+6Y

kompozisyonunda oldugu goriilmektedir.
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Sekil5.10 Centikli egme mukavemeti toklugu sonuglarinin uygulanan yiik artisi ile

degisimi
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Denklem 5.2’ ye gore malzemelerin dokiim yoniine dik uygulanan yiiklere gore

tokluklar1 agsagidaki tabloda verilmistir.

Tablo 5.4 Uygulanan yiike gore centikli mukavemet tokluk degerleri

Uygulanan Yiik  Centikli Mukavemet Toklugu
(N) (MPa. m™?)
N+6Y R+6Y i+6Y
10 2,52 2,29 2,36
20 2,87 2,40 2,13

50 3,28 2,46 2,31
100 3,34 2,82 2,54
200 3,99 2,91 2,42
300 4,03 2,83

Tablo 5.4’ den de goriildiigii gibi centikli mukavemet toklugu uygulanan yiik
artikca artmaktadir. Burada uygulanan yiik arttikca tokluk arttirma mekanizmalar
devreye girmesiyle tokluk artist saglanmistir. Tokluk arttirmada tetragonal
zirkonyanin Onemli bir etkisi olmamistir. Tetragonal zirkonya olusan catlagin
enerjisine dayanamayip kirilmistir. Eger tetragonal zirkonyanin etkisi olsayd1 tokluk

daha yiiksek degerlerde olacakti.

5.7 Mikro Yap1 Analizi Sonuclar:

Numuneler bolim 4.8.1.1°’de anlatildigi gibi hazirlanmistir.  Kirilmamais
aliiminyum borat iceren I+6Y, kirilmis aliiminyum borat iceren R+6Y ve aliiminyum
borat icermeyen N+6Y numunelerin SEM goriintiileri Sekil 5.11° de goriildiigii

gibidir.

Sekil 5.11° da tiim kompozisyonlara uygulanan yiik sonucu ortaya cikan catlak
goriintiileri de bulunmaktadir. Catlak her zaman diizensiz olan bolgeden ilerlemeyi
tercih etmektedir. Bu ylizden tane smirlart catlagin izleyecegi yol icin olduk¢a
uygundur. Aliiminyum borat parcaciklari ilave edilmesinin nedeni miillit tanelerini
sablon etrafinda bilylitiip ¢catlagin izleyecegi yolu uzatarak tane sinirini arttirmak ve
buna paralel olarak toklugu arttirmaktir. Fakat uygulamada Sekil 5.11° den de net bir
sekilde goriildiigii gibi catlak tane smirindan ilerlemek yerine miillit tanelerini

kirarak ilerlemeyi tercih etmistir.
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L.
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()
Sekil 5.11 SEM ile x4000 biiyiitmede alinan catlak goriintiileri. A¢ik renk olanlar

Z1r0O,, koyu renk olanlar miillit’ dir.

SEM goriintiilerinden de goriildiigii gibi [+6Y kompozisyonunda tam bir
yonlenme elde edilirken sablon igerse dahi R+6Y kompozisyonunda herhangi bir
yonlenme olmamistir. Yonlenmeyi saglayan camurun viskoz olmasi ve aspect
(en/boy) oranidir. Kirilmis sablonlar ¢ok kiigiik oldugu icin herhangi bir yonlenme
saglamamistir. Buna kargin kirilmamig sablonlar viskoz camur i¢inde serbest hareket
edemeyip yonlenme saglamistir. N+6Y kompozisyonu sablon igermedigi icin her

hangi bir yonlenme gostermemistir.

SEM goriintiilerinden de goriildiigii gibi catlak 1+6Y numunesinde diiz bir yol
izlerken R+6Y ve N+6Y numunelerinde gorece daha zigzagh yol izlemistir. Bu

yiizden en az tokluk artis1 [+6Y kompozisyonunda meydana gelmistir.

Sicakligin artis1  zirkonyalar1 tetragonal yapidan monoklinik yapiya
dontigtirmiistiir. Bu durum grafiksel olarak XRD verilerinden de goriilmektedir.
1500 °C’ de tetragonal zirkonya miktar1 [+6Y icin %67 iken 1600 °C’ ye

cikildiginda bu deger %18 e diismektedir. Bunun nedeni tane biiylimesidir.
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Zirkonya taneleri biiyiidiik¢ce tetragonal yapidan monoklinik yapiya doniismektedir.

Tane biiytimesini Sekil 5.12’den net bir sekilde gorebiliriz.
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(b)
Sekil 5.12 sicaklik artisiyla tane biiytimesinin x4000 biiyiitmedeki SEM goriintiileri,
(a) I+6Y 1500 °C, (b) I+6Y 1600 °C
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6. SONUCLAR

Bu caligmada miillit/zirkonya kompoziti elde edebilmek icin aliimina ve zirkon
kanisgimi reaktif olarak sinterlenmistir. Toklugu artirabilmek ve yodnlenmeyi
saglayabilmek amaciyla yapiya agirlikca %10 ignemsi aliiminyum borat sablonlart
ilave edilmistir. Sablonun ve sablon boyutunun mekanik 6zellikleri ve kristalografik
yapiy1l nasil degistirdigini incelemek icin sablonlar yapiya 2 farkli sekilde ilave
edildi. 3 ayrt kompozisyon hazirlandi. a) sablonlarin bulunmadigi, b) sablonlarin
kirik oldugu ve c) sablonlarin uzun oldugu. Ayni zamanda Y,0Os; miktarinin mikro
yapi tizerindeki etkisini incelemek amaciyla her sablon durumu icin Y,0O3 miktarinin
molce %3 ve %6 oldugu kompozitler hazirlanmistir. Tiim kompozisyonlar 1350—
1600 °C aras1 4 saat boyunca sinterlenmis ve Arsimet, He Piknometre ve agirligin
hacme boliinmesi ile hesaplanan yogunluklara gore en yogun yapilar 1500 °C’ de

elde edilmistir.

Yapilan XRD incelemelerinde tiim kompozisyonlar i¢in en fazla t-ZrO,
miktarinin oldugu ve ayni zamanda reaksiyonun tamamlanmis oldugu sicaklik ve
kompozisyonlar belirlenmistir. Bunlar molce %6 Y03 miktar iceren N+6Y, R+6Y
ve I1+6Y kompozisyonlaridir. Alman SEM goriintiilerinden aliiminyum borat
sablonlarin [+6Y kompozisyonunda istenildigi gibi yonlendigi ve R+6Y

kompozisyonunda ise daginik kaldig1 goriilmektedir.

R+6Y ve N+6Y izotropik bir yonlenme sergilerken [+6Y anizotropik bir
yonlenme sergilemektedir. Alinan elastik modiilii sonuclarina goére ydnlenmenin
artmasiyla E degeri de artis gostermektedir. Bu durum daha once de deginildigi gibi
elastik modiiliiniin yone bagh bir biiyiikliik oldugunu gostermektedir. Bunun yaninda
mukavemet ve Vickers sertlik degerlerinde yonlenmeye bagli belirgin bir degisim
gozlemlenmemistir. Vickers sertligine gére N+Y numunelerinin ortalama sertlik
degeri 9.00 GPa iken R+6Y numunelerinin ki 9,53 GPa ve 1+6Y numunelerinin
sertlik degeri ise 9,40 GPa ‘dir.

Elastik modiilii, mukavemet ve sertlik iizerinde de Y,Os; ilavesinin degerleri
arttiric1 bir etki gosterdigi goriilmektedir. Bunun yani sira Y,0s ilavesi her ne kadar

zirkonyanin ¢ — m doniisiimiinii engellese de tokluk iizerinde bir etkisi olmamustir.
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Alman SEM goriintiilerinden de net bir sekilde goriildiigii gibi yapida olusan
catlak uzamis tanelerin ve/ve ya t-ZrO;’ nin etrafindan dolasmak yerine taneleri
kirarak ilerlemeyi tercih etmistir. Olusan miillit taneleri ve t- ZrO, ¢atlagin enerjisine

direnememis ve kirilmistir.

Calismadan da gordiigiimiiz gibi Y,0s; mekanik ozellikler ve yogunluk
izerinde arttirici bir etki gostermesine karsin tokluk artiginda etkili olamamuistir.
Sablonlu tane biiyiimesi yolu ile toklukta bir artis saglanmistir fakat Y,Oj3 ilavesiyle
olmas1 beklenen degerden ¢ok diisik kalmistir. Toklugu, tokluk arttirma

mekanizmalarinin devreye girmesi arttirmistir.
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