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ALUMINA KATKILI g SILISYUM KARBURUN SINTERLENMESI VE
KARAKTERIZASYONU

OZET

Silisyum karbiir, sahip oldugu yiiksek sertlik, diisiik yogunluk, yiiksek oksidasyon
direnci, termal iletkenlik, termal sok dayanimi ve degismeyen egme mukavemeti
ozellikleri ile giiniimiizde dikkat ceken ileri teknoloji seramik malzemeleri
arasindadir. Son zamanlarda, silisyum karbiiriin sekillendirilmesinde basingsiz
sinterleme yonteminin kullanilmaya baglanmasi bu malzemeye olan ilgiyi daha da
arttirmigtir.

Bu calismada, aliimina katkili silisyum karbiir seramik kompozit iiretimi ve bu
seramik kompozitlerin fiziksel ve mekaniksel 6zellikleri incelenmistir.

Deneysel calismada aliimina ve silisyum karbiir hammaddeleri kullanilmistir.
Kullanilan aliimina tozunun ortalama boyutu 7 pum, SiC’{in toz boyutu ise 2 um’dir.

SiC igerisine hacimce %5-10-15 oraninda aliimina ilave edilip homojen karisim
saglamak amaci ile atritorde sulu (alkol) ogiitiilerek karisimlar hazirlanmistir.
Karisimlara agirlikca %5 oraninda baglayici (PEG) ilave edilmistir. Bu karigimlarin
etiivde alkolii uzaklastirihp kurutulduktan sonra toz haline getirilmistir. Toz
halindeki karisgimlar soguk preste 300 MPa basin¢ altinda sekillendirilmistir.
Sekillendirilen numuneler 1400-1450-1500 °C sicakliklarda sinterlenmistir.

Uretilen numunelerin iizerinde bulk yogunluk, rélatif yogunluk, ii¢ nokta egme
mukavemeti, sertlik deneyleri yapilmis ve degerler tespit edilmistir. XRD ve SEM ile
mikroyap1 incelemeleri yapilmistir. Maksimum yogunluga, sertlife ve egme
mukavemetine 1500 °C’de elde edilmistir ve degerler %86 yogunluk, 1978 vickers
sertlik, 72 Mpa egme mukavemetidir.

Yapilan bu fiziksel ve mekanik testler sonucunda iiretilen seramik kompozitlerin
ozellikleri verilmis ve tartisilmistir.
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SINTERING OF ALUMINA ADDED SILICON CARBIDE AND ITS
CHARACTERIZATION

SUMMARY

Silicon Carbide, SiC, has received a special attention as advanced ceramic material
recently since it offers superior properties such as high hardness, low bulk density,
high oxidation resistance, thermal conductivity, thermal shock resistance. Recently,
pressureless sintering has received attention as a most extensively practiced forming
method for SiC.

The aim of this study is to search the effect of alumina addition on physical and
mechanical properties, of SiC based ceramic composites.

During experiments powdered, alumina in 7 pm and SiC in 2 pm are used.

Powdered alumina is added to SiC at 5-10-15 vol. % ratios. To have a homogeneous
mixture, powder compositions are wet (alcohol) milled and then dried in an
incubator. Bonder is added in %5vol. Of the mixture. This mixtures are dried in
incubator after mixing. Granules are dry pressed under 300 MPa and incubated.
Dried bodies are sintered at 1400-1450-1500 °C.

Composite bodies are tested against relative density, three point bending strength,
hardness, phase (XRD) and microstructural analysis (SEM). Maximum density,
hardness and bending strength is obtained at 1500 °C and the values are %86
density, 1978 vickers hardness, 72 Mpa bending strenght.

By the help of physical and mechanical experiment results, the properties of ceramic
composites are given and discussed.
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1. GIRIS ve AMAC

Giiniimiizde ileri teknoloji kompozitlerinin yonlendirdigi yeni bir devrimin
ortasindayiz. Bu yeni simif malzemeler farkli 6zelliklere sahip bilesimlerin bir araya
gelmesiyle birlikte, tek basina kullanilan elementlerden daha fazla iistiin 6zellikleri
saglayarak radikal bir degisime sebep olmugslardir. Sahip olduklar {istiin 6zellikler
teknolojik gelismeler igin onlann vazgecilmez malzemeler yapmistir. Endiistri
temsilcileri bu malzemelerin 21’inci yiizyilda olusacak ekonomik ticaret alaninda

kritik bir role sahip olacaklarina inanmaktadirlar [1].

Silisyum karbiir (SiC), yiiksek sicakliklarda ulastigi, iyi mekanik 6zelliklerle ileri
teknoloji seramiklerinin en Onemlileri arasinda yerini almis bir malzemedir. SiC,
disiik termal iletkenlige, diisiik termal genlesme katsayisina, yiiksek termal sok
dayanimina sahip, sert, yar1 iletken ve elmastan daha biiyiik refraktif indeks degerine
sahip bir malzemedir. Asindirici bir toz olarak, asindirici takim malzemelerinde ve
parlatma islemlerinde kullanilmaktadir. Silisyum karbiir elmas ve bor karbiirden
daha diisiik sertlige sahip olmakla beraber, cok genis bir bicimde metal dist
malzemelerin Ogiitiilmesinde, sert malzemelerin son isleme kademelerinde ve
seramik parcalarda iiretim maliyetinin Onemli oldugu zamanlarda dolgu olarak

kullanilir.

Bunlarin disinda, seramik kaplamalarda, asinma bilesenlerinde, 1sitma elemanlarinda,
kaplanmis asindiricilarda, seramik pompalarda, seramik ve metal matriks

kompozitlerde, seramik conta ve halkalarda ve hafiza disklerinde kullanilmaktadir.

SiC, sahip oldugu kovalent yapidan dolay1 tek basina sinterlenmesi ¢ok zor bir
malzemedir. Bu sebeple sinterlenmesi sonucunda yogun bir yap1 elde edilebilmesi
icin, sisteme sivi veya kati faz sinterleme mekanizmasim hizlandiracak katki
maddeleri eklenir. Bunlardan ikisi de SiC’iin sinterlenebilme 6zelligini kat1 difiizyon

prosesiyle hizlandiran karbon ve bordur [2, 3].



Aliimina seramiklerin kullanimi giderek 6nem kazanmaktadir. Seramik malzemelerin
tiretiminde genis kullanim alanina sahip aliimina tozlari; teknik seramikler ile cam,
geleneksel seramikler, buji ve elektronik devre althiklarinin iiretiminde ve
bioseramiklerde kullanilmaktadir. Teknik seramik grubu igerisinde en cok iiretilip,
kullanim alan1 bulan seramikler aliimina ve aliimina esasli seramiklerdir. Diinyada
degisik firmalar iiretilen bir¢ok aliimina tozu bulunmakta ve bu tozlarin 6zellikleri ve
birbirinden farkliliklar gostermektedir [4]. Tekstil makinelerinde iplik kilavuzu
olarak kullanilan aliimina seramikler, celik, cam ve sirlanmis porselen ile asinma ve
erozyon direnci, dayanimi ve boyutsal dengesi, iplige verdigi zarar agisindan
kiyaslandigr zaman daha dstiin 6zellige sahiptir [5]. Degisik modifikasyonlarda
aliiminalar olmasina ragmen, ticari kullanim alanina sahip olan a-Al,Oj5’tiir. Aliimina
seramikleri 6zelligi icerdikleri aliimina miktarinin artmasi ile iyilesir. En arzu edilen

kullanim % 90 ve daha cok aliimina icerigidir [6].

[leri teknoloji iiriinii seramik malzeme olarak ¢ok kullanilan aliimina, uygulamalarda
yiizeyden tane kopmasi seklinde asinma davranigt gosterir. Bu durum, farkl
onlerdeki kristallerin termal genlesmelerinde anizotropik 6zellikler gostermesinden
kaynaklanmaktadir. Bu anizotropik oOzellikler tane siralar1 boyunca catlak
olusumlarina neden olduklarindan, kaba taneli yapilarda daha etkilidirler. Biiyiik

taneli yapilarda mikro ¢atlaklar tane i¢lerine dogru gelisme gostermektedirler [7].

Bu calismanin amaci, silisyuam karbiiriin sinterlenme kabiliyetini ve mekanik
ozelliklerini tokluk, sertlik, egme mukavemeti, aliimina tozu ilavesi ile diisiik

sicaklik ve basing olmaksizin sinterleme teknigini gelistirmektir.



2. TEORIK BILGI
2.1 Kompozit Malzemeler

Kompozit malzemeler, iki veya daha fazla farkli 6zellikte malzemenin makro Olciide
bir araya getirilmesiyle tretilir. Bu tasarim kompozitin mikro yap1 bilesenlerinden
her birinin arzu edilen en iyi 6zelliklerini sisteme kazandiracak sekilde yapilmalidir.
Boylece malzemenin mekanik oOzelliklerinin gelistirilmesi amaclanir. Ornegin
mukavemet, mukavemet/yogunluk, elektrik ve 1s1l iletkenlik, yorulma omrii, asinma
direnci, korozyon direnci, yiiksek sicaklik mekanik 6zellikleri kompozit malzeme
sistemleri kullanilarak gelistirilebilecek o6zelliklerdir. Kisaca kompozit malzemeler
belirli bir amaca en uygun 6zelliklere sahip malzemeler uygun tekniklerle bir araya
getirilirler. Yap1 bilesenlerinin farkli karakteristik oOzellikleri kompozit malzeme
yapisinda biitiinlesir. Bu nedenle kompozitin sahip oldugu 6zelliklerin tiimiinii tek bir
yapi bilesenlerinde gérmek miimkiin degildir. Kompozit malzemelerde amac fiziksel,
mekanik veya kimyasal Ozelliklerden herhangi birinin veya birkacinin
gelistirilmesine yonelik olabilir. Kompozit sistem matris fazi ile fiber, visker veya
partikiil seklinde olabilecek takviye fazi olmak {iizere iki bilesenden ibarettir.
Kompozit karakteri, matris fazinin polimer, metal veya seramik olusuna gore
isimlendirilir. Kompozit malzemelerin avantajlar1 yiikksek dayanim, agirlik azalmasi,
uzun Omiir, yiiksek korozyon direnci, azaltilabilen veya arttirilabilen termal ve
elektriksel iletkenlikleri olarak Ozetlenebilir. Bu malzemelerin dezavantajlarn ise
yiikksek hammadde ve igleme maliyeti, degisken Ozelliklerde olas1 zayifliklar, diisiik
tokluk, geri doniistimiiniin olmamasi ve analiz yapimindaki zorluklar olarak 6ne
cikmaktadir [8]. Miihendislik malzemelerinin gecerli bir tanimlamayla agiklanmasi 3

sekilde olur:

1) Elementel veya basit seviye: Bu seviyede tek molekiillerin ve kristal kiimelerin ve
tim malzemelerin iki veya daha fazla atomdan olugsmalar1 kompozit olarak
adlandirilabilir. Bunlar bilesimleri, alasimlari, polimerleri ve seramikleri igerir; saf

elementler haric tutulur.



2) Mikro yapisal seviye: Bu seviyedeki kristaller, fazlar ve bilesimlerde, kompozit
tanimlamasi iki veya daha fazla farkl kristallerin, molekiil yapilarinin veya fazlarinin
birlesmesiyle olusmus bir malzeme diye tanimlanir. Bu tamimlamayla birgok
malzeme geleneksel bir bicimde monolitik veya homojen olarak kompozit adiyla
tanimlanir. Tek fazli alasimlardan ornegin, tung bu tanimlamayla monolitik, ¢elik

yani karbon ve demirin ¢ok fazli alagimi ise kompozit olur.

3) Makro yapisal seviye: Bu seviyede ise farkli makro bilesenlerden olusmus
malzeme sistemlerinden bahsedilir, bunlar ise matriksler, partikiiller ve fiberlerdir.
Sonug olarak kompozit malzeme, iki veya daha fazla makro bilesenlerin farkl sekil

ve oranlarda karistirilmasindan olusan bir malzeme sistemidir.

Sekil 2.1°de goriildiigii gibi literatiirde kompozitler 5 grupta siiflandirilmaktadir:
1- Fiber kompozitler

2- Pul kompozitler

3- Partikiil kompozitler

4- Doldurulmus kompozitler

5- Lamine kompozitler [8]

Fiber Kompozit Pastiletlf Kompoziy Lamine Kompozit

Pul Kompozit Dioldurulmug Kompozil

Sekil 2.1 : Kompozit cesitleri.



Kompozitler ¢esitli avantaj ve dezavantajlara sahiptirler.
Avantajlart;

a- Agirlik azalmasi (yiiksek dayanim (veya sikilik)/agirlik orani),
b- Cok farkli yiikleme kosullan (fiber-fiber),

c- Uzun Omiir (yiiksek korozyon direnci),

d- Diisiik tiretim maliyetleri,

e- Arttirilmis (veya azaltilmis) termal veya elektrik iletkenlikleridir.
Dezavantajlari ise;

a- Yiiksek hammadde ve isleme maliyeti,

b- Degisken ozelliklerde olas1 zayifliklar,

c¢- Diisiik tokluk,

d- Geri doniisiimiiniin olmamasi,

e- Birlestirmede goriilen zorluklar,

f- Analiz yapimindaki zorluklardir [8].

2.2 Aliimina

2.2.1 Aliiminanmn ozellikleri

Aliimina, kristalografik olarak oksijen iyonlarinin aliiminyum iyonlar1 tarafindan siki

hegzogonal olarak sarilmasi ile ifade edilebilir. Di1g goriiniis olarak beyaz bir tozdur.

Ergime sicakhigi 2050 °C, kaynama noktasi ise 2080 °C olan aliimina yiiksek

sicakliklarda kimyasal maddelere ve mekanik yiiklere karsi en dayanikli refrakter

malzemelerden biridir. Aliiminanin molekiil agirhig 101,96 g/mol reaktif indeksi

1.765, olusum serbest enerjisi ise -1582,4 kj/mol’diir.



Aliimina suda ve sayet iyi kalsine edilmisse hem mineral asitlerinde hem de bazlarda
coziinmezler. Aliimina, HF’ye kars1 da dayaniklidir. Sodyum karbonat, kostik soda

ve sodyum peroksit saf aliimina potalarda az tahribatla eritilebilinir.

1700-1800 °C gibi yiiksek sicakliklarda flor gaz1 disinda biitiin gazlara kars1 direng
gosterir.  Aliimina oksitleyici ve rediikleyici atmosferde 1900 °C’ye Kkadar

kullanmilabilir [9].

Dogal korundum halinde fakat feldspat ve killerde oldugu gibi genellikle silikatlarla
birlikte kullanilirlar. Aliimina aym zamanda boksit, diaspor, kriyolit, silimanit,

kiyanit, nefalit ve diger bir¢ok mineralin bilegsiminde yer almistir.

Saf aliimina diisiik sicaklikta birka¢ formda bulunur. Fakat biitiin bu formlar zaman
kristal boyutu ve atmosfere bagli olarak 750-1200 °C arasinda o aliiminaya doniisiir.
1600 °C’nin iizerinde yapilan 1sitma bu doniisiimii hizlandirir. Aliiminanin o fazina

doniistimii tersinir degildir [9].

Aliimina (Al,O3) ile hazirlanmis degisken seramik biinyelerin 6zellikleri partikiil
boyutu ve proses sartlarina dayanir. Korundum yapisi ve o-Al,Os kararli yapi

olmasina ragmen diger Al,Os modifikasyonlar1 var olur ve goriilebilir [10].

Aliiminadan poroz ve yogun iiriinler yapilir. Poroz iiriinler genelde ergimis
aliiminadan yapilir ve bunlar 1900 °C’ye kadar ¢ikan yiiksek sicaklik firinlarinin
astar1 olarak kullanilir. Ergimis aliimina %99,8 Al,O; ihtiva eder. Saflik yiikseldikce

mukavemet, elektrik ve aginma direncinde artig kaydedilir [9].



Cizelge 2.1’de %85,0-99,7 saflikta aliiminalarin fiziksel ve mekanik ozellikleri

verilmistir [11].

Cizelge 2.1 : %85,0-99,7 saflikta aliminalarin fiziksel ve mekanik 6zellikleri [11].

Aliimina icerigi, (% ) 85,0 95,0 99,7
Yogunluk, g/cm’ 3-3,5 3,7 3,9
Dielektrik sabiti 8,5 9,2 9,0-10,1
Dielektrik mukavemeti, kV/mm 28 - 10-35
Hacim direnci, Q.cm (600°C’de) 410 5510 410
Termal iletkenlik, W/m °C 15 20 28-35
Termal genlesme katsayisi, 10_6/ °C (20-1000°C) 7.6 8

7
Maksimum kullanim sicakligi, °C 1300 1500 1700
Spesifik 1s1, J/K kg 920 900 ---
Egme mukavemeti, MPa (20°C’de) 300 350 350
Basma mukavemeti, MPa (20°C’de) 1800 2000 2200-2600
Elastik modiil, GPa 260-330 340-375 380-410
Poission orani 0,22-0,25 0,23-0,26 0,24-0,27
Sertlik, HV1,0 800-1000 1200-1600 | 1500-2000

2.2.2. Aliimina mineralleri

Bugiin icin tabiatta yaklasik 250 cins aliiminyum minerali bilinmektedir. Bunlarin
%40’ 11 aliminyum silikatlar teskil etmektedir. Aliimina, ¢ogunlukla hidroksitlerin
karisimindan olusan boksitten elde edilir. Boksit bir mineral ismi olmayip gibsit,
bohmit ve diaspor gibi hidroksit minerallerinin bir karistmidir [11]. Daha ¢ok silikat
ve oksit karigimlart halinde ortaya cikan silikat mineralleri ve korund cok saglam
yapili bilesikler olduklari icin aliiminyum iiretiminde kullanilamazlar. Birincil
olusumlar olarak tanimlanan silikat bilesimli kaya¢lar1 meydana getiren minerallerin
yiizey etkileri ile degismeleri sirasinda aliiminyum iiretimi i¢in uygun olan ikincil
mineraller olusmaktadir. Cesitli aliminyum mineralleri ve bunlarin ozellikleri

Cizelge 2.2’de verilmistir [12].



Cizelge 2.2 : Aliminyum mineralleri [12].

Ad1 Formiil % Al %
AlLO;
a) Boksit minareleri
Korund o— AlLO3 52,9 100,0
Gibsit v — Al,03.3H,0 34,6 65,4
Diasporit o — Al,03.H,O 45,0 85,0
Bohmit vy — Al,03.H,O 45,0 85,0
b) Alunit K,0.3A1,05.4S503.6H,O 19,6 85,0
c) Alum Mineralleri
Alumojel Al,03.4503.6H,0 15,8 29,8
Aluminit Al,05.S03.9H,0 15,7 29,7
Kalinit K>S04.Al5(S04)3.24H,0 5,7 10,8
Halotrikit FeS04.Alx(S04)3. 24H,0 5,8 11,0
d) Diger Mineraller
Andaluzit Al,Si05 33,3 62,9
Kiyanit AlSiOs 33,3 62,9
Silimanit Al,SiOs 33,3 62,9
Kaolinit Al,05.2Si0,. H,O 20,9 39,5
Spinel MgO.Al,O3 38,0 71,8
Ortoklaz K;0. Al;05.6S10, 9,7 18,3
Kriyolit 3NaF.AlF; 12,9 24,3
Topaz Aly[Fe(OH),]Si0y4 22,7 42,9
Beril BeAl(SiO3)s 10,4 19,7
Staurilit 2 Al, SiOs5.Fe(OH), 26,0 49,0

2.2.3. Aliilminanin fazlari

Aliimina yer kabugunun 6nemli bir miktarimi olusturur. Birincil puiskiiriik kayaclar ve
bu kayaclarin parcalanmis iiriinleri ve ayrica ikincil birikintiler aliimina igerir.
Serbest aliimina ise diger mineraller gibi kolay bulunmayan bir cevherdir. Bu
mineraller Ozellikle hidratlardan olusur [9]. Aliiminyum hidroksitlerin termal
dehidroksilasyonlart sonucu (250-1150°C) aktif aliimina olugmaktadir. Aktif aliimina
ismi Alcoa sirketi tarafindan verilmistir. Bugiin bu isim, hidroksillerde kimyasal
bagh suyu ortadan kaldiran, poroz yapiya sahip ve termal dehidrasyon ile elde edilen

tim aliiminalara verilen isimdir [13].

Aktif aliiminalar, adsorbsiyon ve kataliz islemlerinde giderek artan kullanima

sahiptir ki bu kullanim seklinde aktif aliiminanin biiyiik yiizey alani, poroz yapis1 ve
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0zel yiizey kimyas1 biiyiikk rol oynamaktadir. Aliiminyum hidroksitlerin kontrollii
olarak 1sitilip biinyesindeki suyun biiyilk boliimii alinarak aktif aliimina elde
edilmektedir. Kristal yapilari, diisiik sicakliklarda (250-900°C), yx(¢i), n(eta),
v(gama), p(ro), yiiksek sicakliklarda (900-1150°C), &(delta), x(kapa), O(teta)
aliminadir. Bu iki sicaklik araligi genel olarak gecis aliiminalar1 olarak bilinen
yapilart  olustururlar. Bugiin tiim gecis serileri aktif aliimina olarak
adlandirilmaktadir. X 1sim difraksiyonu (XRD), y ve n fazlarimi eger aymi anda
mevcutlarsa ayirt edememektedir, bu yiizden genellikle y/n yani gama/eta fazi olarak

adlandirilirlar [13].

Korund, emary, safir ve ruby (yakut) aliiminanin dogada bulunan saf halidir. Hepsi
temel olarak Al,O5’tin a allotroplaridir. Korund minerallerinin icerisinde Fe,Os,
Si0;,, TiO; ve Cr,03 gibi safsizliklar bulunur [9]. a-Al203 hegzagonal-rombohedral
yapida kristallesir. Latis oksijen anyonlar1 hegzagonal siki paket diizende aliiminyum
katyonlar1 ise oktahedral arayer bosluklarin iicte ikisini doldurur. Yapinin modeli
Sekil 3.2’de verilmistir. Bog yerler birim hiicrenin koselerini (rombohedral)

tanimlamak i¢in kullanilir [11].

(b)

Sekil 2.2 : a) a-Al,O3 nin yapisi (beyaz renkli daire oksijen, gri aliiminyum),
b) a-Al,O3’nin bazal diizlemi (biiyiik a¢ik daireler oksijen, kiiciik dolu
aliminyum, kiiciik acik daireler oktahedral bogluklar1 gostermektedir)[11].

Sekil 2.3’te ¢esitli baglangic hidroksitlerinin sicakliga gore ¢i, gama, delta, kapa, eta,

ve teta aliimina fazlar1 ile 0-Al203 (korondum)’ya doniisiimii goriilmektedir. Bu
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doniigiimler aliiminyum hidroksitlere 1s1 verilerek olusturulmaktadir. Burada da
goriildiigii gibi tiim gecis aliiminalar1 gibsitten elde edilebilmektedir. Ornegin,
yalnizca gibsitin termal dehidroksilasyonu sonucu y(¢i), aliimina olusmaktadir ve
artan sicaklikla kapa ve alfa aliimina elde edilmektedir, ancak gibsitin vakum altinda

hizli 1sitilmasiyla da ro aliimina elde edilebilmektedir (302-427°C) [13].

S0 200 F00 O 1100 {

T | 1 T I 1 I T I |

UHBHS G co—— chi B kappa : ;|I[‘i':,|

- T
gamma 4 delta ' theta 1 alpha
i i i

Ll
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L
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VL B s
b 0
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Sekil 2.3 : Aliiminyum hidroksitlerin termal degisimleri [13].

Aliiminyum oksidin bircok polimorfik tiirii vardir. Bunlarin kararli son iriinii o-
Al,O5’dir. Herhangi bir aliiminyum trihidroksit ya da oksihidroksitin 1sitilmasiyla
olugabilecek gecis ve son iiriin aliiminalar sicaklia bagli olarak ozellikleri ise

Cizelge 2.3’te verilmistir [11].

Denklem 2.1 ve 2.2’de bohmit ve bayeritten a-Al,Os gegis sicakliklart ve aliimina

fazlar1 verilmistir [10].

300-300°C 700-800 °C 400-1000°C 1100-1100 °C
-AlOOH (bshmit) — vy — & — 8 —  0-AbO; 2.1)
300-300°C TO0-800 °C S00-10002C
a-AlOs ( bayerit) — n — B —  o-AlO; (2.2)
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Cizelge 2.3 : Korund ve gecis aliiminalarin yapisal 6zellikleri [11].

Form Kristal Birim latis uzunlugu, nm Aqg Yogunluk,
sistem or /cm3
a b c

Korund, o Hegzagonal 0,4758 --- 1,2991 | --- 3,98

Gama,y Tetragonal 0,562 0,780

Delta, 6 Ortorombik 0,425 1,275 1,021 --- 3,2
Tetragonal 0,790 --- 2,31 --- ---

Eta, n Kiibik 0,790 -—- -—- - 2,5-3,6
Monoklinik 1,124 0,572 1,174 103"20, 3,56

Chi, Kiibik 0,795 --- -—- - 3,0
Hegzagonal 0,556 - 1,344 | - -

Kapa, Hegzagonal 9,71 --- 0,1786 | --- 3,1-3,3
Hegzagonal 9,70 -—- 0,1786 | --- -

2.2.4 Aliiminanin kullanim alanlari

Aliiminanin % 90’dan fazlasi aliiminyum metali tiretiminde, geri kalan kismi da
asindirici, refrakter ve kimyasal maddelerin yapiminda kullanilmaktadir. Burada
kullanilan aliiminada yiiksek saflik aranmir [9]. Aliimina, aginmaya karsi direncli
olusu, sertligi ve mekanik dayanim nedeni ile giitiicii degirmenlerin bilyelerinde,
tekstil endiistrisinde kesici takimlarda kullanilmaktadir. Ayrica bu ozellikleriyle
merkezi 1sitma sistemlerinin sirkiilasyon pompalarinin yataklarinda, otomobillerin
soguma sistemlerinde, zirh malzemesi olarak kullanilmaktadir [9]. Aliimina
seramiklerden en iyi bilinen askeri uygulamasi ise hafif balistik panel yiizeylerinin
balistik dayanimin1 artirmak icin aliimina seramik plakalar ile kaplanmasidir [6].
Aliiminadan poroz ve yogun iiriinler yapilir. Poroz iiriinler genellikle ergimis
aliminadan yapilir. Yeniden kristallesmis poroz olmayan aliimina, ergimis
aliminadan daha saftir. Saf aliimina, tamamen saydam olarak bazi1 cihazlarda
kullanilmaktadir. Bunlarin disinda bio malzeme olarak eklem ve dis protezlerinde de

aym Ozelliklerinden yararlanilmaktadir [9].

Bu malzemeler, 1900 °C’ye kadar ¢ikan yiiksek sicaklik firinlarimin astari olarak
kullanilir. Yiiksek safligi ve asinmaya karsi direnci nedeniyle iplik mekiklerinde,

sprey nozullarinda kullanilir [9].
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Elektronik sanayinde her yil substrat malzeme olarak milyonlarca aliimina parca
tiretilmektedir. Bujiler de yalittim malzemesi olarak ¢ok genis bir kullanim alanina
sahiptir. Termokupl tiipleri kaynak uglari, niikleer santrallerde parcacik hizlandirici

vakum odalar1 aliiminanin kullanim alanlar1 arasindadir [9].

2.3 Silisyum Karbiir (SiC)

Silisyum karbiir en ¢ok kullanilan yapisal seramiklerden bir tanesidir. 1970’li
yillardan beri bir¢ok yeni uygulamalari bulunmustur. Sahip oldugu bir¢ok 6zellikle,
karmagik miihendislik sekilerlinde, silisyum karbiir, tungsten karbiir yerine ¢ekici bir
asinma direnci uygulayicis1 olarak kullanilmaya bagslanmigtir. Silisyum nitriirle
kiyaslandig1 zaman, silisyum karbiirii elde etmek icin kullanilan hammaddeler daha
ucuzdur ve sonug olarak elde edilen iirtinlerdeki maliyetler tungsten karbiirden diisiik

oldugu i¢in rekabet kosullar yiiksektir [14].

Silisyum karbiir refrakter uygulamalarindaki 6zellikleriyle iyi bilinmektedir. Miitkemmel
bir termal iletkenlige ve diisiik termal genlesme katsayisina sahiptir. Cizelge 2.4'te

silisyum karbiiriin genel 6zellikleri belirtilmistir.

Cizelge 2.4 : Silisyum karbiiriin tipik 6zellikleri [15].

Ozellikler Degerler
Yogunluk, gr/cm’ 3.1-3.22
Silisyum karbiir icerigi, % 97.80
Karbon igerigi, % 0.20-0.80
Renk Siyah

Egme mukavemeti, Mpa:

Oda sicakliginda 400-410
800 °C'de 400410
Sertlik, kg/mm? , Vickers 3100

Bu ozellikler sonucunda muazzam bir termal sok dayanimi sergiler. Termal
iletkenlik kristal yapida c¢oziinen safsizliklarin varligindan etkilenir Yiiksek

saflikta ticari silisyum karbiir elde etmek zordur; ¢iinkii sinterleme i¢in eklenen
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safsizliklar veya reaksiyon baglamada kullanilan silisyumda bulunan

safsizliklar bunu engeller.

Sinterlenmis silisyum karbiir, seramik malzemeler igerisinde en dayanikli
olanlardan birisidir. Mukavemetinin sinirlanmasi kristalit aglomeratlara, asirt

biiylimeye, uzamis tanelere ve porozite gibi farkli hatalara baglhidir.

Silisyum karbiiriin ticarilesmesini saglamis Ozelliklerinden birisi sertligidir.
Acheson silisyum karbiiriin sertligini kesfettigi zaman elmas1 dahi kesebilecek bir
yetenekten bahsetmisti. Bu yetersiz bir aciklama dahi olsa silisyum karbiir en etkili
asindiricilardan birisidir. Bor karbiir kadar sert degildir ancak silisyum karbiir
kabuksal bir bilesim sergileyerek malzeme siyirma islemlerinde etkili olmaktadir.
Silisyum karbiiriin sertligi kristalografik yonlere, var olan safsizliklara ve parlatilmis
yiizeyler gibi farkli durumlara bagl olarak degisir. Olciim ortam dahi sertligi

etkileyebilir[15].

Silisyum karbiiriin degerli bir miicevher tas olmas1 gerektigi soylenmektedir. Cok
genis bir renk dagiliminda; renksiz (saf a’hegzagonal), sar1 (p/kiibik), yesil (azot
veya fosfor daldirilmis), mavi (aliiminyum daldirilmis), kahverengi (bor daldirilmais)
ve siyah (yogun bir sekilde aliiminyum daldirilmis) hazirlanabilir. Silisyum karbiir

manyetik ozellik gostermemektedir [16].
2.3.1 Silisyum karbiiriin o6zellikleri

Karbiir bilesikler sinifinda yer alan silisyum karbiir 40,1 molekiil agirligina, 3,2
g/em’ yogunluga, 2500 °C bozunma sicakligina, 27,4 GPa sertlige (mohs skalasma
9,5-9,75), 126W/m°K 1s1l iletkenlige ve 5.10%/°C 151 genlesme, diisiik 6zgiil dirence
(0,1.10'6 Qcm) ve kullamlabilir bir elektriksel dirence sahiptir [17,18,19]. Genel
olarak SiC kimyasallara karsi tepkimesizlerdir. Bazik, asidik ve tuzlu cozeltilere
kars1 konsantrasyona kars1 bagli olmaksizin hi¢ etkilenmezler. Organik ¢ozeltilerde
SiC’1 etkilemez [19]. Saf SiC renksiz (saf a/hegzogonal), sar1 (B/kiibik), yesil (azot
veya fosfor daldirilmis), mavi (aliiminyum daldirilmis), kahverengi ( bor daldirilmis)
ve siyah (yogun bir sekilde aliiminyum daldirilmis) olarak hazirlanmaktadir [9,19].
Endiistride kimyasal icerigine gore (%) SiC’iin siniflandirilmasi1 ¢izelge 2.5°te

verilmistir [18].
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Cizelge 2.5 : Endiistride kimyasal igerigine gore (%) SiC’iin siniflandirilmasi [20].

Yesil SiC 98 Siyah SiC 97 SiC 90 %
Min/Maks. | Genel Min/Maks Genel Min/Maks | Genel
SiC 98 99,2 97 97.8 90 91
Serbest C 0,25 0,12 0,3 0,18 3 1,8
Fe,0; 0,6 0.4 1,2 0,68 2,5 2,0

SiC, bu ozellikler sonucunda muazzam bir termal sok dayanimi sergiler. Termal

iletkenlik kristal yapida ¢oziinen safsizliklarin varligindan etkilenir. Yiiksek saflikta

ticari silisyum karbiir elde etmek zordur, ¢iinkii sinterleme i¢in eklenen safsizliklar

veya reaksiyon baglamada kullanilan silisyumda bulunan safsizliklar bunu engeller.

Sinterlenmis silisyum karbiir, seramik malzemeler icerisinde en dayanikli olanlardan

birisidir. Mukavemetin sinirlanmasi kristalit aglomeratlara, asir biiyiimeye, uzamis

tanelere ve porozite gibi hatalara baglidir [14].

Cizelge 2.6 : Silisyum karbiir malzemelerin fiziksel 6zellikleri [14].

SiC Yogunluk | Sertlik | Young | Genlesme 600 Egme | Egme
malzeme | (gr/cm®) | (Vickers) | Modiilii | Katsayist °C’de Muk. | Muk.
tipi 30- Termal | 20°C | 1400
1500°C | Iletkenlik | (MPa) | °C
(10%K) | (W/mK) (Mpa)
K-SiC 2,55 - 100 5.8 16 30 20
R-SiC 2,60 - 240 5,0 28 100 100
RB-SiC 2,60 - 250 5,0 25 250 250
por.
RB-SiC 3,18 - 280 4,2 - 350 -
yog.
Si-SiC 3,12 - 400 4,3 60 350 200
S-SiC 3,15 - 410 4,9 50 430 450
HP-SiC 3,20 - 450 4,5 55 640 650
HIP-SiC 3,21 3100 450 4,5 75 640 610
HIPS- 3,19 - 430 4.8 50 450 450
SiC

K; kristalize, R; rekristalize, RB; Reaksiyon bagli, S; sinter, HP; sicak pres, HIP;
sicak izostatik pres, HIPS; sicak izostatik presle sinterleme
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Silisyum karbiir ¢ok sert agindirici bir malzemedir. Silisyum karbiir, 2500 °C’de
erimeden zengin silikon buhari ve karbon kalintisina doniisiir. Bu malzeme cok
yiiksek siiriinme mukavemetine sahiptir. Degisik kristal yapilarda olabilen silisyum

karbiiriin en ¢ok kullanilani $-SiC’dir [17].

Sinterlenmis silisyum karbiir seramik malzemeler icerisinde en dayanikli olanlardan
biridir. Mukavemetinin sinirlanmasi kristalit aglomeratlara, asir1 biiyiimeye, uzamis
taneler ve porozite gibi farkli hatalara baghdir. Silisyum karbiir manyetik 6zellik

gostermemektedir [8].

SiC katkisinin mekanik ozellikleri ve sinterlesmeyi olumsuz etkiledigi, daha
gozenekli iiriinler olusmasina neden oldugu yapilan ¢alismalarda goriilmektedir.
Amacg gozenekli durum elde etmek oldugu durumlarda SiC’iin katilabilecegi
anlasilmaktadir. SiC’1iin yiiksek sicakliklarda oksijenli ortamlarda korozyana ugradig

da bilinmektedir [5].

Silisyum karbiiriin degerli bir miicevher tas olmas1 gerektigi soylenmektedir. Cok
genis bir renk dagiliminda; renksiz (saf a’hegzogonal), sar1 (p/kiibik), yesil (azot
veya fosfor daldirilmis), mavi (aliiminyum daldirilmis), kahverengi (bor daldirilms)
ve siyah (yogun bir sekilde aliiminyum daldirilmis) hazirlanabilir. Silisyum karbiir

manyetik 6zellik gostermemektedir [3].
2.3.2 Silisyum karbiiriin kristal yapisi

Sentetik bir malzeme olan silisyum karbiir iki farkli kristal yapiya sahiptir. Bu kristal
yapilarin biri; 1400-1800 °C’de olusan “B” formundaki kiibik yapi, digeri ise; 2000
°C’de olusan “a” formundaki hegzogonal kristal yapidir [2].

Bu yapilarda goriilen farkliliklar aslinda kiimelesmede goriilen dizilmelerdir. Biitiin
silisyum karbiir yapilar1 hegzogonal ¢ift katmanlardan meydana gelmistir ve burada
bir hegzogonal diizlemde bulunan bir katman karbon atomlar1 diger bir katmanda
bulunan hegzogonal silisyum atomlarinin iistiine yerlesmislerdir. Bu silisyum karbiir
yapisinda her karbon atomu 4 silisyum atomu tarafindan tetrahedral bicimde
cevrelenmis ve her silisyum atomu ise 4 karbon atomu tarafindan yine tetrahedral

bicimde cevrelenmistir [14].

15



Kristal simetrideki farkliliklar hegzogonal katmanlardaki farkli dizilmeler sonucu
ortaya cikmaktadir. Kiibik silisyum karbiirde her ¢ift katman diger alt katmandakiyle

degiserek dizilirler.

Si ve C valans seviyelerinin yar1 dolu olmasindan dolay: giiclii kovalent bag yaparlar.
Her iki element de hibrit durumuna ve sp3 hibritlerine kolay ge¢mektedir, (her
ikisinin de yar1 dolu oldugu ic¢in) boylece ii¢ boyutlu kovalent bag olusur. SiC’iin
karakteristik yap1 elementi bir diizgiin dortyiizliidiir. Her elementin her atomu, diger
elementin dort atomuyla cevrilmistir. Dortyiizlii her ii¢ Si ve ii¢ C atomu (111) ve
(0001)’e paralel katmanlar seklinde duran acilanmis altigenler olusturacak sekilde
diizenlenmistir. Si ve C atomlar1 bastan basa birbirini takip eder ve katmanlar en
yogun bilye dizilisinin kiibik ya da hegzogonal olusuna gore ABC veya AB
ritimlerinde tekrarlanabilir. Kristal sekline bagli olarak kiibik elmas yapisi ve
hegzogonal yapilari meydana gelir. Sekil 2.2 birbirine ¢ok yakin olan bu iki yapiy1
gostermektedir. SiC’iin _ formu hegzogonal vurtzit yapidadir. Beta-formu kiibik ham

sfalerit yapisindadir [21, 22, 3].

Silisyum karbiiriin en yaygin kullanimi ve miihendislik uygulamalarinda tavsiye
edileni; “3C” kiibik yapili B-SiC’diir. 4H, 6H, 15R gibi diger tipleri ise; a-SiC kristal
yapidadirlar [2].

3 nm hoyutundaki SiC tozunun SEM giriintiisii 0,51 nm hoyutundaki 8iC tozunun SEM gériintiisii

Sekil 2.4 : SiC’iin SEM goriintiisti [16].
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KUOBIK HEGZAGONAL

Si

Sekil 2.5 : Kiibik ve hegzogonal SiC yapisi.

2.3.3 Silisyum karbiiriin iiretim prosesi

En yaygin olarak kullanilan silisyum karbiir iiretim prosesi, Acheson prosesi olarak
isimlendirilen prosestir. Bu proses silisyum karbiir iiretim tarihinin en eski olanidir
ve adina tasarimcisi olan ACHESON’dan almustir [17]. SiC’iin Acheson Prosesi ile
tiretiminde; grafit elektrot silika ve kok ile ¢evrelenir, 1sitilir, elde edilen kristal blok
ogiitiiliir, istenilen safliga ulastirilir (silis giderme islemi hidroflorik asitle yikama
islemi ile yapilir) ve smiflandirilir [8,19]. Modern bir firinin kapasitesi hammadde
bazinda 400 tona kadar olabilmektedir. Boylece bir firin 40 saatlik bir ¢alismadan
sonra 50 ton teknik silisyum karbiir iiretmektedir [19]. 2500 °C’nin iizerindeki
sicakliklara cikilir. 2500 °C’nin lizerindeki sicakliklarda SiC ergimez grafit ile

silisyuma bozunur [18, 19].
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Bu proseste silika, karbon ve genel tuz (Misal: %50 Silika + %40 kok + %7 silis tozu
+ %3 genel tuz) karisimi, Sekil 2.6’da goriilen elektrikli firinda 2700 °C’ye
ulasincaya kadar 1sitilir ve kademeli olarak sogutulur. Denklem 2.3’te verilen

kimyasal reaksiyonun neticesinde SiC elde edilir [17].

Silisyum karbiir 19. yilizyilin sonunda elektrikli firinda gelistirilen bir proses ile
tiretilmistir. Yiiksek saflikta silika tozu, diisiik siilfiir icerikli petrol koku ve 23,8
Mj/kg enerji bu prosesin ana bilesenidir. Hammadde bilesimi, merkezindeki grafit
cekirdegin etrafina yerlestirilmistir. Bu grafit ¢ekirdekten gecen akim maksimum

2700 °C’larda sicaklik olusturur [17].
SiO,+3C — SiC+2CO (2.3)

Doniistiiriicii ve firin biiyiikliigiine baglh olarak 2 — 20 giin siiren denklemdeki (2.3)
silika ile reaksiyonu, silisyum karbiir netice verir. Reaksiyon 0,4 — 0,45 kg silisyum
karbiir i¢in 2,3 - 3,2 kg gerekir. En yiiksek safliktaki silisyum karbiir, cekirdege
(elektroda) en yakin mesafe bulunur. Dig tabakada ise; sonraki mesafede bulunur ve
sonraki proseslerde kullanilmak {izere ayrilir. Bu dis tabaka daha sonra 6giitiiliip

elenerek ¢esitli amaclarda kullanilmak iizere gruplandirilir [17].

Silisyumn Dioksit ve
Reaktif Grafit Cubuk Kok Kangom

N AN

Ry k.t 2 = = . |
RN \\ o R —
) Al
e Grafit L
e _
Soputma Baglantsi Elektrik Alam:

Baglantisi

Sekil 2.6 : "Acheson" prosesinde kullanilan firinin genel goriiniimii [23].
2.3.4 Silisyum Kkarbiiriin sekillendirme ve sinterlenmesi

Silisyum Karbiir, erimeden kimyasal bozunmaya ugradigi ve kovalent baga sahip

oldugu icin, basingsiz ve katkisiz konvansiyonel metotlarla sinterlenmesi oldukca
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gii¢ bir seramik malzemedir. Procheska diisiik oksijen icerikli mikron alt1 B-Silisyum
Karbiirii, %0,5 bor ve %1 karbon katkilartyla 1950-2100 °C’de vakum ve inert
atmosferde, %96-99 yogunluga sinterlemistir [2, 21].

Silisyum karbiiriin yaygin olarak kullanilanlar, silikonize silisyum karbiir (SiSiC) ve
basingsiz sinterlenmis silisyum karbiirdiir. Silisyum karbiir seramikleri genel olarak

dort ana grupta siniflandirilirlar. Bunlar;
1.Reaksiyonla sinterlenmis (Silikonize) SiC,
2.S1cak preslenmis SiC,

3.S1cak izostatik preslenmis SiC,
4.Basingsiz sinterlenmis SiC’dir.

Silikonize SiC iiretiminde, SiC ve karbon karistmindan numune hazirlanir. Karbon
iceren biinyeye sinterleme sicakliginda silikon emdirilir. Numune biinyesinde serbest
olarak bulunan karbon, “Si” ile tepkimeye reaksiyona girerek, silisyum karbiirii

netice verir.

Silisyum karbiiriin basingla sinterlenmisinde; mikron alt1 SiC tozlari, %1’lik katki
maddeleri (Al+karbon veya bor+karbon) ile, inert atmosferde % 95-99’luk

yogunluga sinterlesmektedir.

Silisyum karbiiriin basingla sinterlenmesinde; kiiciik taneli toz kullanimi ve tozun
baslangictaki kimyasal yapis1 onemli bir unsurdur. Biinyeye bor ilavesi ise; hacimsel
difiizyonu hizlandirir. Yapidaki diizensiz karbon dagilimi ve diizensiz tane
biiytimesinden kaginilmasi gerekmektedir. Kullanilan tozun B-SiC kristal yapida
olmas1 halinde, sinterleme sonucunda bazi kristallerin a-SiC’e doniistiigii tespit

edilmistir [17].

Ticari silisyum karbiir tirtinleri farkli kullanim kosullaria gore ti¢ farkli sekilde
sekillendirilirler. Birinci yontemde silisyum karbiir tozu regine, cam, silisyum nitriir
veya metal gibi bir ikinci malzemeyle karistirihir. Daha sonra bu kompozit malzeme

ikinci fazin yeni bir bag olusturmasi icin isleme tabi tutulur.
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Silisyum karbiir tozu karbon veya silisyum metal tozlarnyla karistirilarak reaksiyon
baglar1 olusturulur. Karbon silisyum buhariyla reaksiyona girerek silisyum karbiir
bag1 olusturur veya silisyum metal tozu azotla reaksiyona girerek silisyum nitriir bagi
olusturabilir. Her iki durumda da bir reaksiyon bagi olusmaktadir. 1960’1 yillarin
baslarinda ¢ok ince silisyum karbiir tozlarin (<lpm) bor karbiir katkisiyla
yogunlastirilip sinterlenebilecegini bulmustu. 1970°li yillarin  ortalarinda ise
Prochaska ve arkadaslar1 prosesi optimize ederek yiiksek yogunluklu sinterlenmis

silisyum karbiir elde etmislerdir.

Her iki islemde de avantajlar oldugu kadar sinirlamalar da bulunmaktadir. ikinci
fazla meydana gelen baglar bircok asindirici veya ¢ogu refrakter uygulamalar igin
standarttir. Bag fazlarinin 0Ozelliklerine ragmen iiriinler uygulamalarda smirli

kalmislardir. Buna ragmen bu tiir iiriinler en ekonomik olanlardir.

Kendinden baglh silisyum karbiir genellikle bosluklarinda bir miktar serbest
reaksiyona girmemis silisyum metali icerir. Bu metal silisyumun ergime noktasinin
(1400 °C) iizerindeki sicakliklarda erir. Reaksiyon bagi olustuktan sonra vakum
ortaminda tekrar pisirilerek veya karbon fazlasi ortamda giderilebilir. Kendinden
bagh silisyum karbiir sinterlenmis malzemeye oranla daha iyi oksidasyon direnci
sergiler. Sinterlenmis silisyum karbiir, 6zellikle tane biiylime olaymi ve diger
mukavemet sinirlayici  Ozelliklerini  6nlemek igin Ozenle hazirlanmig hali,
oksidasyonun sinirlayici faktor olmadigi durumlarda mekaniksel 6zellikler i¢in bir
secenektir. Sinterlenmis silisyum karbiir, bor ve serbest karbon igeriginden dolayi
reaksiyona bagli malzemeden diisiik oksidasyon direncine sahiptir. Serbest karbon
biinyede oksidasyona ve gozeneklerin gelismesine yol agar. Oksidasyon sirasinda
bor, borik asit iiretir ve bu da koruyucu silika katmaninin akigkanligim artirir ve

dolayisiyla oksidasyon direnci diiser [2, 8, 24].
2.3.5 Silisyum Kkarbiiriin kullanim alanlari

Silisyum karbiir, ileri teknoloji malzemelerine ihtiya¢ duyulan ¢ok yerlerde
kullanilmakla birlikte, genel olarak saflik seviyelerine gore; metaliirjik, abrazif ve

sinter amagli olmak {izere, ii¢ ana gurupta siniflandirilmaktadirlar [25].

Yiiksek safliktaki (yesil renk) silisyum karbiir, mithendislik seramiklerde sinter

amach kullanilirken, safligin % 97.5 veya daha diisiik olmasi durumunda, sz
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konusu malzeme abrazif ve refrakter amaclh olarak kullanilirlar. Safligim % 90'm altina

diismesi durumunda ise, metaliirjik uygulamalarda kullanilirlar [25].

Yiiksek performans seramiklerinde, en ¢ok kullanilan reaksiyon sinterlenmis ve
sinterlenmis silisyum karbiirdiir. Bu tiir ticari uygulamalarda sertlik, kimyasal saflik

ve asinma direngli karakteristiklerinden dolay1 kullanilir.

Bu uygulamalardan bir¢cogu, kimyasal islem endiistrisi i¢in kaplamalar ve valfler, kum
borulan i¢in memeler, hidrosiklonlar, lens kaliplari, roket memeleri, sprey kurutma

icin aginma plakalandir.

Asinma, erozyon direngli silisyum karbiir uygulamalar1 ise havacilik
endiistrisinde pompa, tasima, yag, yakit deposu, pompa malzemeleri ve kaliplarda
kullanilir. Is1 dayanmimindan dolayr uzay teknolojisinde de yiiksek sicaklik roket

meme baglantilarinda, 1s1 degisim tiiplerinde, difiizyon firin1 pargalarinda kullanilir.

Ayrica seramik motorlarda ve turbosarj kisimlarda silisyum karbiir uygulamalar
deneme asamasindadir. Tiirbin motorlarinda uygulamalar1 artmaktadir.

Silisyum karbiir bilgisayar ciplerinde de kullanilir.

Yiiksek termal iletkenliklerinden dolay1 uzay teknolojisinde lazer aynalar1 olarak
kullanilmakta ve savunma sanayinde c¢aligmalar yapilmaktadir. Silisyum karbiiriin
balistik etki dayanimi diisiik olmasina ragmen, seramik zirh malzemesi olarak da

uygulamalar1 mevcuttur [25, 15].

2.4 Sinterleme

Sinterleme, preslenmis malzemelere wuygulanan 1s11 bir operasyon olarak
tanimlanacag gibi, presleme esnasinda sekillendirilen parcaya uygulanan bir islem

olarak da tanimlanabilmektedir [26].

Sinterlemede amac; difiizyon, basin¢ ve 1smin tesiriyle, cismin biinyesinde mevcut
olan boslugun ortadan kaldirilmasidir. Sinterlenen malzemenin iistiin 6zelliklere
sahip olabilmesi i¢in, biinyesinde bulunan boslugun, olabildigince sifira yaklagsmasi
gerekmektedir [26]. Sinterleme mekanizmasi, tamamen 1s1 ve kiitle tasinim olayina
dayanmaktadir. Kiitle tasinimini kolaylastirmak i¢in miimkiin oldugu kadar yiiksek

sicakliklarda ¢alisilmalidir.
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Sinterlenmeyi saglayan itici gii¢; yliksek sicakliklarda yiizey enerjisinde meydana
gelen azalmadir. Yiizey enerjisinde azalma meydana geldikge difiizyon hiz1 artar ve
ozellikle karsilikli atomlarin difiizyonu seklinde olmak iizere, birbirleriyle temas

halinde olan tozlar arasinda bir boyun bdolgesi olusur ve tozlar birbirine niifuz eder.

Kingery, Berg ve Ashfay, taneler arasinda meydana gelen bu kiitle taginiminin, alti

bolgede olustugunu belirtmektedirler [26]. Bu bolgeler;

1- Yiizey Difiizyonu,

2- Yiizeyden Kafese Difiizyon,

3- Buhar Tasimini,

4- Temas Noktasi Difiizyonu,

5- Temas Noktasindan Kafese Dogru Difiizyon,

6- Dislokasyon veya diger i¢ etkilerin boyun kisminda olusturacagi degisim olup,

sinterleme esnasinda meydana gelen difiizyonun tesiriyle, taneler arasinda meydana
gelen biiziilme ile cismin i¢ yapisinda bulunan bogluklar, Sekil 2.7'de goriildiigii gibi

hem kiiciiliir hem de sekil degistirir [26].
Bunlar;

a-) Bosluk morfolojisinin degismesi,
b-) Bosluk boyutlarimin degismesi,

c-) Tane boyutlariin biiyiimesi (Grain Growth) seklinde 6zetlenmistir [26, 27].

,Lgm%! ,EE | o
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Sekil 2.7 : Sinterlemede taneler arasinda meydana gelen biiziilme [25].
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Sinterleme, malzemenin cinsine, numunenin sekline ve biiyiikliigiine bagl olarak degisik
metotlarla gerceklestirilebilir. Sinterleme metodlari, genel olarak; kati, s1v1 ve reaksiyon

sinterlemesi olarak {i¢ grupta toplanmistir [26, 27].
2.4.1 Kati hal sinterlemesi

Kat1 faz sinterlemesinde biitiin prensip, yayilma esasina dayanmaktadir. Bu proses
icin gerekli olan gii¢, boyun bolgesi ile tozun yiizeyi arasinda meydana gelen serbest
enerji veya kimyasal potansiyel farki sonucunda ortaya ¢ikmaktadir. Meydana gelen
difiizyonun etkisiyle olusumlar1 ve degisimleri Sekil 2.8 gostermektedir. Tozlarin
birbirine difiizyonu sonucu olusan boyun bolgesindeki buhar basinci diisitk olmakta

ve bu bolgeye dogru yayinma hizlanmaktadir.

iki Kiire Sinterleme Modeli

baslangi¢
nokta
temasi

kiiresel partikiil
D =c¢ap

(boyun

Baglangi¢
kademesi boyun
biiyiimesi

Sonug¢ kademe
boyun biiyiimesi
(gok uzun siirede)

terminal
durumu

126 D tam olarak
birlesmiskiireler
(sonsuz zaman)

S

Sekil 2.8 : Sinterleme sirasinda partikiiller arasi bag olusumunun iki kiire modeliyle
aciklanmasi.
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Boyun olugsmaya basladiktan ve ilerledikten sonra yapi, Sekil 2.9°da goriildiigii gibi
baglardan olusan bir ag yapisina erisir ve mukavemet kazanir. Gergekte her partikiil
iizerinde bircok temas noktasi mevcuttur ve bu temas noktalarinin tiimii genisleyerek
sonunda izole porlart olusturur. Kristalin bir malzeme i¢in her temas noktasinda bir
tane sinir1 bilyiiyerek daha once orada var olan kati-buhar ara yiizeyinin yerini alir.
Iki kiire teorisi icin uzun siire devam eden sinterlemede tane sinirlari 6telenir ve

taneler birleserek capi orijinal ¢capin 2" kati olan bir kiire meydana getirir [28, 29].

Sekil 2.9 : Sinterlemeye bagl olarak olusan boyun tesekkiiliine ait SEM fotografi.

Sinterlemeyi acgiklamak i¢in ¢esitli adimlar ve kiitle tasinim mekanizmalan ortaya
konmustur. Bu tasinim mekanizmalan kiitle hareketinin izledigi yolu tayin eder. Kati
hal sinterlemesi i¢in izlenen yol; yiizey difiizyonu, hacim difiizyonu, tane siniri
difiizyonu, viskoz akis, plastik akig ya da kati yiizeyinden buhar taginimi seklinde
olabilir. Bu olas1 yollardan herhangi biri kiitle transferi ile bir araya geldiginde
sinterleme esnasinda cesitli geometrik kademeler ortaya cikar. ilk kademe kohesif
baglarin zayif oldugu, partikiillerin birbirleriyle temas etmesi sonucunda temas
noktalarinda meydana gelir. Sinterlemenin ilk kademesi genellikle 1sitma esnasinda
ortaya cikar ve partikiiller aras1 boyunun ani biiyiimesi ile karakterize edilir. Burada
belirgin bir boyun biiyiimesi s6z konusudur ancak olusan boyunun hacmi kiiciiktiir
ve bir boyun olusumu igin gerekli kiitle de azdir. Sinterlemenin bir sonraki

asamasinda por yapisi daha diizgiin bir hal alir ve birbirine bagl, silindirige yakin bir

24



bicim kazanir. Yiizey alaminda ve egrilikte meydana gelen azalma yavas
sinterlesmeye neden olur. Genel olarak tane biiylimesi sinterlemenin ara kademesinin
sonlarina dogru meydana gelir ve daha az tane ile daha biiyiik ortalama tane boyutu

verir [28, 29].

Porozite yaklasik %8’e ulastiginda acik por ag yapist geometrik olarak dengesiz hale
gelir. Buna neden olan olay porlarin biiziilen bir ¢capa oranla daha uzun olmasidir. Bu
olay ince akmakta olan suyun aniden engellenmesiyle bagimsiz damlaciklara
doniismesine benzemektedir. Geometrideki bu degisim sonucunda silindirik porlar
merceksi ya da kiiresel bir yap1 halini alir ancak bu geometri tane biiyiimesini
yavaslatmada yeterince etkili degildir. izole porlarin gériinmesi sinterleme prosesinin
sonuna gelindigini ve yogunlagsmanin yavagladigini ifade eder. Porlarmn igerisine
hapsolan gazlar ulasilabilecek en yiiksek yogunluga ulasmay1 engelleyecektir, buna
bagh olarak vakum altinda yapilan sinterleme islemlerinde, malzeme igerisinde
porlart dolduracak buhar kalmayacagi icin yiiksek son yogunluk degerleri elde
edilebilir [14].

2.4.2 S1v1 faz sinterlemesi

Bu proseste; karisimdaki fazlardan en az birisi sinterleme sicakliginda sivilastig i¢in
elde edilen malzemenin kullanim sicakligi sinterleme sicakliginin altinda olmak
zorundadir. Sinterleme sicakligina erisince, sivi faz, tozlari islatir ve tozlar arasindaki
ince kanallarda kapiler etkisi meydana gelerek tozlarin kolayca sinterlenmesi
saglanir. Teknik acidan bakildiginda, hizli sinterleme ve basing gerektirmeden
yogunlagmanin miimkiin olmasi sebebiyle siv1 faz sinterlemesi oldukga tercih edilen
bir sinterleme prosesidir. Olusan sivi faz, atomik difiizyonun gelismesine elverisli
olmasi nedeniyle sinterleme hizin1 genellikle arttirir. Farkli bir¢ok s1vi faz sinterleme
biciminin kullanimi, yaklasik M.O. 4000 tarihine, porselen ve ¢omlek iiretiminin
oldukga yaygin bicimde bu yontemle sinterlenmesine kadar dayanir. Modern siv1 faz
sinterleme uygulamalarinin gelisimi ile semente karbiirler, bronz yataklar ve
manyetik alasimlar 1920’lerde {iretilebilmis, 1930’larda tungsten agir alasimlari
tizerinde yogunlasan calismalar ile sivi faz sinterlemesine dair 6nemli bir teorik
temel olusturulmustur. Giiniimiizde porselen discilik malzemeleri, kesici takim
uclari, otomotiv baglant1 elemanlar1 ve refrakter seramikler gibi bircok malzeme bu

teknik ile iiretilmektedir [14].
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Bu yontemin kullanimi, bilesenleri arasindaki kimyasal reaksiyonlar zayif olan
sistemler iizerinde yogunlagmistir. Sivi fazdan gelen yiizey gerilme kuvveti
sinterleme hizin1 belirlemede 6nemli rol oynar. Bu gibi durumlar icin ii¢ temel
kavram; siv1 icerisindeki kati ¢Oziiniirliigli, sivimin kati tanelerini 1slatmas1 ve sivi
icerisindeki kati faz difiizyonudur. WC-Co sistemi incelendiginde bu ii¢ kosulun
saglandig1 goriiliir. Semente karbiirler icin en yaygin kullanilan baglayict metal
kobalttir. Tungsten karbiirii iyi 1slatmasi1 ve ¢ozebilmesi bu secimin baslica nedenidir
[28, 29]. Prosese ait onemli bir diger karakteristik de diisiikk sicakliktir. Bu,
sinterlenmesi ¢ok yiiksek sicakliklarda gerceklesebilen hatta basing uygulanmasi
gerektiren malzemelerin, sisteme yapilacak modifikasyonlar ile olusturulacak sivi faz
sayesinde  diisiik  sicakliklarda ekonomik ve daha zahmetsiz olarak

sinterlenebilmesini saglamaktadir.

Bir¢ok durumda sivinin katiy1 1slattigi ve kati iginde ¢oziiniirliigiiniin mevcut oldugu
bilinmektedir. Katiy1 1slatan sivinin meydana getirdigi kapiler kuvvetler, kati
partikiillere ait ara yiizey alanlarini indirgeyerek poroziteyi azaltir. Bagka bir deyisle,
yiizey enerjisinin indirgenmesi yogunlagma i¢in itici kuvveti teskil eder. Sivilardaki
difiizyon hizlariin daha fazla olmasi nedeniyle, kat1 hal sinterlemesine kiyasla daha
hizli bir baglanma ve yogunlasma s6z konusudur. Ancak sivilasmanin yiiksek
sicakliklarda olustugu durumlarda mikro yapida kontrolsiiz bir kabalagma meydana
gelebilmektedir. Sivi faz sinterlemesi 6zellikle sinterleme sonucunda yogunlasma
meydana gelen, W-Ni, WC-Co, Si3N4-Y203, Al203-SiO2, TiC-Ni, ve Fe-Cu gibi
sistemlerde oldukca genis bicimde kullanilmaktadir. Kati ve sivi ¢oziiniirliiklerinin
disiik oldugu, W-Cu gibi sistemlerde ise kat1 hal sinterlemesi daha iyi sonuglar

vermektedir [29, 30].

Siv1 faz sinterlemesinde, ylizey enerjilerinin baskin oldugu durumlarda, sinterleme

esnasinda meydana gelen yogunlagsma Sekil 2.10’daki gibi meydana gelir.
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baslangic kademesi
karisim tozlar
kat1 hal

&

4

Sekil 2.10 : Klasik siv1 faz sinterlemesinin kademelerine ait sematik diyagram.

Baslangicta karisim tozlar sivinin olusacag bir sicakliga isitilir. Isitma sirasinda,
mikro yapida mevcut olan kimyasal konsantrasyon gradyaninin da etkisiyle, bir kati
hal sinterlenmesi meydana gelir. Yine bir¢ok sistemde kati hal difiizyonu, sivinin ilk
olustugu ana kadar 6nemli miktarda yogunlasma meydana gelmesine neden olur.
Yogunlagsmanin daha fazla olmasi bir sonraki adima yani meydana gelen sivi
miktarina baglhidir. Baglayici metal siv1 faza gectikten sonra, sivi faz sinterlemesi ile
yogunlagsma {i¢ temel kademede meydana gelir: (i) sivi akisinin bagladigr ve
partikiillerin tekrar diizenlendigi baslangi¢c kademesi, (ii) daha sik bir paketlenmeyi
saglayan ¢ozelti cokelmesinin gelistigi ara kademe ve (iii) yogunlagsma hizinin kati
hal sinterlemesi ile esitlenerek nihai birlesmenin meydana geldigi son kademe. Bu
kademe anlayis1 icinde semente karbiirlerde yogunlagsmanin ilk iki kademede
meydana gelmektedir. Bu kademeler degisen sivi miktarina bagl olarak Sekil
2.11’de goriilmektedir. Kompaktlar 1sitma sirasinda ham yogunluklarindan kati hal
difiizyonu ile yogunlasir, sivi olusumu ile yeniden diizenlenir ve son olarak tane
biiylimesine maruz kalir. Sivi miktarinin yiiksek olmasi durumunda yeniden

toparlanma sirasinda tam yogunluga ulasilabilir. Sivi miktarinin az oldugu
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durumlarda ise yogunlagsma kat1 iskelet tarafindan, siv1 icerisinden kati taginimu ile
gerceklestirilir ve kalint1 porozite de kati hal difiizyonu ile ortadan kaldirilir. Bunun
gerceklesmedigi bir durum sistemde hi¢ sivinin olusmamasi ve tiim yogunlagmanin

kat1 hal sinterlemesiyle gerceklesmesi ile ortaya ¢ikar [29, 30].

o Sn kademe
yvoZunluk, /u (katihal)  ara kademe
100 —

civpelti
cikelmesi

tekrar toparlanma

goziindirlilk

ham yogunluk

Sekil 2.11 : S1v1 faz sinterlemesinde yogunluk ile s1v1 faz miktar1 arasindaki degisim.

S1vi olusumu ile beraber, kat1 partikiiller iizerinde meydana gelen kapiler kuvvetlerin
etkisiyle yogunlasma miktarinda ani bir artis olur. Kati sivi iginde c¢oziilditkce
tanelerde cekme meydana gelir ve hizli bir bicimde, sivinin porlar1 doldurmasina izin
vererek daha yiiksek bir yogunluga paketlenir. Islatma 6zelligi iyi olan sivilar igin
kati-siv1 ylizey enerjisi, kati-buhar ylizey enerjisine gore daha diisiiktiir ve bu da
diisiik sistem enerjisi anlamina gelir. Tekrar diizenlenme sirasinda taneler, kapiler
etkiye karsilik olarak viskoz bir 6zellik gosterir. Porozitenin azalmasi da bu kompakt
viskozitesini arttiran unsurdur. Buna bagli olarak yogunlasma hizinda belirgin ve ani
bir diisiis meydana gelir. Diger yandan, gerekli miktarda sivi olugsmasi durumunda

teorik yogunluga ulasmak miimkiindiir [29, 30].
2.4.3 Reaksiyon sinterlemesi

Reaksiyon sinterlemesi iki veya daha ¢ok bilesene sahip bir bilesigin sinterleme
operasyonu esnasinda birbiriyle reaksiyona girerek bilesimin son seklini almasin
saglayan bir tekniktir [26]. Giiniimiizde uygulanan baz1 6rnekler; SiC ve Si3N4’diir.
Uriiniin son sekli, kati-kat1, kati-s1v1 veya kati-gaz reaksiyonlari sonucunda meydana

gelebilir [26].
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Kullamlan Hammaddeler

Bu calisma dahilinde, 1400 °C, 1450 °C ve 1500 °C sicakliklarda sinterleme islemleri
gerceklestirilmistir. Deneylere ait toz miktarlarinin detayli dagilimi asagida

verilmistir.

3600 X =A1203 (01-071-1683)

Siddet

1600

€00

400

Sekil 3.1 : Deneylerde kullanilan Al,O3; tozunun XRD analizi.

12

10

Hacim (%)
[=5]

%.ﬁ'l 0.1 1 10 100 1000 3000
Partikiil Boyutu {pm)

Sekil 3.2 : Deneylerde kullanilan Al,O3 tozunun tane boyut dagilimi.
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Cizelge 3.1 : Sinterleme deneylerinde kullanilan silisyum karbiir tozunun kimyasal

ve fiziksel ozellikleri.

Si % 68,4

C % 29,3

O % 1,5

Al % 0,03

Ca % 0,01

Fe % 0,05

Diger % 0,5

Spesifik Yiize 2
b Alani ’ 8,4 m'/g
Ham yogunluk 3,1 glem’

Siddet

1600 -

5 =S8iC (00-031-1232)

Sekil 3.3 : Deneylerde kullanilan SiC tozunun XRD analizi.

Hacim (%)
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Sekil 3.4 : Deneylerde kullanilan SiC tozunun tane boyut dagilima.
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Sinterleme deneylerinde kullanilan aliimina ve silisyum karbiir tozlar1t Alman H.C.

Starck firmasindan temin edilmistir.

Deneylerde kullanilan aliimina - silisyum karbiir bilesenlerinin yiizde miktarlar

Cizelge 3.1, 3.2, 3.3 te verilmistir.

Deneylerde kullanilan toz karisimlarinin tane boyutu analizleri Sekil 3.5-3.6-3.7°de

verilmisgtir.
Cizelge 3.2 : 1. bilesim i¢in tozlarin yiizde miktarlari.
Yiizde Miktar:
Bilesenler
(%)

AlL,O3 5

SiC 95
9
8
7
= B
g -
o4
3
2
1

%_61 01 1 10 100 1000 3000
Partikiil Boyutu (um)

Sekil 3.5 : Deneylerde kullanilan 5% Al,Os- 95% SiC tozunun tane boyut dagilima.
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Cizelge 3.3 : 2. bilesim i¢in tozlarin yiizde miktarlari.

Bilesenler Yiizde Miktar (%)

Al O3 10
SiC 90
11
10
9
= 8
3 7
) 6
i
4
3
2
1
%.G'I 0.1 1 10 100 1000 3000
Partikcal Boyutu (pm)

Sekil 3.6 : Deneylerde kullanilan 10% Al,Os3 - 90% SiC tozunun tane boyut dagilimai.

Cizelge 3.4 : 3. bilesim i¢in tozlarin yiizde miktarlari.

Bilesenler Yiizde Miktar: (%)

Al O3 15

SiC 85
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Hacim (%)
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Sekil 3.7 : Deneylerde kullanilan 15% Al,O3 - 85% SiC tozunun tane boyut dagilimi.

3.2 Kullanilan Alet ve Cihazlar

Alumina ve silisyum karbiir tozlarinin tartimlar1 0.001g hassasiyetli Sartorius marka

(Sekil 3.8) otomatik terazi ile yapilmistir.

Sekil 3.8 : Sartorius tart1 cihazi.

Homojen bir karisim saglamak amaciyla bilyeli karstiricida aliimina - silisyum
karbiir tozlar1 ayn1 ortamda karistirict olarak silisyum karbiir bilyelerin varliginda

Szegvari marka atritdrde (Sekil 3.9) karistirilmislardir.
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Sekil 3.10 : ElektroMag etiiv.

Sekil 3.11 : Autograph ¢ekme basma cihazi.
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Sekil 3.12 : Buehler kesici.

Toz karigimlarinin yapisinda bulunan ethanol, ElektroMag marka etiiv (Sekil 3.10)
kullanilarak ugurulmustur. Autograph (Sekil 3.11) marka ¢ekme basma cihazinda
egme mukavemeti Olgiimleri yapilmistir. Numuneler Buehler Isomet 2000 (Sekil

3.12) marka kesme cihazinda elmas disk ile kesilmistir.

|
“a @ =
L}

=

Sekil 3.14 : Apex marka hidrolik pres.
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Tozlarin soguk preslenmesi Apex marka hidrolik preste (sekil 3.14) yapilmistir.
Shimadzu (Sekil 3.13) marka sertlik ol¢iim cihazinda Vickers sertlik 6l¢iimii
yapilmistir. Yogunluk ol¢iimleri ise Mettler Toledo PG 503-S (Sekil 3.15) marka

cihazda belirlenmistir.

Sekil 3.15 : Mettler Toledo yogunluk 6lgme cihazi.

Kompozit iiretimi i¢in elde edilen homojen bir karisim haline gelen tozlar sinterleme

islemi i¢in Protherm marka oksitli sinterleme firininda (Sekil 3.16) sinterlenmistir.

Sekil 3.16 : Protherm marka oksitli sinter firini.

3.3 Deneylerin Yapilisi

Aliimina ve silisyum karbiir tozlarinin karisitmindan kompozit malzeme iiretimi Sekil

3.17°da verilen akis semas: takip edilerek yapilmistir.
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(parlatma)
Sertlik slgtimi

Deneyler ii¢ seri halinde yapilmistir. Birinci deney grubunda, her bir sicaklik ve
bilesim i¢in, silisyum karbiir bilyelerle karistiricida 1’er saat siireyle polietilen kabin
icerisinde 30 ml.’lik ethanol ilavesiyle 320 rpm hizla karistirilmislardir. Karisima
agirlikca %5 oraninda baglayict eklenmistir (PEG). Her bir karisim i¢in bilye/toz
orant agirlikca 10:1 olacak sekilde SiC bilye konulmustur, bilyeden karisim icine
gecen SiC miktarim1 degerlendirmek amaciyla karistirmanin ardindan bilyeler tekrar
tartilmig, ancak aradaki agirlik farki cok kiiciik oldugundan bu deger hesaplamalar

esnasinda ihmak edilmistir. Daha sonra karisimin yapisinda bulunan ethanol,

Sekil 3.17 : Deneylerin sematik gosterilisi.

SEM ile
mikroyap
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ElektroMag marka etiivde 120 °C’lik sicaklikta bekletilerek ugurulmustur ve karigim
kurutulmustur. Sinterleme islemi sonrasit nihai iiriin olarak elde edilmek istenen
boyutlar 2,5 x 10 x 50 mm. 6l¢iilerinde cubuklar oldugundan, karisim i¢in kullanilan
toz malzeme miktar1 ¢izelge 3.6’da detaylariyla goriildiigii gibi, karistmin teorik
yogunlugu baz alinarak belirtilen hacme gore hesaplanarak tartilmistir. Toz
kanigimlart daha sonra, soguk preste 300 MPa. basing altinda sekillendirilmistir.
Baglayici ugurma firminda 500 °C’ye karar 2 °C/dak hizla isitilmus, iki saat
bekletildikten sonra 2 °C/dak hizla sogutulmustur. Baglayicisi ugurulan numuneler
sinterleme firininda 2 °C/dak 1sitma hiziyla 1400 °C’ye kadar isitilip bir saat
bekletilmistir, ardindan 2 °C/dak soguma hiziyla sogutulmustur. Sinterlemenin yavas
1sitla ile yapilmasinin nedeni daha once yapilan deneylerde numunelerin ¢atlamis ve
kirik olarak ¢ikmasidir, yavas isitilarak numunelerin termal genlesmeden dolayi

catlama ve kirilmalar1 dnlenmistir.

Cizelge 3.5 : 1.deneyde kullanilan toz karisgimlarinin dagilimu.

(2,5x10 x 50 mm.) , 1400 °C, 1 saat

SiC (gr.) |ALO; (gr.)| Toplam (gr.)
SiC (%95) & Al,O3 (%5)
3,8 0,25 4,05
(vol.)
SiC (%90) & Al O3 (%10)
3,6 0,5 4,11
(vol.)
SiC (%85) & AlL,O3 (%15)
3,4 0,75 4,15
(vol.)

Ikinci deney grubunda, her bir sicaklik ve bilesim igin, silisyum karbiir bilyelerle
karnigtiricida 1’er saat siireyle polietilen kabin icerisinde 30 ml.’lik ethanol ilavesiyle
320 rpm hizla kanstirilmislardir. Karisima agirlikca %S oraninda baglayici
eklenmistir (PEG). Her bir karisim icin bilye/toz orani agirlik¢a 10:1 olacak sekilde

SiC bilye konulmustur, bilyeden karisim icine gecen SiC miktarim1 degerlendirmek
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amactyla karigtirmanin ardindan bilyeler tekrar tartilmig, ancak aradaki agirlik farki
cok kiiciik oldugundan bu deger hesaplamalar esnasinda ihmak edilmistir. Daha
sonra karigimin yapisinda bulunan ethanol, ElektroMag marka etiivde 120 °C’lik
sicaklikta bekletilerek ucurulmustur ve karisim kurutulmustur. Sinterleme islemi
sonrasi nihai {iriin olarak elde edilmek istenen boyutlar 2,5 x 10 x 50 mm.
Olciilerinde cubuklar oldugundan, karistm icin kullanilan toz malzeme miktart
cizelge 3.6’da detaylaryla goriildiigii gibi, karigimin teorik yogunlugu baz alinarak
belirtilen hacme gore hesaplanarak tartilmistir. Toz karisimlan daha sonra, soguk
preste 300 MPa. basing altinda sekillendirilmistir. Baglayic1 ugurma firminda 500
°C’ye karar 2 °C/dak hizla isitilmusg, iki saat bekletildikten sonra 2 °C/dak hizla
sogutulmustur. Baglayicis1 ugurulan numuneler sinterleme firininda 2 °C/dak 1sitma
hiziyla 1450 °C’ye kadar 1sitilip bir saat bekletilmistir, ardindan 2 °C/dak soguma
hiziyla sogutulmustur. Sinterlemenin yavas 1sitla ile yapilmasinin nedeni daha 6nce
yapilan deneylerde numunelerin catlamis ve kirik olarak ¢ikmasidir, yavags isitilarak

numunelerin termak genlesmeden dolayi ¢atlama ve kirilmalar1 dnlenmistir.

Cizelge 3.6 : 2.deneyde kullanilan toz karigimlarinin dagilima.

(2,5 x10 x 50 mm.) , 1450 °C, 1 saat

SiC (gr.) |ALOs3 (gr.)Toplam (gr.)
SiC (%95) & ALO3 (%5)
378 0,25 4,05
(vol.)
SiC (%90) & Al,O3 (%10)
3.6 0,5 4,11
(vol.)
SiC (%85) & AlLL,O3 (%15)
34 0,75 4,15
(vol.)

Uciincii deney grubunda, her bir sicaklik ve bilesim icin, silisyum karbiir bilyelerle

karistiricida 1’er saat siireyle polietilen kabin icerisinde 30 ml.’lik ethanol ilavesiyle
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320 rpm hizla kanstirilmislardir. Karisgima agirlikca %5 oraminda baglayici
eklenmistir (PEG). Her bir karisim icin bilye/toz oran1 agirlik¢a 10:1 olacak sekilde
SiC bilye konulmustur, bilyeden karisim icine gecen SiC miktarin1 degerlendirmek
amaciyla karigtirmanin ardindan bilyeler tekrar tartilmig, ancak aradaki agirlik farki
cok kiiciik oldugundan bu deger hesaplamalar esnasinda ihmak edilmistir. Daha
sonra karigimin yapisinda bulunan ethanol, ElektroMag marka etiivde 120 °C’lik
sicaklikta bekletilerek ucurulmustur ve karigim kurutulmustur. Sinterleme islemi
sonrast nihai iiriin olarak elde edilmek istenen boyutlar 5 x 10 x 50 mm. dl¢iilerinde
cubuklar oldugundan, karisim i¢in kullanilan toz malzeme miktar1 ¢izelge 3.6’da
detaylanyla goriildiigii gibi, karisimin teorik yogunlugu baz alinarak belirtilen hacme
gore hesaplanarak tartilmistir. Toz karisimlari daha sonra, soguk preste 300 MPa.
basing altinda sekillendirilmistir. Baglayici ugurma firiminda 500 °C’ye karar 2
°C/dak hizla isitilmus, iki saat bekletildikten sonra 2 °C/dak hizla sogutulmustur.
Baglayicist ugurulan numuneler sinterleme firminda 2 °C/dak 1sitma hiziyla 1500
°C’ye kadar sitilip bir saat bekletilmistir, ardindan 2 °C/dak soguma hiziyla
sogutulmustur. Sinterlemenin yavas 1sitla ile yapilmasinin nedeni daha dnce yapilan
deneylerde numunelerin catlamis ve kirik olarak c¢ikmasidir, yavas 1sitilarak

numunelerin termak genlesmeden dolay1 ¢catlama ve kirilmalar1 6nlenmistir.

Cizelge 3.7 : 3.deneyde kullanilan toz karigimlarinin dagilimi.

(5x10x 50 mm.), 1500 °C, 1 saat

SiC (gr.) |ALOs; (gr.)|Toplam (gr.)
SiC (%95) & AlLO3 (%5)
7,6 0,49625 8,09625
(vol.)
SiC (%90) & Al,O3 (%10)
7,2 0,9925 8,1925
(vol.)
SiC (%85) & Al,O3 (%15)
6,8 1,48875 8,28875
(vol.)
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Deneylerde kullanilmak {izere hazirlanan karisimlarda aliimina ve silisyum

karbiirlerin orani ¢izelge 3.5, 3.6 ve 3.7’ deki miktarlarda hazirlanmistir.

Biitiin deneylerde, sinterlenmis numuneler tamamen soguduktan sonra mekanik
deneyler icin kare kesit olacak sekilde kesilmistir. Kesme islemleri elmas disk ile
Buehler kesicide gerceklestirilmistir. Kesilen numunelere daha sonra Autograph
cekme basma cihazi 3 noktali egme mukavemeti testi yapilmistir ve elde edilen
degerler 3.1 no’lu formiilde yerlerine yerlestirilerek egme mukavemeti degerleri

hesaplanmistir.

Omax=3/2 X (PmaxxL)/(BxH?) 3.1)
B= Numune genisligi (mm)

H= Kalinlik (mm)

L= Mesnet mesafesi (mm)

P=Yiik (kg)

Numuneler daha sonra sertlik olctimleri icin Shimadzu sertlik Ol¢iim cihazinda
Vickers (1000 kg) degerleri ile olciilmiistiir. Yogunluk olciimii Mettler Toledo
cihazinda numunelerin once havadaki ve sudaki agirliklart hesaplandiktan sonra 3.2

formiiliinde yerlerine konularak yogunluklar1 hesaplanmistir.

p=pox A/(A-B) 3.2)
A= Katinin havadaki agirligi

B= Katinin s1vidaki agirhigi

Po= S1vinin (su) sicakliga bagh yogunlugu

Elde edilen bu degerlerden sonra 3.3 formiiliine gore numunelerin yogunluklar

hesaplanmigtir.
dr=d;/ d>x 100 3.3)

d;= numunenin 6l¢iimler sonunda ortaya ¢ikan yogunluklarin ortalamasi
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d>= numunenin toz karigim oranlar baz alinarak teorik yogunlugu

dr= elde edilen nihai yogunluk
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4. DENEY SONUCLARI

4.1 Toz Karisimlarmin Karakterizasyonu Sonuclari

Deneylerde kullanilan toz karisimlar bir saat siire ile atritorde karistirilmistir.

Karistirma sonunda olusan tozlarin tane boyutlart asagida verilmistir.

Cizelge 4.1 : Toz karisimlarinin ortalama tane boyutu.

Bilesim Ort. Tane Boyutu (pm)
95% SiC — 5% Al,O3 2.897 um
90 % SiC - 10% Al,O3 2.368 um
85 % SiC - 15% Al,O3 2.134 um
Tane Boyutu
3.5
2 3
= e
= e
E 2,5 __*_-—-_
AP e
=
m r
: 1,5
=4
=1
5 0,5
0
85 90 95
% SiC

Sekil 4.1 : Bilesim — tane boyutu grafigi.
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Deneylerde kullanilan toz karisimlarinin  x-1igmnlart  analizi sonuglart asagida

verilmistir.
5 X =A03 (01-071-1683)
§=S8iC (10-031-1232)
£
é 2500
¢ W-%
=%

= %I15

1600 4

heta (7

Sekil 4.2 : Deneylerde kullanilan %5-10-15 Al,Osiceren tozlarin XRD analizi.
4.2 Sicakhigin Yogunluga Etkisi

Uc ayn sicakhikta; 1400 °C, 1450 °C ve 1550 °C’da yapilmis olan deneyler
sonucunda elde edilmis yogunluk degerleri cizelge 4.1°de verilmistir. Numunelerin
once havadaki ve sudaki agirliklar1 hesaplanmis, sonra 3.2 formiiliinde yerlerine
konularak yogunluklar1 hesaplanmistir; daha sonra ise 3.3 formiiliinde yerine
konarak elde edilen rolatif yogunluklar bulunmustur. ilgili standart sapma degerleri
hesaplanmis, ancak elde edilen degerlerin birbirlerine ¢ok yakin olmalarindan otiirii
sifir ¢ikmis olduklan i¢in tabloda belirtilmemislerdir. Sekil 4.3’de her bir bilesim

icin, yogunluk degerlerinin sicaklik ile degisimini gosteren grafik goriilmektedir.
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Cizelge 4.2 : Ug farkl bilesim igin farkli sicakliklarda 6lciilen yogunluk degerlerinin
teorik degerlerle kiyaslanmasi.

Rolatif
Elde Edilen | Teorik
Yogunluk
Yogunluk | Yogunluk
(%)
1400-5 2,134 3,2385 65,89
1.Deney Grubu | 1400-10 2,508 3,277 76,53
1400-15 2,556 3,3155 77,09
1450-5 2,217 3,2385 68,45
2.Deney Grubu | 1450-10 2,359 3,277 71,98
1450-15 2,444 3,3155 73,71
1500-5 2,325 3,2385 71,79
3.Deney Grubu | 1500-10 2,83 3,277 86,36
1500-15 2,854 3,3155 86,08
Sicakhigin Rélatif Yogunluga Etkisi
90
85 ,-n
£ 80 /
:'%il R /
E 75 ——%95SiC - %5 Al203
k= \l/ vanic. o .
2 P - %905SiC - %10 Al203
/ %85 SIC - %15 Al203
65
60 I I I I
1350 1400 1450 1500 1550
Sicakhk C

Sekil 4.3 : Al,03-SiC kompozitlerinde sicakligin rélatif yogunluga etkisi.

Elde edilen sonuglar ¢ercevesinde, sicakligin artmasiyla, malzemenin yogunlugunun

da arttig1 goriilmektedir. Artan sicaklik, sinterleme sirasinda partikiiller arasinda kati

bag olusumunu arttirmis, toz partikiillerinin birbirlerine olan difiizyonu hizlanmistir.
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En yiiksek yogunluk degerleri %10-15’lik karigimlarda 1500 °C’de elde edilmistir ve
%86’ dir.

4.3 Sicakhigin Sertlige Etkisi

Sertlik olgiimleri, 2 kg’lik yiik kullanilarak 10sn siireyle yapilmistir. Sinter firininda,
acik atmosferde, 2 °C/dak 1sitma hiziyla 1 saat siireyle 1400 °C’de tutulmus olan
hacimce % 95 SiC, % 90 SiC ve % 85 SiC igeren bilesimlere, sinter firininda, agik
atmosferde, 2 °C/dak 1s1tma hiziyla 1 saat siireyle 1450 °C’de tutulmus olan hacimce
% 95 SiC, % 90 SiC ve % 85 SiC igeren bilesimlere ve yine sinter firininda, agik
atmosferde, 2 °C/dak 1sitma 1 saat stireyle 1500 °C’de tutulmus olan hacimce % 95
SiC, % 90 SiC ve % 85 SiC igeren bilesimlere yapilmis olan deneyler sonucunda
elde edilmis olan mikro sertlik degerleri standart sapma degerleri hesaplanarak
cizelge 4.2°de verilmistir. Sekil 4.4’ de ii¢ farkli bilesim icin sicakligin sertlige etkisi

goriilmektedir.

Cizelge 4.3 : Ug farkli bilesim igin farkli sicakliklarda 6lgiilen sertlik degerleri.

Sertlik Standart

(Vickers, 2kg) Sapma

1400-5 1143,50 +157,91

1.Deney Grubu 1400-10 1276,85 +123,63
1400-15 1646,12 +109,08

1450-5 1467,33 +119,84

2.Deney Grubu 1450-10 1516,5 +104,92
1450-15 1771,75 +147,86

1500-5 1824 +47,07

3.Deney Grubu 1500-10 1943,75 +53,84
1500-15 1978,37 +79,47
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Sekil 4.4 : SiC-Al,O3 kompozitlerinde sicakligin sertlige etkisi.

Elde edilen sonuglar cer¢evesinde, SiC-Al,O3; kompozitlerinde sicaklifin artmasiyla
malzemenin sertliginde de artis gerceklestigi goriilmektedir. Sicakligin artisiyla
beraber malzemenin yogunlugunun da artarak porozitenin azalmasi, sicakliin
sertlife olan pozitif etkisinin sebebidir. %5-10 Al,O3 iceren kompozitlerin sertlik

degerleri birbirine yakin ¢ikmistir.
4.4 Sicakhigin Egme Mukavemetine Etkisi

Egme mukavemeti testleri, Sekil 3.11°de gosterilmis olan Autograph marka ¢ekme
basma cihazinda yapilmustir. Sirasiyla 1400 °C, 1450 °C ve 1500 °C sicakliklarda
sinter firininda, acik atmosferde, 2 °C/dak 1sitma hiziyla 1 saat siireyle tutulmus olan
hacimce % 95 SiC, % 90 SiC ve % 85 SiC igeren bilesimlere yapilmis olan deneyler
sonucunda elde edilmis olan degerler cizelge 4.3’de verilmistir. Sekil 4.5’te ii¢ farkli

bilesim icin sicaklifin egme mukavemetine etkisi goriilmektedir.
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Cizelge 4.4 : U¢ farkl bilesim igin farkli sicakliklarda 6lciilen egme mukavemeti

degerleri.
Egme
Standart
Mukavemeti
Sapma
(Mpa)
1400-5 31,99 +22.90
1.Deney Grubu 1400-10 29,55 9,57
1400-15 46,63 +8.49
1450-5 15,26 +2.56
2.Deney Grubu 1450-10 18,56 +3,82
1450-15 20,92 +2.58
1500-5 72,71 +1,80
3.Deney Grubu 1500-10 60,37 +4,59
1500-15 40,91 +1,29

Deney sonuclarindan goriildiigii iizere, sicaklik ile egme mukavemeti paralel bir artis
gostermistir. Bu da sicakligin yiikselmesiyle, malzemenin porozitesinin azalmasi ve
toklugunun artmasindan kaynaklanmaktadir. Maksimum egme mukavemetleri 1500

C’de elde edilmistir.

Sicakhi gin Egme Mukavemetine Etkisi
80
70 4

60 }

50 /

40 / ——%90 SiC - %10 Al203
30 M/ %85 SiC - %15 Al203

20 T T T 1
1350 1400 1450 1500 1550

=—4—"%95 SiC- %5 Al203

Egme Mukavemeti (MPa)

Sicakhk C

Sekil 4.5 : SiC-Al,O3 kompozitlerinde sicakligin egme mukavemetine etkisi.
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4.5 Al,O; ilavesinin yogunluga etkisi

Uc ayn sicakhikta; 1400 °C, 1450 °C ve 1500 °C’de yapilmis olan deneyler
sonucunda elde edilmis degerler cizelge 4.1’de verilmistir. Sekil 4.6’da her bir
sicaklik i¢in, yogunluk degerlerinin toz karisimindaki Al,Os; oraninin hacimce

artmasi ile degisimini gosteren grafik goriilmektedir.

Sekil 4.6 : Farkli sicakliklar icin SiC-Al,O3 kompozitindeki %Al,O; (hacim)
miktarinin rolatif yogunluga etkisi.

Elde edilen deney sonuclarindan, SiC — Al,O3 kompozitlerinde, aluminanin, silisyum
karbiiriin sinterlenmesine olumlu etki ettigi goriilmektedir. 1450 °C kosullarinda
Al,O3; miktarinin artmasi ile rolatif yogunlukta artis goriilmiis fakat bu degerler %68-
73 arasinda sinirlt kalmistir. Diger iki deney grubunda ise, yogunluk degerlerinde
AlL,O; ilavesi ile daha belirgin yogunluk artislart kaydedilmistir ancak %10 Al,O3
ilavesinden sonra yogunluktaki artma azalmistir. Bu degerler gz Oniine alinarak,
artan Al,O3 miktarinin SiC — Al,O3; kompozitinin sinterleme 6zelligini iyilestirdigi

anlagilmaktadir.
4.6 AL,Oj3 ilavesinin sertlige etkisi

Sinter firininda, agik atmosferde, 2 °C/dak 1sitma hiziyla 1 saat siireyle 1400 °C’de
tutulmus olan hacimce % 95 SiC, % 90 SiC ve % 85 SiC iceren bilesimlere, sinter
firininda, agik atmosferde, 2 °C/dak 1sitma hiziyla 1 saat siireyle 1450 °C’de tutulmus
olan hacimce % 95 SiC, % 90 SiC ve % 85 SiC igeren bilesimlere ve yine sinter
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firininda, acik atmosferde, 2 °C/dak 1sitma 1 saat siireyle 1500 °C’de tutulmus olan
hacimece % 95 SiC, % 90 SiC ve % 85 SiC igeren bilesimlere yapilmis olan deneyler
sonucunda elde edilmis olan mikro sertlik degerleri standart sapma degerleri
hesaplanarak cizelge 4.2°de verilmistir. Sekil 4.7°de her bir sicaklik i¢in, sertlik
degerlerinin toz karisimindaki Al,Os; oraminin hacimce artmasi ile degisimini

gosteren grafik goriilmektedir.

20 Al203 oraminin sertlige etkisi

2100

= 1500

£ y

= 1700

Z ‘.//' ——1400

T 1500 —g—= —— 1450
1300 1500
1100 1 1 1 1

0 5 10 15 20

20 Al203 (hacim)

Sekil 4.7 : Farkli sicaklik icin SiC — Al,O5; kompozitindeki %Al,05 (hacim)
miktarinin sertlige etkisi.

Elde edilen sertlik testi sonuglar1 incelendiginde, Al,Os ilavesinin, SiC-AlO3
kompozitinin sertligini olumlu etkiledigi goriilmektedir. SiC’e gore daha az sertligi
bulunan Al,O5 ilavesi sinterlemeyi kolaylastirdigi ve poroziteyi azalttigi igin
kompozitin sertlik degeri artmaktadir. 1500 °C’de yapilan c¢alismalarda Al,O;

ilavesinin sertlik iizerindeki etkisi diger sicakliklara gére daha azdir.
4.7 Al,O3 ilavesinin egme mukavemetine etkisi

Sirasiyla 1400 °C, 1450 °C ve 1500 °C sicakliklarda sinter firninda, ag¢ik atmosferde,
2 °C/dak 1sitma hiziyla 1 saat siireyle tutulmus olan hacimce % 95 SiC, % 90 SiC ve
% 85 SiC iceren bilesimlere yapilmis olan deneyler sonucunda elde edilmis olan
degerler cizelge 4.3’de verilmistir. Sekil 4.8°de her bir sicaklik igin, egme
mukavemeti degerlerinin toz karigimindaki Al,O; oraninin hacimce artmasi ile

degisimini gosteren grafik goriilmektedir.
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Yo Al203 oranunin cEme mukavemetine ctkisi
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Sekil 4.8 : Farkli sicakliklar icin SiC- Al,O3 kompozitindeki % Al,O3 (hacim)
miktarinin egme mukavemetine etkisi.

Elde edilen egme mukavemeti degerlerine bakildiginda Al,Os ilavesinin sonuglart
1500 OC’ye kadar olumlu etkiledigi goriilmektedir, 1500 °C’de ALOs ilavesi egme

mukavemetine olumsuz etki yapmaktadir.
4.8 Numunelerin X-Isilar1 Analizi

Farkli sicaklik (1400-1450-1500 °C) ve bilesimlerde hazirlanan seramik kompozit

numunelerin sinterleme sonrast XRD analizi sonuglart asagidaki sekillerde

verilmistir.
¥ X =8iC  (01-073-1663)
.;-E 2500 + =802 (01-077-1317)
= === Al203 (0L-071-1127)
X

I =14005
[ =1400-10
1600 W =1400-15

TThela (%)
Sekil 4.9 : 1400 °C’de sinterlenmis numunelerin (5-10-15) XRD analizi.
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Siddet

Siddet

:

1500 —

X =8C  (01-073-1663)
+ =802 01076-0935)
<= = ARO3 {01-071-1126)

=1450-5
W=1450-10
B=1450-15

Sekil 4.10 : 1450 °C’de sinterlenmis numunelerin (5-10-15) XRD analizi.

4

1600

X =8iC  (01-073-1663)
+ =85102 (01-077-1317)
=== Al203 (01-075-0783)

BE=1500-5
W=1500-10
M=1500-15

2Theta ()

Sekil 4.11 : 1500 °C’de sinterlenmis numunelerin (5-10-15) XRD analizi.

Al,O; ilavesi ile birlikte alumina piklerinin siddetinin arttign gozlenmektedir.

Oksidan atmosferde SiC’iin parcalandigi ve sinterleme ortaminda oksijenle

reaksiyona girmesi sonucu CO gaz cikist oldugu bilinmektedir. Ayrica SiC’iin

oksitlendigi reaksiyonda reaksiyon iirinii olarak SiO, de olusmaktadir [31].

Reaksiyon sonucu olusan SiO, pikleri de analiz sonucunda goriilmektedir fakat

miillit fazi olusumu goriilmemektedir. SiC ve sinterleme sicakliginin artisiyla,

SiC’iin par¢alanmasi sonucunda agiga ¢ikan SiO, miktarinin artisina bagl olarak pik

siddetinde bir artis goze carpmaktadir.
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Siddet

1600 =

900

100 o

X =8iC
+ =502

]
B

=== A103 (01-075-0783)

(01-073-1663)
(01-077-1317)

B-14005
W-14505
F=15005

Thels )

Siddet

Sekil 4.12 : 1400-1450-1500 °C’de sinterlenmis %3 aliiminali numunenin

XRD analizi.

g

1600 4

=00

100 4

[ X =8iC
+ =5i02

=== AlR03 (01-075-0783)

01-073-1663)
(01-077-1317)

B-=1400-10
W-1450-10
F=1500-10

TTheta

Sekil 4.13 : 1400-1450-1500 °C’de sinterlenmis %10 aliiminali numunenin

XRD analizi.
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X =8iC  (01-073-1663)

3 + =802 (©1-077-1317)
g?ﬂlﬂ . <>= Al203 (01-075-0783)
| B-1400-15
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F=1500-15
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Sekil 4.14 : 1400-1450-1500 °C’de sinterlenmis %15 aliiminali numunenin
XRD analizi.

ITheta [

Sicaklik artis1 ile SiC piklerinin siddeti azaldig1 goriilmektedir, bunun nedeni SiC’iin
oksitlenerek SiO,’ye doniismesidir. Ayrica 1400 ve 1450 °C’de goriilen baz1 SiO,
pikleri 1500 °C’de goriilmemektedir. Analiz sonucu SiO2’nin yiiksek miktarda
cikmasi, numunelerin althk malzemesine yapismasim1 Onlemek amaciyla, altlik

tizerine serpilen kuartz tozunu difiizyon yoluyla ¢ekmesi olarak 6ngoriilmektedir.
4.9 Mikroyapilara ait SEM fotograflarimin Incelenmesi

Farkli sicakliklarda sinterlenen seramik kompozit numunelerin SEM mikroyapi

goriintiileri Sekil 4.15-4.26’da gosterilmektedir.
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TUBITAK SEI 200Ky X250 100pum WD 15.2mm

Sekil 4.15 : 1450 °C’de yapilan deneye ait %5 Al,O; igeren numunenin iist
yiizeyinin SEM fotografi (X 250).

o

TUBITAK SEI 20.0kv  X1,000 10um WD 15.2mm

Sekil 4.16 : 1450 °C’de yapilan deneye ait %5 Al,Oj; iceren numunenin {ist
yiizeyinin SEM fotografi (X 1000).
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200kV  X5000 1gm WD 152mm

Sekil 4.17 : 1450 °C’de yapilan deneye ait %5 Al,O; igeren numunenin iist
yiizeyinin SEM fotografi (X 5000).

TUBITAK SEI 20.0kY 1,00 10um WD 15.2mm

Sekil 4.18 : 1450 °C’de yapilan deneye ait %15 Al,O3 igeren numunenin iist
yiizeyinin SEM fotografi (X 1000).
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TUBITAK 7 SEI 20.0kY  X2.500 10pm YWD 15.2mm

Sekil 4.19 : 1450 °C’de yapilan deneye ait %15 Al,O3 iceren numunenin iist
yiizeyinin SEM fotografi (X 2500).

1450 °C’de sinterlenen %35-15’lik numunelerin mikroyapi goriintiilerine bakildiginda

sinterlenmenin yetersiz oldugu, tanelerin yeterince birbirine baglanamadigi

goriilmektedir.
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TUBITAK © SEl 200KkY  X75  100mm_ WD 15.0mm

Sekil 4.20 : 1500 °C’de yapilan deneye ait %5 Al,O; igeren numunenin iist
yiizeyinin SEM fotografi (X 75).
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TUBITAK SEI 20.0kY  X1,000 10um WD 15.0mm

ekil 4.21 : e yapilan deneye ait %5 Al,O3 iceren numunenin tist
Sekil 4.21 : 1500 °C’d lan d it %5 Al,O3 i i
yiizeyinin SEM fotografi (X 1000).

TUBITAK SEI 200KV X1000 10mm WD 152mm

Sekil 4.22 : 1500 °C’de yapilan deneye ait %5 Al,O; iceren numunenin iist
yiizeyinin SEM fotografi (X 1000).
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?

SEI 200KV X2500  10mm WD 152mm

Sekil 4.23 : 1500 °C’de yapilan deneye ait %5 Al,O; igeren numunenin iist
yiizeyinin SEM fotografi (X 2500).

TUBITAK SEI 20.0k¥ 5,000 1,um_ WD 15.2mm

Sekil 4.24 : 1500 °C’de yapilan deneye ait %5 Al,O; iceren numunenin {ist
yiizeyinin SEM fotografi (X 5000).
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Sekil 4.20-26’da 1500 °C’de sinterlenmis numunelerin mikro yapi goriintiileri yer
almaktadir. 1450 °C ye gore gozle goriilir bigimde farklilik vardir, sicakhigin
artistyla numuneler daha iyi sinterlenmis poroziteler azalmistir. Al,Oj3 ilavesinin de
numunelerde poroziteyi arttirdigi goriilmektedir. 1500 °C” deki numunelerde SiC iin
parcalanmasi sonucu olugsan CO gazinin ¢ikis delikleri goriilmektedir, Al,O; artisiyla
gaz bosluklar1 da artis gostermistir. Sekil 4.20’de termal genlesmeden dolay1 olusan

yiizey catlaklar goriilmektedir.

Y

TUBITAK SEI 200KV X1,000 10um WD 15.0mm

Sekil 4.25 : 1500 °C’de yapilan deneye ait %15 Al,O3 iceren numunenin iist
yiizeyinin SEM fotografi (X 1000).
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TUBITAK SEl 200kY  X5,000 1ym_ WD 15.2mm

Sekil 4.26: 1500 °C’de yapilan deneye ait %15 Al,O3 iceren numunenin iist
yiizeyinin SEM fotograf1 (X 5000).

1500 °C de %5’lik numune, en yiiksek yogunluk ve mekanik degerlere ulasan
numunedir. Sekil 4.22 incelendiginde, malzemenin porozitesince gozle goriiliir bir

azalma oldugu goriilmektedir.

4.10 EDS Analizi

! Imm ! Electran Image 1

Sekil 4.27 : 1450-5 numunesinde EDS analizi yapilan noktalar (X2500).
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Sekil 4.28: 1450-5 numunesinde 1 nolu bolgenin EDS analizi.

Cizelge 4.5 : 1450-5 numunesinde 1 nolu bolgenin EDS analizi sonucu.

Element | Agirlik % Atomik %
C 40.91 58.81
(0] 10.43 11.26
Al 0.51 0.33
Si 48.15 29.61
Toplam 100.00
Sum Spectrum
Si
o
.;J\ Al
E123 & s s 7 8 3 10
ull Scale 6553 otz Cursar: 0.000 kel

Sekil 4.29 : 1450-5 numunesinde 2 nolu bolgenin EDS analizi.
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Cizelge 4.6 : 1450-5 numunesinde 2 nolu bolgenin EDS analizi sonucu.

Element | Agirhik % Atomik %
C 8.32 14.90
0 25.66 34.50
Al 1.26 1.00
Si 64.76 49.60
Toplam 100.00
4 Sum Spectrum
o
Al
; L.
4 2 3 4 s & 7 8 3 10
Full Scale 6553 cts Curzor: 0.000 kel

Sekil 4.30 : 1450-5 numunesinde 3 nolu bolgenin EDS analizi.

Cizelge 4.7 : 1450-5 numunesinde 3 nolu bolgenin EDS analizi sonucu.

Element
C
O
Al
Si

Toplam

Agirlik % Atomik %

7.58 13.73
24.97 33.94
3.19 2.57
64.25 49.75
100.00
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1400-5 numunesin iizerinde farkli noktalar iizerinde yapilan EDS analizinde, SiC ve
Al,O5’iin sistemdeki dagilim1 incelenmistir. Elde edilen sonuglar 15181inda agik renkli
bolgelerde SiO, ve Al,O5’iin yogun olarak bulundugu, koyu olan bdélgelerde ise SiC
miktarinda artma oldugu gozlenmektedir. Bu bilgiler 1s1ginda 1450 °C’ de SiO,,

Al,O3 ve SiC’iin birbiri icinde kismen ¢6ziindiigii sonucuna varilmistir.

! 3rmm ! Electran Image 1

Sekil 4.31 : 1450-5 numunesinde EDS analizi yapilan noktalar (X5000).
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Sekil 4.32 : 1450-5 numunesinde 1 nolu bolgenin EDS analizi.
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Cizelge 4.8 : 1450-5 numunesinde 1 nolu bolgenin EDS analizi sonucu.

Element | Agirhik % Atomik %

C 8.82 15.09
O 31.12 39.97
Al 33.67 25.64
Si 26.39 19.30

Toplam 100.00
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Sekil 4.33 : 1450-5 numunesinde 2 nolu bolgenin EDS analizi.

Cizelge 4.9 : 1450-5 numunesinde 2 nolu bolgenin EDS analizi sonucu.

Element | Agirtlik % Atomik %

C 7.19 13.03
O 25.60 34.84
Al 1.44 1.17
Si 65.76 50.97

Toplam 100.00

Analiz sonucunda sekil 4.31°de 1 nolu bolgede Al,O; tanesi goriilmektedir, 2 nolu

bolgede ise yogunlukla SiO, vardir.
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! Fmim ! Electran Imaage 1

Sekil 4.34 : 1500-5 numunesinde EDS analizi yapilan noktalar (X1000).
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Sekil 4.35 : 1500-5 numunesinde 1 nolu bolgenin EDS analizi.

Sicaklik artisiyla oksitlenmenin arttigi analiz sonucu artan oksijen oranlarindan

goriilmektedir.

Cizelge 4.10 : 1500-5 numunesinde 1 nolu bolgenin EDS analizi sonucu.

Element | Agirhik % Atomik %

C 4.51 8.47
O 24.19 34.11
Al 4.05 3.39
Si 67.25 54.03

Toplam 100.00
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amm Electron Image 1

Sekil 4.36 : 1450-15 numunesinde EDS analizi yapilan noktalar (X2500).
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Sekil 4.37 : 1450-15 numunesinde 1 nolu bolgenin EDS analizi.

Cizelge 4.11 : 1500-5 numunesinde 1 nolu bolgenin EDS analizi sonucu.

Element | Agilik % Atomik %

C 25.71 41.21
O 14.93 17.97
Al 3.90 2.78
Si 55.46 38.03

Toplam 100.00
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amm Elactron Image 1

Sekil 4.38 : 1500-15 numunesinde EDS analizi yapilan noktalar (X1000).
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Sekil 4.39 : 1500-15 numunesinde 1 nolu bolgenin EDS analizi.

Cizelge 4.12 : 1500-15 numunesinde 1 nolu bolgenin EDS analizi sonucu.

Element | Agirlhik % Atomik %

C 5.22 9.56
O 27.26 37.44
Al 5.34 4.35
Si 62.18 48.65

Toplam 100.00
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5. SONUCLAR VE ONERILER

5.1 Sonuclar

1. Bu calismada Alman H.C.Starck firmasindan temin edilen SiC tozlarina, Eren
Balata firmasindan temin edilen Al,O5 tozundan hacimce %5, %10, %15 oranlarinda
katilmis, elde edilen toz karisimi 1400,1450 ve 1500 °%C’de 1 saat siireyle oksitli

sinter firininda sinterlenmistir.

2. Sicakligin, sinterleme proseslerinde ¢ok Onemli bir etkisi oldugu literatiirle
uyumlu olarak bu calismada da goriilmiistiir. Sicaklik arttikca, kompozitin
sinterlenme kabiliyeti, dolayisiyla da yogunlugu artmaktadir. 1500 °C’de 1 saat
siireyle sinterlenen %10 ve %15 Al,O3 iceren numunelerde %86 yogunluk degerine

ulasilmistir.

3. Alumina Kkatkisi, silisyum karbiiriin sinterlenme 6zelligini olumlu ydnde
etkilemektedir. Kompozit i¢indeki Al,O3 oran1 arttikca, elde edilen rolatif yogunluk

degerleri artmistir.

4. Kompozit icindeki alumina miktar1 arttikga, malzemenin sertliginde artis
goriilmiistiir. SiC’e gore daha yumusak olan Al,Os’iin sisteme katkisi sinterlenmeyi
kolaylastirdigr ve yogunlugu arttirdig1 i¢cin kompozitin sertligini de yiiksek degerlere
tasimistir. 1500 °C’de 1 saat siireyle sinterlenen % 85 SiC - %15 Al,Os numunesinde

1978 Vickers ortalama sertlik degerine ulagilmistir.

5. Kompozit igindeki alumina miktar1 arttikca, malzemenin egme mukavemetinde
1500 °C’ye kadar artig goriilmektedir, 1500 °C’de ise alumina katkis1 egme

mukavemetine olumsuz etki gostermistir.

6. Sicakligin artisiyla, sinterleme esnasinda olusan kati1 bag sayist artmis, porozite

azalmis ve bu da malzemenin mekanik 6zelliklerine olumlu yonde etki etmistir.
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7. XRD analizleri sonucunda SiC ve aluminanin yan sira SiC’iin oksitlenmesi

sonucu a¢iga ¢ikan SiO;’nin de olustugu gozlenmistir.
5.2 Oneriler

1. Yapilan ¢alismada SiC’iin oksitlendigi ve bu durumunda genel olarak kompozitin
ozelliklerini onemli Olgiide etkiledigi tespit edilmistir. Bu nedenle sinterleme
ortamimin oksijen icermeyen kontrolli gaz veya vakum ortaminda yapilmasi

arastirilabilir.

2. Al,O3 oraninin arttirllmas1 kompozitlerin 6zelliklerinde olumlu ve olumsuz etkiler
meydana getirmistir. Bu durum g6z Oniinde alinarak Al,O; miktarint degistirerek

yeni bilesimlerde kompozitlerin iiretimi gerceklestirilebilir.

3.Seramik kompozit malzemelerin korozyon, asinma dayamimi ve termal

genlesmeleri incelenebilir.

4. Benzer ¢aligmalar, Al;Osz yerine nitriir,karbiir ve oksit esash farkli katkilarla

gerceklestirilebilir.
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