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OZET

YUKSEK LiSANS

B4sC VE PMN-PT SERAMIKLERIN
FLASH SINTERLEME iLE URETIiMi VE KARAKTERIZASYONU

Aysel DEMIR

Konya Teknik Universitesi
Lisansiistii Egitim Enstitiisii
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dah

Damgman: Dr. Ogr. Uyesi ilyas SAVKLIYILDIZ
2021,39 Sayfa

Jiiri
Dr. Ogr. Uyesi Mustafa KOCABAS
Dr. Ogr. Uyesi ilyas SAVKLIYIZ
Dr. Ogr. Uyesi Gokhan ARICI

Bu ¢alisgmada, PMN-PT piezoelektrik ve B4C kovalent seramik malzemelerinin yogunlastiriimasi, elektrik
alan destekli flash sinterleme yontemiyle gerceklestirildi. PMN-PT malzeme sistemi igin
0.67[Pb(Mg1/3Nb23)03]-0.33(PbTiO3) kompozisyonu se¢ildi. Flash sinterleme deneyleri i¢in, her iki
numune tizerine uygulanmak {izere uygun elektrik alan (PMN-PT: 200 VV/mm, B4C: 50 VV/mm) ve yeterli
maksimum akim limitleri (PMN-PT: 0,1 amper, B4C:0,5 amper) numunelerin elektriksel 6zelliklerine
gore belirlendi. Flash sinterleme iglemi PMN-PT numunesi i¢in 90 saniye ve ~700 °C’ de gerceklesirken,
B4C numunesi i¢in 150 saniye ve ~489 °C olarak gézlemlendi. Sinterlenmis numunelerin bagil yogunluk
degerleri %94 ve lizeri olarak 6l¢iildii ve bu degerler literatiirle karsilastirildiginda makul oldugu goriildi.
Taramali elektron mikroskobu ile mikroyap:r analizi, bagil yogunluk &lglimii ile uyumlu olan uygun
konsolidasyon morfolojisini gosterdi. Asir1 isinmadan meydana gelebilecek tane ve tane simirlarinda lokal
erimeler akim limitlemesi ile bu ¢alismada engellendi X-iginimi kirmimi analizine gore, s6z konusu
malzeme sistemleri rombohidral kristal yapida tutarlilik gostermekte ve tim deney dongiisii boyunca
kimyasal ve fiziksel bilesimlerini korumaktadir. Elektrik alan destekli/flash sinterleme teknigi ile PMN-
PT igin sinterleme sicakligi 1200 °C'den 700 °C'ye diisiiriiliirken sinterleme siiresi 2 saatten 90 saniyeye
diigiiriildii. Boylelikle bu sinterleme yontemi, PMN-PT piezoelektrik seramik icin yiiksek sicaklik
islemlerinde ortaya ¢ikan toksik Pb (kursun) emisyonunu azaltmak i¢in ¢ok onemlidir. B4C kovalent
seramik malzemesi i¢in, sinterleme siiresi 48 saatten 150 saniyeye diisiiriilerek sinterleme sicakligi 1800
°C'den 489 °C'ye diisiiriilmiistiir. Boylelikle bu teknik, B4C kovalent seramik i¢in sinterleme sicakligini
ve siiresini azaltarak bilyiik enerji ve zaman tasarrufu yapmamizi saglar.

Anahtar Kelimeler: B.C, Elektrik Alan, Flash Sinterleme, Kovalent Seramik, Piezoelektrik
Seramik, PMN-PT.
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In this study, densification of PMN-PT piezoelectric and B4C covalent ceramic materials are carried out
by electric field assisted/flash sintering method. The composition selected for PMIN-PT materials system
is 0.67[Pb(Mg13Nb23)03]-0.33(PbTiO3). During flash sintering experiment, proper electric field(PMN-
PT: 200 V/mm, B4C: 50V/mm) applied on both sample with suitable current cut-off value (PMN-PT :0,1
amp, B4C:0,5 amp) according to materials electrical properties. Flash sintering is accomplished in less
than 90 sec at ~700 °C for PMN-PT and 150 sec at ~489 °C for B4C. Relative density for sintered sample
is measured approximately 94 % an above which is reasonable values comparing with literature. SEM
microstructure illustration exhibits proper consolidation morphology which is agreement with the relative
density measurement. There is no local melting observed on grain and grain boundaries which suggests
hindering excessive joule heating. According to XRD analysis, the said materials systems shows
consistency in rhombohedral crystal structure and preserve their chemical and physical composition
during whole experimental cycle. By electric field assisted/flash sintering technique, the sintering
temperature for PMN-PT is decreased from 1200 °C to 700 °C along with a decrement in sintering time
from 2 hours to 90 seconds. Hence, this densification method gains importance to reduce toxic Pb (lead)
emission aroused at high temperature processes for PMN-PT piezoelectric ceramic. Regarding B.C
covalent ceramic, sintering temperature is decreased from 1800°C to 489 °C in conjunction with a
decrement in sintering time from 48 hours to 150 seconds. Thus, this technique allow us to huge energy

and time savings by reducing sintering temperature and time for B4C covalent ceramic.

Keywords: B.C, Covalent Ceramic , Electric Field, Flash Sintering, Piezoelectric Ceramic, PMN-PT.
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1. GIRIS

Piezoelektrik seramik grubunda yer alan PMN-PT (Kursun Magnezyum Niobat)
ve kovalent seramik grubunda yer alan B4C (Bor Karbiir) malzemeleri flash sinterleme
(elektrik alan yardimli sinterleme) islemi ile yogunluklar1 arttirilmistir. Yaptigimiz
calismalarda kullanilan malzemelerin genel 6zellikleri, malzemeler {izerinde geleneksel
sinterleme ve flash sinterleme karsilagtirilmasi, deneysel asamalar, deney verileri,
sonuclarin iki malzeme i¢in karsilastirilmasi tizerinde durulmustur.

Perovskit yapili ferroelektrik madde olan PbOs ve PDbTiOgz; aktiierlerde,
kapasitorlerde ve mikro elektrik-mekanik sistemler gibi uygulamalarda kullanilir. Cok
katmanli kapasitorler ve sensorler gibi cesitli kullanim alanlar1 olan PMN-PT, gelismis
piezoelektrik 6zelliklere sahip olmasi igin (1-X)Pb(Mg1/3Nb2/3)O3-XPbTiO3 formiilii ile
entegre edilmistir. Genel formiildeki ‘x’ degeri degistikce malzemenin kristal yapisi
degismektedir.

liging piezoelektrik davranislarindan dolayr morfotropik faz sinirt bilesimi
tercih edilir. Saf PMN-PT; dortgen, eskenar dortgen ve kiibik gibi bir¢ok kristal yapi
sergileme egilimindedir. Saf olmayan elementin PMN-PT maddesinin kristal yapisina
etkisi literatiirde incelenmis ¢alisilmistir. Ornegin sozii edilen malzeme sistemine Sr
(stronsiyum) ilavesi yapildiginda eskenar dortgen fazini baskin hale getirir.

PMN-PT numunesi geleneksel sinterleme metodu ile 1000 °C’nin iizerinde 2
saat sinterleme ile Uretilir. Bu gibi iiretim yontemleri yiiksek sicaklikta yiiksek miktarda
toksik kursun emisyonuna neden olmaktadir. Flash sinterleme metodunda ise daha kisa
sirelerde ve daha diisiik sicakliklarda sinterleme islemi tamamlanacagindan dolay:
toksik kursun emisyonu problemi ortadan kaldirilmaktadir.

Calismalarimizda kullanmis oldugumuz kovalent seramik olan bor karbiir
malzemesi stabil olarak elde edilebilir ve romboedrik kristal yapisina (uzay grubu: R3-
m) sahiptir (Domnich, V. ve ark.,2011).

B4+C’ nin geleneksel sinterleme yontemiyle tam yogunluga ulagmasi zordur.
Teorik yogunlugun %95’inden fazlasina ulasabilmesi igin sicak presleme ya da sicak
izostatik presleme (HIP) gerekir. Bu metotlar kullanilsa bile 1900-2200 °C gibi
sicakliklarda sinterlemeyi elde etmek ince silisyum karbiir ya da karbon gibi kiiciik
miktarlarda depontlar gerektirmektedir.

Flash sinterleme yontemi, geleneksel sinterleme yontemlerine gore daha diisiik
islem sicakligi ve kisa zaman ile yogunlagtirma olanagi saglamaktadir. Flash sinterleme

yonteminde ilk asamada elektriksel olarak yalitkan 6zellikte bulunan numunelerde hizli



kiitle aktarimu ile elektriksel iletkenlik saniyeler i¢inde artar ve daha hizli yogunlagmay
saglamaktadir. Bu teknik bircok malzemenin yogunlastirilmasi i¢in uygun bir tekniktir.
Iyonik iletkenlerde, yalitkan oksitlerde, yar1 iletken oksitlerde ve ¢ok azda olsa
metallerde kullanilabilmektedir.

Flash sinterleme yontemi, atomik seviyede alan kaynakli bosluk ve Frenkel
ciftleri tiretimi ve asir1 1sinma gibi mekanikler ile ifade edilmektedir. Flash sinterleme
yontemi ile ilgili en giivenilir agiklama, yiiksek ¢oziiniirliikli EDXRD c¢alismasindan
gelmistir. Bu calismaya gore; flash sinterleme yontemi, numuneden hizli akim akisi
sirasinda birim hiicrenin anormal genislemesi olarak yorumlanmistir. Elektronun
sisteme fazla miktarda eklenmesi her atomda polarizasyona yol agar ve lattice
yapisindaki interatomik mesafeyi degistirir. Bundan dolay: secilen alan-sicaklik ikilisi
ile her bir atomun kiitle aktarim oranini ya da atomlarin yayilma giiclinii arttirmaktadir.

Bu ¢alismada, yiiksek yogunluklu PMN-PT (elektro seramik) ve B4+C (kovalent
seramik) malzemelerini diisiikk sicaklik ve kisa siireler ile sinterleme islemi yaparak

iirlitmek amaclanmaktadir.



2. KAYNAK ARASTIRMASI

2.1. Sinterleme

Sinterleme, birbiriyle temas halinde bulunan pargaciklarin yiiksek sicakliklarda
uygulanan 1s1l islem sonucunda atomlarin hareketi sonucunda birbirine baglanmasini
saglar. Baglanma parcaciklarin boyun vermesiyle gozlenebilir. (Saritas ve ark.,2007).

Sinterleme islemi yapilacak malzemenin erime sicakliginin yaris1 veya dortte
licii kadarma ¢ikartilip bu sicaklikta numune bir siire bekletilerek yiiksek yogunluklu
numune elde edilmesi islemine sinterleme denir. Sinterleme islemini sirasinda
partikiiller arasinda birlesme gerceklesirken toz kiitlede biizilme meydana gelip,

partikiiller arasinda bosluklar azalir veya yok olmaktadir (Paladino ve Coble, 1963).

Sekil 2.1: Sinterleme 6ncesi tozlar ve sinterleme sonrasi tozlar (Paladino ve Coble, 1963).

Flash sinterleme, geleneksel sinterlemeye kiyasla birka¢ saniye iginde diisiik
firin sicakliklarinda tamamlanan sinterleme islemini tanimlar. Daha kisa siirede olusan
bu siire¢, seramik malzemelerin yogunlagmasi i¢in gerekli gii¢ tiikketimini radikal bir
sekilde azaltma potansiyeline sahiptir (Su ve ark.,2019a).

Diisiik sicakliklarda sinterleme malzemelere daha yiiksek mukavemet ve tokluk
saglar. Malzemeye bu 6zellikler kazandirilirken ayrica tane biiyiimesi engellenmektedir.
Son zamanlarda yaygin olarak kullanilan bu yontem ile yiiksek erime sicakligina sahip
inorganik seramiklerin sinterleme sicakliginda %40 ile 70 arasinda bir azalma oldugu
kaydedilmistir (Yu ve ark., 2017).



Sekil 2.2: Partikiiller aras1 boyun olusumu (Burke ve Rosolowski, 1976).

Flash sinterlemede; kiitle transferini (diflizyon) sicaklikla beraber etkileyen diger

faktorler elektrik alan ve akimdir.

Platin Seramik

elektrotlar Yalikan

Eamml

Bias
Elektrik Alan

T

Termokulp Numune

.

Sekil 2.3: Flash sinterleme deney diizenegi

Farkli oksitler iizerinde yapilan flash sinterleme c¢alismalar1 sonucunda elde
edilen verilerin derlemesi olarak; flash olayr sirasinda harcanan giiciin 10 — 50 V/cm®
arasinda dar bir aralikta oldugunu ortaya koyulmustur (Raj, 2016). Bu gii¢ araliginin
parcay1 1sitma hizindan, pargaya uygulanan elektrik alanindan, par¢anin hacminden ve
toz partikiil boyutundan bagimsiz oldugu gosterilmektedir (Chaim ve Estournés, 2019).
Tipik olarak 40 V/cm® den az, sinterleme oran1 geleneksel sinterlemeye gore kademeli
olarak artmaktadir. Boylece uygulanan alan dogrultusunda tane biiylimesinde bir azalma

meydana gelmektedir (Francis ve ark., 2012).



2.1.1. Flash sinterlemede kullanilan malzemeler

Flash sinterleme mekanizmasi, genellikle yariiletken malzemelerde basarili bir
sekilde kullanilmaktadir. Sekil 2.4’de gorildiigii gibi bu yontem genis bir malzeme
yelpazesinde kullanilmaktadir.

Mavi renkte gosterilen kisim iyonik iletkenlerde, kirmizi renk yalitkan oksitler,
yesil renk yari iletken oksitlerde ve son olarak gri renkte gosterilen alan ise metalleri
temsil etmektedir. Buradan da anlasilacag: gibi farkli malzeme sistemlerinde kullanilan
bu teknolojiye daha spesifik ornekler verecek olursak, yttria stabilize zirkonya,
aliminyum oksit ve kalay, c¢inko ve titanyum oksitleri gosterilebilmektedir. Farkli
gruplarda ise silikon ve bor karbiir, zirkonyum diborid, kat1 oksit yakit uygulamalari
icin malzemeler, ferroelektrik malzemeler ve kompozit malzemelerde kullanilmaktadir

(Dancer, 2016).
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Sekil 2.4: Flash sinterleme ile literatiirde yayinlanmig makalelerdeki malzeme sistemleri (Yu ve ark.,
2017)



2.2. Malzeme Sistemleri

Seramik malzemeler; kovalent ya da iyonik kimyasal baglar ile birbirlerine bagl
ametal ve metal elementlerden olusan nitriir, karbiir, oksit benzeri inorganik triinlerdir
(Carter ve Norton, 2007).

Malzemenin Ozellikleri atomlarin arasindaki bag yapilarma gore degisiklik
gosterebilir. Seramik malzemelerin iyonik ve kovalent baglarinin, elektron ve iyon
hareketliliginin kisitlar yapida olmasi elektriksel anlamda yalitkan 6zellik gostermesine
neden olur.

Bahsedilen bu baglar seramik malzeme tiiriiniin ¢ogunda dayanim saglarken
ayni zamanda malzemenin yapisinda kirilganlik 6zelligine de neden olmaktadir (Smith,
2009). Kuvvetli atom baglarina sahip olduklarindan dolay1 kimyasal agidan kararli ve
yiiksek erime sicakligina sahiptirler.

Cogu seramik malzemeler elektrik ve elektronik alanda farkl uygulamalarda yer
almaktadir. Yiksek dielektrik gecirgenligi, yliksek piezoelektrik sabitleri gibi daha
birgok &zellikleri nedeniyle Ikinci Diinya Savasi sonrasinda teknik seramikler énem
kazanmistir (Setter ve Waser, 2000). Glinlimiizde tip, havacilik ve otomotiv, askeri gibi
bircok alanda bircok gelismis malzeme talep edilerek gelisen iilkemizde akilli malzeme
cag1 olarak adlandirdigimiz bu devirde aragtirma ve gelistirme olarak biiyiik bir ivme
kazanmistir (Xu, 2016).

Genel anlamda baktigimizda Ozellikleri agisindan iki farkli alanda
kullanilmaktadirlar. Bu alanlardan ilki genel olarak 1sisal ve mekanik 6zelliklerin
ithtiya¢ duyuldugu yerlerde kullanilan yapisal seramiklerdir. Diger kullanim alanmi ise
elektriksel o6zelliklerin getirdigi bir¢ok alanda, optik ve manyetiklik 6zelligine ihtiyag
duyulan yerlerde kullanilan seramiklerdir (Moulson ve Herbert, 2003).

2.2.1: Elektro Seramikler

Elektronik endiistrisinde elektriksel oOzelliklerinde bir degisimin olmasi ve
sonucunun gozlenmesi sayesinde yaygin olarak kullanilan seramik sinifinda yer alan
malzeme tiirii elektro-seramik malzemelerdir (Setter ve Waser, 2000).

Elektro-seramik iiriinler iizerine yapilan arastirmalar, teknolojinin gelismesi ve
cihazlarda kullanilabildiginden otiirii giin gectikgce artmaktadir. Hizla genisleyen bu
alan; endistriyel iretim, giic miihendisligi, ulasim, saglik ve ilag sektord, tiiketim

elektronik tirtinleri ve iletisim gibi farkli alanlarda kullanilmaktadirlar.



Bu alanlarda kullanilan malzemeler; manyetik, piezoelektrik, dielektrik, yari
iletken iyonik, iletken ve siiper iletken 6zellikteki seramikleri icermektedir (Setter ve
Waser, 2000).

2.2.1.1: Piezoelektrik Ozellik

“Piezo” kokeni Yunanca olan bir kelimedir. Mekanik ya da sikisma kuvvetlerine
karsilik olarak kullanilan kelimedir. Piezoelektriklik, maruz birakilan mekanik bir
kuvvete karsilik olarak elektriksel potansiyel meydana getiren sfalerit, kuvars ve
turmalin benzeri triinlerin 1880 yilinda iki Fransiz bilim insan1 Jacques - Pierre Curie
kardesler tarafindan kesfedilip kullanilmaya baslanilmistir (Haertling 1999).

Yedi adet kristal kafes sistemi vardir. Artan simetriye gore triklinik, monoklinik,
ortorombik, tetragonal, trigonal (rombohedral), hegzagonal ve kiibiktir. Bu temel yedi
kristal kafesi 32 nokta simetri grubuna ayrilir (Kittel, McEuen et al. 1976). Bunlardan
11’1 simetri merkezine sahip iken 21°1 degildir. Bu 21 simetri merkezine sahip olmayan
nokta grubunun 20’si, mekanik bir kuvvet uygulandiginda yiizeylerinde negatif ve
pozitif yiikler olusturmaktadirlar. Piezoelektrik etki olarak adlandirilan bu durum ayni
zamanda tersinirdir. Yani malzemeye bir elektrik alan uygulandiginda mekanik
deformasyon olusmakta olup ters piezolektrik etki olarak adlandirilan durum
gozlemlenmektedir. Diger bir ifade ile piezoelektriklik, mekanik gerilme ile elektriksel
polarizasyon ya da uygulanan elektrik alan altinda meydana gelen gerinme arasindaki
lineer baglantiyr tanimlar (Kao 2004).

Direk ve tersinir piezoelektrik malzemelerin etkileri Sekil 2.5’de gosterildigi
gibidir (Vatansever, Hadimani ve ark. 2011).

Sekil 2.5: a) Direk piezoelektrik etki: mekanik kuvvet ile bir potansiyel fark
olugmaktadir, b) Ters piezoelektrik etki: uygulanan elektrik alan ile malzemede bir gerinim
olugmaktadir(Vatansever, Hadimani ve ark. 2011).



2.2.1.2: Dielektrik Ozellik

Metallerde goriilmeyip seramik ve polimer malzemelerde goriilen dielektrik
ozellik, elektriksel yalitkanlik ve kutuplasma (polarizasyon) Ozelliklerinin her ikKisinin
de birlikte bulunmasi ile meydana gelir.

Seramiklerin eksi ile arti yiiklii iyonlart malzemenin iginde smirli hareket
edebilme kabiliyetine sahiptir. Malzemedeki art1 ve eksi yiikler yalnizca yeterli enerji
bulundurduklarinda hareket edebilme kabiliyetlerini arttirabilirler. Elektrostatik
bolgelerden etkilenerek bagil hareketlere sahip olan ve ayn1 zamanda elektrigi iletmeyen
tirtinler dielektrik malzemeler olarak adlandirililar (Chen, Uchino ve ark. 2001, Carter
ve Norton 2007).

Degerlik bandini ele aldigimizda elektronlarin degerlik bandindan iletim
bandina ge¢mesi i¢in harcamalar1 gereken enerji araligi fazla oldugu i¢in dielektrik
malzemeler elektrik akimini iletmezler. Boylece yalitkan 6zellige sahip olurlar (Loketi,
2013).

Bir malzemenin elektrik yiikii depolama yetenegine kapasitans denir. Belirli
miktar gerilime maruz kalan elektrotlanmis levhalar arasinda bulunan malzemenin
biriktirdigi ylikiin, ayn1 levhalar arasinda bulunan vakumun depoladig: yiike oranina ise
bagil dielektrik sabiti ( KT ) denir. (Jaffe, Cook ve ark. 1971). Bu kavramdaki esitlik
(2.1)’de gosterilmistir.

KT = g/eo Denklem (2.1)
go: Vakumun gecirgenligi (8,85x1072 F/m)
€ : Malzeme gecirgenligi (F/m)

Kristal yapiya bagli olan igsel ve kristal kafesteki safsizliklar, mikro-yapisal
kusurlar, tane sinirlari, gézeneklilik, mikro ¢atlaklar olan dissal kayiplarin toplamina
dielektrik kayip denir. (Krupka, 2006).

Maruz birakilan elektrik enerjisinin mekanik enerjisine doniisen miktarini ya da
tam tersi bir durumu elektromekanik baglagma faktorii olarak ifade edilir. Geriye kalan

enerjiyse dielektrik veya elastik olarak depolanmis veya harcanmis enerjidir. Kisacasi K,



piezoelektrigin elektromekanik agisindan ne kadar verimli oldugunu ifade eder(Jaffe,
Cook ve ark. 1971). Bu kavramdaki esitlik (2.2)’de gosterilmistir.

- - - —
uretilen mekanik enerji
k= || ] Denklem (2.2

3 zaglanan elektrik enerjisi

2.2.1.3: Ferroelektrik Ozellik

Elektrik alan altindaki polar bir kristalde kendiliginden polarizasyon ve dipollerin
yoniiniin tersinirligi ferroelektriklik olarak tanimlanir. Bu malzemeler disardan maruz
birakilan elektrik alan ile yonlendirilebilen polar eksenleri igerisinde barindirir (Aydin,
2016).

Ferroelektrik yapilar dort farkli seramik gruba sahiptirler. Kristal birim hiicrelerine
gore smiflandirilan ferroelektrik malzemeler; piroklor, perovskit (ABO3), tungsten
bronz ve bizmut tabakali yapilardir. Iglerinde en sik kullanilansa perovskit yapili
ferroelektrik malzemelerdir (Haertling, 1999).

Ferroelektrik malzemeler, elektrik ve mekanik enerji karsilikli olarak dontisiimiinii
etkin bir sekilde yapabildikleri igin sensor, aktiiator ve transdiiser olarak pek ¢ok farkli
cihazda kullanilmaktadirlar. Kursun bazli ferroelektrikler 6zellikle morfotropik faz
smirmin  (MPB) yakininda meydana getirdikleri yiiksek piezoelektrik katsayilari
nedeniyle 1950'i yillardan beri yaygin bi¢imde kullanilmaktadirlar (Jaffe, Cook ve ark.
1971).

2.3.PMN-PT (Kursun Magnezyum Niobat ) Genel Ozellikleri

Bu calismada kullanilacak olan PMN-PT (kursun magnezyum niobat)
malzemesinin genel formiilii (1-x)Pb(MQ1/3Nb2/3)O3-xPbTiOs seklindedir. Genel
formiildeki ‘x” degeri degistikce malzemenin kristal yapisi1 degigsmektedir. Kullanmig
oldugumuz malzeme perovskit yapidadir ve ferroelektrik relaxor ozelliktedir. (Sekil
2.6) (Bhakar, A ve ark.,2016).

Ferroelektrik relaxor malzemeler 50 yil 6nce kompleks oksitli perovskit yapilar
olarak kesfedilmistir. Relaxor ferroelektrik malzemeler, geleneksel ferroelektrik
malzemelerden daha yiiksek dielektrik sabitlerine sahip olduklari i¢in yiiksek verimli

enerji depolama ve enerji doniisimii uygulamalarinda kullanilmaktadir. Geleneksel
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ferroelektrikler gibi, relaxor ferroelektrikler de alanlarda kalici dipole (kutupsal)
momenti gosterir (Bhakar, A ve ark.,2016). Bununla birlikte bu alanlar genellikle mikro
uzunluk Olceginde olan geleneksel ferroelektrik alanlarinin aksine nano-uzunluk
Olcegindedir ve hizalanmasi i¢in daha az enerji alir.
Sonug olarak, relaxor ferroelektrikler ¢ok yliksek spesifik kapasitansa sahiptir ve
bu nedenle enerji depolama alanlarinda ¢ok kullanilmaktadir (Bhakar, A ve ark.,2016).
Bu ¢alismada kullanilacak kursun magnezyum niobat (PMN-PT) malzemesi de
perovskit yapiya sahip relaxor ferroelektrik malzeme olarak kullanilmaktadir (Sekil 2.6)

(Bhakar, A ve ark.,2016).

Sekil 2.6: PMN, Pb?'nin 'A’ bdlgesinde ve Mg?*/Nb%* iyonlarinin 'B' blgesinde bulundugu
perovskit yapiya (ABOs tipi) sahiptir. (Bhakar, A ve ark.,2016).

Kursun magnezyum niobat titania (PMN-PT) malzemesini kompozisyonunu
Pb(Mg1/3NDb23)1-xTixO3 olarak verilmektedir. ‘x” parametresine gére malzemenin kristal
yapisi degismektedir. Sekil 2.7°de verildigi gibi bu malzeme sistemi kiibik, romboedrik,
tetragonal, monoklinik ve ortorombik kristal yapilarinda bulunabilmektedir.

Bu calismada flash sinterlemenin PMN-PT (Kursun magnezyum niobat)
malzemesinin kristal yapisina olan etkiside gozlemlenecektir (Ghasemifard, M ve ark.,
2009).
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Sekil 2.7: PMN-PT faz diyagram, C, R, T, M ve O sirasiyla kiibik, eskenar dortgen, dortgen, monoklinik
ve ortorombik faz bolgelerini ifade eder. (Ghasemifard, M ve ark., 2009).

Flash sinterleme islemi ¢ok hizli gergeklestigi icin son iiriindeki malzemenin
kristal yapisinin degismesi muhtemeldir. Bunun yaninda elektrik alan yardimli bu
deneylerde uygulanan voltaj ve numune iizerinden gecen akimin numune igerisinde
olusturacagi joule 1sitmasi ¢ok yiiksek oldugu bazi hesaplamalarda gosterilmistir. Bu
durumda atomik seviyede numunenin sicakligl erime noktalarina ¢ikmasi durumunda
malzemenin kristal yapisin1 degistirmesi muhtemeldir.

Sekil 2.8’de verilen x-1s11 spektrumu datasi farkli sicakliklarda alinmistir ve
perovskit yapiyr temsil etmektedir. 700 ve 800 °C’de malzeme tetragonal yapiyi
gosterirken 900 °C’de malzemede tetragonal yapmin yaninda monoklinik kristal
yapisida goriilmeye baslanmistir. Malzeme kompozisyonundaki ve malzeme
sicakliklarindaki degisimler malzemenin kristal yapisinda degisikliklere yol agmaktadir.
Flash sinterleme Oncesi ve sonrasindaki alinacak x-isin1 kirim datalar1 ile malzemede
olusabilecek kristal yap1 degisiklikleri bu ¢alisma ile gozlemlenecektir (Ghasemifard, M
ve ark., 2009).
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Sekil 2.8: 0.65PMN—0.35PT malzemesinin farkli sicakliklarda kalsine edilerek iiretilen tozlardan alinmig
X-151m kiriim datasi (Ghasemifard, M ve Ark., 2009).
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Sekil 2.9: Foton enerjisinin absorpsiyon katsayisina gore degisimi. PMN-PT malzemesinin yasak band
araliginin farkli sicakliklarda gosterimi (Ghasemifard, M ve ark., 2009).

Yasak bant araligi enerji uzaymda bir malzemenin degerlik (valans) bandi ve
iletkenlik band1 arasindaki bosluktur.
Flash sinterleme isleminde malzemenin yasak band araligida onemli bir rol
oynamaktadir. Bilindigi iizere seramik malzemelerde sicaklik arttikca malzemenin de
iletkenligi artmaktadir. Flash sinterleme de malzeme belirli bir sicakligi ulastiginda

malzemenin iletkenligi bir anda artmakta ve numune iletken olmaktadir.
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Numunenin yalitkan durumdan iletken duruma gegmesinde etkin olacak sicaklik
ve elektrik alan belirlenmesinde yasak bant araligi nemli rol oynamaktadir. Yasak
band aralig1 diisiik numuneler i¢in malzeme iizerine uygulanacak termal ve elektrik alan
da diisiik olmaktadir. Sekil 2.9°da verilen grafikte sicaklik arttikga malzemenin yasak
band degeri de degismektedir. PMN-PT i¢in; 3.81- 3.95 eV yasak band aralig1 ile bu
malzeme yari-iletken malzeme olarak siniflandirilabilir ve bu malzeme sistemi flash
sinterleme deneyleri igin ¢ok uygun bir malzemedir (Ghasemifard, M ve ark., 2009).

1950’lerden beri yaygin olarak arastirilmasi yapilan ferroelektrik PbTiO3 (PT),
kursun zirkonat titanat [Pb(Zrx, Ti1-x)Os veya (PZT)] ve anti-ferroelektrik PbZrOs (PZ)
kat1 eriyigidir. Farkli Zr/Ti oranlariyla hazirlanarak distiin elektromekaniksel ve
elektriksel Ozellikleri sebebiyle elektronik sensor, doniistiirici uygulamalarinda

kullanilmaktadir (Jaffe et al. 1971, Pan and Zhang 2006a, Kaya et al. 2018).

2.4. B4C (Bor Karbiir) Genel Ozellikleri

Bu calismada kullanilacak olan bor karbiir (B4C) malzemesi kovalent seramik
grubunda yer almaktadir.

Bor karbiir (B4C); tank zirhlarinda, kursun gegirmez yeleklerde, motor sabotaj
tozlarinda ve ayrica ¢ok sayida endiistriyel uygulamada kullanilan son derece sert bir
seramik ve kovalent malzemedir. Yiiksek Vickers sertligi (2400-2800 HV) ile kiibik
bor nitriir ve elmastan sonra bilinen en sert malzemelerden biridir. Elastik Modiilii (460
GPa) ve kirilma toklugu (3,5 MPa-m'?) elmas ile karsilastirilinca makul degerlerdedir.
(Domnich, V. ve ark.,2011).

Bor karbiiriin uzun 6miirlii radyo-niiklelidler olugturmadan ndétronlar1 absorbe
etme yetenegi, nilkleer santrallerde ndtron radyasyonu igin bir absorban olarak
kullanilmasini saglamaktadir. Bor karbiiriin niikleer uygulamalar1 arasinda koruyucu,
kontrol ¢ubuklar1 ve kapatma peletleri olarak kullanimi bulunmaktadir (Biger, H. ve
ark.,2020) . Kontrol ¢ubuklar1 i¢inde bor karbiir, yiizey alanini artirmak igin genellikle
toz haline getirilir. Bu benzersiz birgok 0Ozelligi, B4C'yi zirh, aginmaya dayanikli
bilesenler ve niikleer reaktor kontrol ¢ubuklar1 gibi yapisal seramik uygulamalarinda
kullanimin1 saglamaktadir (Biger, H. ve ark.,2020).

Molar agirligr 55,255 g/mol ve dzgiil agirligi 2,52 g/cm?® olmasi nedeniyle demir
alagimlarla karsilastirildiginda ¢ok hafif bir malzemedir (Domnich, V. ve ark.,2011).
Erime sicakligr (2763 °C) ve kaynama noktasinin (3500 °C) yiiksek olmasi sayesinde
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yiiksek sicaklik uygulamalarinda da ¢ok tercih edilen bir malzeme olmustur (Domnich,
V. ve ark.,2011).

Bor karbiir malzemesinin basit formiilii B4C olarak literatiirede verilmektedir.
Fakat B12 yapisal birimi nedeniyle, "ideal" bor karbiiriin kimyasal formiilii genellikle
B12C3 olarak yazilir. Yani kristal yap1 igerisinde 12 tane B atomu ile 3 tane C atomu

eslesmektedir (Domnich, V. ve ark.,2011).

2600 T T T T T T T T T T
~2450° (18.4%)
=== TS C + Liquid
~2245
2200+ (24.3%)
_____________ (BiClss
%) (ByCles + C
L ] Bss
¢ 18008 -
~
(10
b4
v :
1400 | g
1000 g
L 1 1 1 1 | | 1 1
0 4 8 12 16 20 0 4 8 12 1% 20 24 28 32 36
karbon igerigi (at.%) karbon icerigi (at.%)

Sekil 2.10: Bor karbiir malzemesinin faz diyagram: (Domnich, V. ve ark.,2011)

B4C malzemesindeki karbon igerigi genellikle atomik % 8.8 — 21 arasi
degismektedir. Sekil 2.10°da gosterildigi gibi bu atomik yiizde degerleri igerisinde B4C
formiilasyonu stabil olarak elde edilebilir ve romboedrik kristal yapisina (uzay grubu :
R3-m) sahiptir (Domnich, V. ve ark.,2011).
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\\./
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Sekil 2.11: B4C'nin romboedrik kristal yapist (R3-m) (Biger, H.ve ark., 2020)

Yapi, 12'si deforme olmus bir yirmi eskenar tiggen yiizlii yap1 koselerinde yer

alan 15 atomdan olusur, geri kalani ise dogrusal 3 atomlu zincirler seklindedir. Yirmi
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eskenar tiggen yiizlii yap1 iizerindeki atomlar, komsu yirmi yiizlii yapidaki atomlara
kovalent baglarla baglanir. (Biger, H.ve ark., 2020)

Kafesteki bor ve karbon atomlarinin pozisyonlarim1 kesin olarak saptayabilen
deneysel yontemlerin olmamasina ragmen, teorik modellemeye dayali olarak bor karbiir
icin cesitli atomik konfigiirasyonlar Onerilmistir. Yirmi eskenar liggen yiizlii yap1
koselerinde 12'si (B12) deforme olmus 15 atomdan olusur ve geri kalani lineer 3 atomlu
(karbon: CCC) zincirler seklindedir (Sekil 2.11) (Biger, H.ve ark., 2020). Yirmi eskenar
licgen ylizlii yap1 lizerindeki atomlar, komsu yirmi eskenar licgen yiizlii yapidaki
atomlara kovalent baglarla baglanir. Bor ve karbon atomlarinin x-1$1mi1 sagilim
ozellikleri benzer oldugu igin x-1s1n1 kirinimi analizlerinde net bir ayrim yapilamamakta

ve bu yiizden karbon ve bor atomlarinin bosluk doluluklari oranlar1 hala tartismalidir.

Sekil 2.12: Hegzagonal kafes igerisindeki romboedrik alt kafes yapisinin gosterimi, Hegzagonal yap1
kirmizi ¢izgi ile romboedrik yapi yesil ¢izgi ile gosterilmistir. (Cornelius, T. W. ,2006).

Ote yandan, karbon agisindan zengin B4C bilesigi icin romboedrik kafes
parametreleri, sentez kosullarina ve benzerlerine bagl olarak kiiciik degisikliklerle
birlikte a=5,16 A ve 0=65,7°'dir. Romboedrik kristal yapiya sahip bor karbiir birim
hiicresinin kafes parametreleri, karmasik romboedrik sistemi ¢dzmekten daha kolay
oldugu diisiiniilen hegzagonal birim hiicrenin parametrelerinden hesaplanabilir (Sekil
2.12) (Biger, H. ve ark., 2020). Bir hegzagonal latis igerisinde alt latis yapisi
bulunmaktadir. Romboedrik kristal sistemde, B4C'nin kafes parametreleri a=5,60 A ve
c=12,07 A olup, c/a=2,155 eksenel oran1 vardir. (Cornelius, T. W.,2006). Ayrica bor ve

karbon atomlarinin biiyiikliikleri birbirlerinin yerine gegebilecek kadar yakindir. Bor ve
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karbon atomlar1 birbirinin yerine gecerse, bor karbon ile degistirildigi i¢in bor karbiiriin
birim hiicresi hafifce kiigiiliir.

Bu tiir yiiksek kovalent seramiklerdeki kristal yapisi ve kimyasal baglanma ¢esidi
atomik hareketliliginin 6ziinde c¢ok diisiik olmasina ve bununda ¢ok zayif kat1 hal

difiizyon kinetigine yol agmaktadir.

(B,,)CCC

(8,,)CBC

Durum yogunlugu

T T T T T T
1.0 05 00 05 10 15 20 25 30 35 40 45

Enerji (eV)

Sekil 2.13: Farkli atomik dizilimlerine gére bor karbiir numunesinin durum yogunluklarinin gdsterimi

(Domnich, V.,ve ark., 2011).

Bor karbiir, elektronlarin atlamali tip (polaron iletken) tagimanin hakim oldugu
elektronik ozelliklere sahip bir yari iletkendir. Enerji bant araligi, icerigindeki karbon
kompozisyonun yani sira diizen derecesine de baglidir. Bant araligi 2,09 eV olarak
tahmin edilmektedir. Fakat malzeme igerigine ve atomik dizilimlere gore 1,6 — 2,6 eV
aras1 degiskenlik gostermektedir (Sekil 2.12) (Domnich, V. ve ark., 2011). Malzeme
tipik olarak p tipi iletken olarak adlandirilmaktadir. Bu yari iletkenlik degerleri flash
sinterleme yonteminde 6nemlidir (Biger, H.,ve ark.,2020). Ciinkii yasak band aralig1
degerine gore malzeme lizerine uygulanacak elektrik alan ve akim limiti ve bunun yani
sira malzemenin flash sinterleme sicakliklari bu degerlerle direk iligkilidir.

Diisiik band araligina sahip malzemeler daha az elektrik alan uygulanmakta ve
daha diisiik sicakliklarda iletkenlikleri artmaktadir. Bu nedenle daha diisiik sicakliklarda

flash sinterleme teknigi ile tiretilebilmektedir.
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Metalik bir malzeme olmadigi i¢in bor karbiire konvensiyonel yontemlerle
sekillendirme ve biikme islemi yapilamaz.

Elektrostatik olmadigi i¢in miknatis Ozelligi yoktur. Fakat basing altinda
sekillendirilip, kesilip ve parlatilinca metallere ¢ok benzer bir goriiniim elde etmektedir.
Bor karbiir; olduk¢a az olan 6zgiil agirhigi, yiiksek ergime sicakligi, korozitif etkilere
gicli dayanimi gibi  Ozellikleri sayesinde yeni nesil zirth teknolojisinin

vazgecilmezlerinden biri haline getirmistir (Tablo 2.1).

Tablo 2.1: B4C genel 6zellikleri

FORMUL B4C
YOGUNLUK 2,52 glem?®
MOLAR KUTLE 55,255 g/mol
ERGIME NOKTASI 2450 °C
KAYNAMA NOKTASI 3500°C
SERTLIK 2400-2800 HV

Bor karbiir 6zellikle; kursun gegirmez yelekler, tank zirhi, araclarin zirhlama
plakalari, su jetlerinin kesici agzi, motorlarin sabotaj tozlart ve ¢cok sayida endiistriyel

uygulamalarda kullanilir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

Elektrik alan destekli flash sinterleme ¢alismasi ig¢in 0.33(PbTiO3)-
67[Pb(Mg13Nb2/3)O3] bilesimli PMN-PT tozu kullanilir. PMN-PT sentezi; PMN-PT'nin
morfotropik faz sinirina (MPB) yakin bilesimi kat1 hal reaksiyon yontemiyle iretilir.
Ortalama bir partikiil biiyiikliigii 3 pm olan PMN-PT seramik tozu, agirlikga %3 sulu
¢ozelti ve agirlikga %5 baglayict (PEG) ile karistirtlir ve daha sonra ise presleme
isleminden once toz elenir. 2 mm kalinligindaki yesil yogunluklu disk seklinde
numuneyi elde etmek i¢in; toz, tek eksenli pres kullanilarak ve 50 bar basing altinda 13
mm capinda sertlestirilmis paslanmaz c¢elik kalip yardimiyla preslenir. Baglayici
uzaklastirma iglemi, 1 °C/dak 1sitma hiziyla 1 saat boyunca 500 °C' de gergeklestirilir.
Disk seklindeki PMN-PT numunesine flash sinterleme islemi yapmak i¢in paralel plaka
kondansator deney diizenegine yerlestirilir. Sekil 3.1°de firnin iginde bulunan deney
diizenegi gosterilmektedir. Numunenin her iki yiizi, elektrik alani uygulamak ve tim
deney dongiisii boyunca PMN-PT numunesi tarafindan gecici bir akim c¢ekimini
indiiklemek i¢in kullanilan platin folyolarla kaplanmistir. Platin folyo kullanmanin
temel nedeni, numunenin ylizeyinde diizgiin ve homojen ohmik temas olusturmak ve
numunenin her iki yiiziine diizgiin elektrik alan1 uygulamaktir. Platin folyolar, firinin
disina yerlestirilmis gilic kaynagina platin tellerle tutturulur. Platin folyolar ve tel,
yiiksek sicaklikta 1yi elektriksel iletkenlige ve inert davranisa sahiptir, bu da platini flag
sinterleme caligsmalar1 i¢in en iyi elektrotlardan biri yapar. Folyolu numune, gelgit
temast olusturmak i¢in Al,Os seramik izolatorler tarafindan sikistirilir. Clinki yiliksek

sicaklikta folyolar ve numune arasindaki temasin kaybedilmesi miimkiindiir.

Seramik yalitkan

| I |

———— Platin

folyo

\ Numune

Platin Elektrotlar

Elektrik Alan

|

Sekil 3.1. PMN-PT seramiginin flash sinterlemesinde kullanilan paralel plaka kondansator tipi deney
diizenegi



19

Firm sicaklign 12 °C/dk 1sitma hizi ile 750 °C'ye yiikseltilir. Flash sinterleme
yapildigi sirada DC gii¢ kaynagi, numuneye 200 V/mm elektrik alanina maruz birakmak
icin kullanilir. Joule i1sinmasii Onlemek igin akim kesme degeri 0,1 amper olarak
secilir. Akim ve gerilim degerleri sicaklik yerine fonksiyon zamani olarak kaydedilir.
Zira numunede bulunan akim ¢ekim islemi, flash sinterleme islemi sirasinda joule
1s1tma olaylar1 sebebiyle firm icerinde fazladan sicaklik artisina yardim eder. Onyargi
bilgimiz, 6n ¢alismalarimiz ve literatiir taramalarimiz ile hem elektrik alan hem de akim
kesme degerleri belirlenmistir. Flash sinterleme isleminden sonra iiriiniin goriiniir
yogunlugunu oOlgebilmek igin Arsimet yontemi uygulanir. Sinterlenmis {irliniin
yiizeyindeki gozenekli yapisinin yani sira mikro yapiyr degerlendirmek igin ise alan
emisyon taramali elektron mikroskobu (FE-SEM, Hitachi SU5000) kullanilmistir. Flash
sinterleme islemi sirasinda eskenar dortgen perovskit kristal yapisindaki degisiklikleri

belirlemek i¢in X-151n1 kininim  spektrometresi (Rigaku ZSX Primus-11 XRD)

kullantlmistir.
seramik tozu
R T N
badlayicilar ve \ ) ' | —
dadrticilar _ ] | o | —
e/ kurutma
— eleme
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l kaliba tozun
eklenmesi
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tek eksenli kuvvet
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v
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151l islem
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Sekil 3.2. Toz hazirlama ve flash sinterleme deney agamalar1
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3.1. Toz Kiitlesi Hesab1

d=— d: 6zkitle (g/cm?) Denklem 3.1
’ m: kitle (g)
v: hacim (cm?3)

Yapilan deneyde yesil yogunluk kullanilmistir. Yesil yogunlugu bulabilmek igin
yogunlugun yaklasik olarak %55’i almmistir. PMN-PT yogunluk degeri 8,1 g/cm?
olarak alindiginda ham toz yogunlugunu 8,1*0,55=4,455 8,1 g/cm? olarak bulabiliriz.
Kullanilacak pelet dairesel boyutlara sahip oldugu i¢in; V= n*r**h formiilii kullanilir.
(h=2 mm, r=6,5 mm)  V=0,265 cm>. Bulunan degerleri yerine yazarak toz kiitlesi
bulunur, yani m=1,180 gram toz 2 mm kalinliginda pelet numune yapmak igin gerekli
toz miktaridir.

B4C malzemesi icinde ayni hesaplamalar yapilarak kullanilacak toz miktar
hesaplanir. BsC numunesinin yogunlugunu 2,54g/cm?® kabul edersek kullanilacak toz
miktari: 0,363 gram olarak bulunmaktadir. Yogunluk miktarlar: farkli oldugu i¢in her
iki numuneden elde edilecek 2mm kalinligindaki numuneler igin farkli kiitle degerleri
elde edilmistir. Hassas tarti yardimiyla PMN-PT ve B4C tozlarindan gerekli miktarlar

kullanilmak i¢in hazirlanir.

3.2. Kullanilacak Baglayic1 Miktar1 Hesaplama
Toz halindeki seramik numunelerden pelet halinde numuneler elde etmek igin
toz numuneler kalip icerisinde pres yardimiyla basilacaktir. Bu islem sirasinda toz
numune igerisine polimer bazli baglayici numune eklenecektir. Bunun sebebi numune
pelet halinde basildiktan sonra ham yogunlugundan dolayr dagilmamasini saglamaktir.
Polimer bazli baglayici soliisyonun hazirlanmas: ve toz numune igerisine eklenmesi
islemleri asagidaki gibidir;
e Baglayici olarak polietilen glikol (PEG) kullanildi.
e PEG igerisine %99 luk saf su eklenerek bir ¢ozelti olusturuldu.
e Toz miktarinin %3 i kadar PEG kullanilir. 100 ml ¢6zelti igerisine 5 mg PEG ve
95 ml %99 luk saf su karistirtlip ¢ozelti olusturulur. Gerekli hesaplamalar
yapilarak kullanilacak saf su ve PEG miktar1 hesaplanildi.
e 80 rpm de sicaklik kullanilmadan 5 dakika boyunca karistirma islemi
uygulanildi. Homojen hale gelene kadar ¢ozelti karigtirildi.
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3.3. Pelet Hazirlanmasi

Hesaplanan toz miktar1 ve baglayict yeterli siire kanstirilip ogiitiiliir. Toz
boyutlarinda homojenlik saglanabilmesi i¢in elekten gegirilir (Sekil 3.3).
Elekten gecirilen tozlar1 pelet haline getirebilmek i¢in presleme islemi gergeklestirilir
(Sekil 3.3). Uygun presleme islemi i¢in toz kaliba alinip pres makinesine
yerlestirildikten sonra oncelikle 50 Bar basingta 30 saniye bekletilir ardindan 100 Bar
basingta 30 saniye bekletilir ve iglem tamamlanir.
Hazirlanan peletin kalinlig1 ve ¢ap1 kontrol amach kumpas yardimi ile dlgiiliir. Uygun

olan peletler firinda baglayici uzaklastirma islemine tabii tutulur.

Sekil 3.5. Toz halindeki numunelerin baglayic ile karistirilip pelet haline gelme islemleri
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3.4. Baglayiciy1 Uzaklastirmak i¢in Firin Ayarlar

[lk olarak firm sicakligi 600 °C’ye 2 °C/dk’da ¢ikarildi. Yavas bir sekilde bu sicakliga
cikilmasinin sebebi numune yiizeyi ve igerisindeki sicaklik dagilimmin homojen
olmasidir. Daha sonra 90 dk boyunca 600 °C’de bekletildi. Sinterleme islemi bittikten
sonra pelet firinda normal sogumaya birakildi. Hazirlanmis pelet Sekil 3.4’da
gosterilmektedir.

Diizgiin ve homojen ohmik temas olusturmak ve numunenin her iki yiiziine diizgiin
elektrik alan1 uygulanabilmesi i¢im hazirlanan peletin her iki tarafina da 4 kat giimiis
pasta stirildii (Sekil 3.4).

Giimiis pastanin kurumasi igin karistirici tizerinde 75 °C’ de 30 saniye bekletildi ve bu

islem peletin iki tarafinada uygulanarak kurutuldu (Sekil 3.4).

Sekil 3.4. Pres ile elde edilen pelet numune {izerine giimiis pasta ile kaplama islemleri
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3.5. Flash Sinterleme Islemi

Hazirlanmis olan numune deney icin firin igerisine yerlestirilir. Deney esnasinda
PROTHERM marka PLF 130/10 model 3600 Watt, 220 V, 16 amper 6zelliklerine sahip
bir firin kullanildi. (Sekil 3.5)

Sekil 3.5. Deney esnasinda kullanilan firin

Deney sirasinda numuneye elektrik alan uygulanabilmesi i¢in firinin arkasinda
bulunan yaliimli girigler kullanildi. Gii¢ kaynagina bagli olan elektrotlar yalitimh
giriglerden firin igerisine gegisi saglanildi ve numunenin iki yiizeyine sekil 3.7’da
goriildiigi gibi sabitlendi. Kullanilan DC gili¢ kaynagi, Sekil 3.6’de gosterilmektedir.
Kullanilan cihaz, AMETEK marka XG600 — 2.6 model 1500 W, 2200 VA, 47 — 63 Hz

ozelliklerine sahiptir.

Sekil 3.6. Deney esnasinda kullanilan gii¢ kaynagi
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Gii¢ kaynagina bagh tellerle dnce pelete akim verildi. Akimin gegip gecmedigi
test edildi. Sekil 3.7.’da belirtildigi gibi refrakter- giimiis tel-pelet-giimiis tel-refrakter
seklinde st iiste konularak deney icin gerekli diizenek kuruldu. Sicaklik ile birlikte
voltaj verilmeye baslanildi.

Firin ayarlar sicakligi 60 dakikada 700 °C ye ¢ikarilacak sekilde ayarlanmis ve
bu sicaklikta 60 dakika bekletilmesi i¢in ayarlandi. Gerekli degerler gii¢ kaynaginda ve

firnda programlanarak ayarlandi ve flash sinterleme deney baslatildi.

r

Sekil 3.7. Firin igerisinde sandvi¢ seklinde hazirlanmis flash sinterleme diizenegi ve akim gecisi

sirasindaki goriintiilemesi
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4. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

4.1 PMN-PT Flash Sinterleme Islemi Sonuclar

DC gii¢ kaynagi, PMN-PT numunesine 200 V/mm elektrik alan uygulamak i¢in
biitiin deney siiresince 400 Volt degerine ayarland1 ve 0,1 amperlik maksimum degeri
belirlendi (sekil 4.1).

Biitiin elektrik alan yardimli deneyi 4 ayr1 bdliime ayirabiliriz. Ik béliim
numunenin yalitkan davranis gosterdigi bolge olarak adlandirilabilir. Firin sicakligi 12
°C/dk 1sitma hiziyla 683 °C’ye ¢ikmasina ve numune iizerine 200 V/mm elektrik alan
uygulanmasina ragmen pelet halindeki numune {izerinden higbir sekilde akim gegmemis
bu nedenle numune elektriksel olarak yalitkan olarak tanimlanmistir. Bunun nedeni,
ham yogunlukta olan numunede partikiiller aras1 temas alanlarinin ve bu sicakliklarda
seramik numunenin elektriksel iletkenliginin diisiik olmasidir. Firin sicakligi 683 °C’ ye
ulastiginda, numune iizerinden 0,001 gibi c¢ok kiigiikk degerde akim gegisi
gbzlemlenmistir, bu da elektrik alan yardimli sinterlemede ikinci boliimiin baslangici
olarak tanimlanabilir. Bu noktadan sonra numunenin iletkenligi artmakta ve numune
tizerinden gecen akim miktar1 0,02 ampere kadar yavasga yiikselmistir. Firin sicakligi
694 °C’ye ulastiginda, flash sinterlemenin dogasi geregi PMN-PT seramik numune
aniden parabolik iletkenlik artis1 gostermistir ve bu davranig kullandigimiz bu teknigin
tiglincii boliimii olarak tanimlanmaktadir. Cok kisa bir siire i¢erisinde numune tizerinden
gecen akim miktar1 5 katina ¢ikmis 0,1 amperlik bir akim ge¢isi kaydedilmistir. 697 °C’
de olglilen bu deger deney baslangicinda belirledigimiz maksimum akim degeridir.
Joule 1s1tmast olarak tanimlanan elektrik alan ve akimdan meydana gelebilecek numune
icerisindeki asir1  1sinmanin  engellenmesi amaciyla maksimum akim degeri
belirlenmistir ve bu sayede partikiill veya tane sinirlarinda meydana gelebilecek
erimenin Oniine gegilmistir. Flash sinterleme mekanizmasiyla ilgili belirsizlik hala
mevcuttur ve literatiirdeki bazi ¢alismalarda atomik boyutlardaki ¢ok biiylik joule
isitmasinin yeterli kiitle tasinimina ve tane siirt olusumuna neden oldugunu iddia
etmektedir (Raj 2012, Serrazina, Vilarinho ve ark. 2020). Ama diger yiiksek
¢cOziinlirliklii  EDXRD caligmalar1 flash sinterleme islemi sirasinda latis birim
hiicresinde anormal genisleme oldugunu ortaya koymustur. Malzeme sistemine ¢ok kisa
stirede ¢ok biiylik miktarda elektron pompalamak latis igerisindeki her atomun polarize

olmasina neden olmaktadir ve bu da atomlar aras1 mesafenin artmasi ile sonuglanmistir.
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Bu bilgiler 151¢inda numunenin iletkenlik ¢esidi géz Oniine alinarak maksimum
akim degeri 0,1 amper(yesil ¢izgi) olarak belirlenmistir. Sicaklikta ileri artig
numunenin iletkenliginin artmasi veya elektriksel direncinin azalmasina neden
olmaktadir. Bu noktada, gii¢ kaynagi otomatik olarak uygulanan elektrik alani
degistirmekte V= IxR denklemi geregince belirlenen akim degerinde sabit tutabilmek
icin malzemenin iletkenligi degistikce uygulanan elektrik alani degistirmektedir. Bu
sebeple uygulanan elektrik alan 180 V/mm (kirmiz1 ¢izgi) ¢ kadar diismiis ve bu

noktada sabitlenmistir.
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Sekil 4.1. Flash sinterleme sirasinda, 200 V/mm elektrik alan altinda numune tizerinden akim
gecis davranisi ve numunenin absorbe ettigi gii¢ miktarinin gosterimi ( Savkliyildiz, 1., ve Demir, A.

2021)

Flash sinterlemenin son boliimil olarak, 0,1 amper akim gegisi ve 180 V/mm’ lik
elektrik alan uygulanmasi bir ka¢ saniye daha tutulmustur ve sinterleme
mekanizmasinin  sonuglandiran kiitle transferi tamamlanmistir. Toplamda 3,76
watt/mm? (mavi ¢izgi) maksimum gii¢ dagilimi numune iizerinde hesaplanmistir. Bu
giic degeri flash sinterleme metodu anlamak i¢in énemlidir. Ciinkii joule 1sitma nedenli
numunenin erime sicakligina kadar yilikselmesi numune igerisinde ¢ok yiiksek kiitle
transferine neden olmasi ve porozitenin azalmasiyla sonuglanmaktadir seklinde
literatiirde iddia edilmektedir (Todd, Zapata-Solvas ve ark. 2015, Du, Stevenson ve ark.

2016). Ama numune igerisindeki 90 saniyedeki bu kadarlik gii¢ dagilimi numunenin
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sicakligint erime sicaklifina kadar g¢ikarmadigi literatiirde yapilan hesaplamalarla
gosterilmistir (Raj, 2016).

Bu nedenle, latis icerisindeki anormal genislemeler veya -elektro-taginim
mekanizmalar flash sinterleme mekanizmasinin nedenleri olabilir son olarak flash
sinterleme islemi yaklasik olarak 700 °C’de tamamlanmustir.

Bu deger literatiirede yapilan geleneksel sinterleme yontemlerindeki sicakliklarla

(~1200°C) karsilastirildiginda ¢ok diisiik kalmaktadir.

Sekil 4.2. Flash sinterleme prosesi sonrast PMN-PT numunesini FESEM ile alinmis mikroyapisi
( Savkliyildiz, 1., ve Demir, A. 2021)

Numune oda sicakligina sogutulup Arsimet metoduyla numunenin yogunlugu
Olgiildii. Goreceli yogunluk Olglimiine gore %94 degeri bulundu ve bu deger
literatlirdeki degerlerle karsilastirildiginda iyi bir deger oldugu bulundu. Flash
sinterleme prosesi 90 saniyeden daha kisa bir siirede tamamlandi. PMN-PT seramik
malzemesini geleneksel sinterleme ile en azindan 2 saat siirede ve 1000 -1200 °C
sicaklik araligi gereklidir (Wei, Huang ve ark. 2012, Diizen and Kalem 2017, Kalem,
Shih ve ark. 2018). Boylelikle, elektrik akim yardimli/ flash sinterleme ile sinterleme
sicakligit 700 °C’ ye ve sinterleme siiresi 90 saniyeye disiriilmistiir. Sekil 4.2
sinterlenmis numunenin kirik yiizeyinden alinmis mikroyapiy1 temsil etmektedir.

SEM mikroyapis1t yiiksek yogunluklu ve az ylizey poroziteli bir yapiyl
gostermektedir ve bu durum yapmis oldugumuz yogunluk 6l¢iimii ile dogru orantilidir.

Numune yiizeyinde ve tane sinirlarinda yiiksek joule 1sitmasindan dolayr olusabilecek
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erimis bolgeler goriilmemektedir. Bu deney sirasinda belirledigimiz akim limiti agiri
joule 1sitmasinin Oniine gecildigini gostermistir.

Diisiik sicaklik ve kisa siirelerde sinterleme isleminin diger avantaji tane
bliylimesinin Oniine geg¢ilmesidir. Bu yontemle tane biiyiimesinin sinirlandirilmasi son

tirtindeki malzemenin kimyasal ve fiziksel 6zelliklerini etkilemektedir.
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Sekil 4.3. Flash sinterleme elde edilmis PMN-PT numunesinden alinmis x-1s11 kirinimi

spektrumu rombohidral perovskite kristal yapiin gosterimi ( Savkliyildiz, 1., ve Demir, A. 2021)

PMN-PT morphotropic faz sinirt kompozisyonu ile karigim orani ve sicakligina
bagli olarak tetragonal — rombohidral faz doniisiimii gosterebilir. (Zhao, Fang ve ark.
2002). Flash sinterleme sirasinda kristalografik gelisimi anlamak i¢in sinterlenmis
numune tizerinde x-1gmnin kirmimi analizi yapilmustir. (Sekil 4.3)’de gosterildigi gibi
sinterlenmis numunenin x-1g11 spektrumu PMN-PT numunesinin perovskit rombohidral
kristal yapiya sahip oldugunu gostermektedir. flash sinterleme calismasinda sirasinda
PMN-PT malzeme sistemi baglangi¢ kristal yapisini1 korumustur.

Literatiirdeki baz1 calismalar malzeme sistemlerinde allotropik faz doniisimii veya
gecici faz dontigiimleri flash sinterleme sirasinda gézlemlenebilecegini rapor etmislerdir
(Naik, Sglavo et al. 2014, Jha, Lebrun et al. 2016). Fakat bizim malzeme sistemimiz
tetragonal — rombohidral gibi hicbir allotropic faz doniligiimiinii géstermemistir.

Bunun yerine, geleneksel sinterleme metotlarina kiyasla daha diisiik sicakliklarda ve

daha diisiik siirelerde uygun yogunlagsma mekanizmasi gostermistir.
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4.2 PMN-PT Flash Sinterleme Tartisma

Bu ¢alismada, yiiksek yogunluklu PMN-PT piezoelektrik seramik elde etmek i¢in
elektrik alan destekli/flash sinterleme teknigi yapilmustir. Ik olarak numune; 0,1 amper
akim limiti ile 200 V/mm elektrik alanina maruz birakildi ancak deney sisteminde
herhangi bir akim geg¢isi kaydedilmemistir. Firin sicakligt 683 °C’ye ulastiginda, az
miktarda akim geg¢isi ile monolitik artis kaydedildi. Maksimum akim ¢ekme degeri 697
°C'de elde edildi ve giic kaynagi kendini elektrik alan-akim iligkisi ile kendiliginden
diizenledi. Tim flash sinterleme ~700 °C'de ve 90 saniyeden daha kisa siirede
tamamlandi. FESEM mikroyap:t gosterimi, flash sinterleme ile elde edilen yiiksek
yogunluklu malzeme sistemini ortaya koymaktadir ve yogunluk, FESEM gosterimini
dogrulayan %94 olarak belirlenmistir. Flash sinterleme esnasinda kararli rombohidral
perovskit kristal yapisin1 6neren XRD analizi ile fiziksel ve kimyasal 6zellik degisimi
dogrulandi. 90 sn sinterleme islemi yapildiktan sonra sinterleme sicakligi minimum 300
°C azaltildi. Bu deneysel prosediir sayesinde yiiksek sicakliktaki kursun bazli
piezoelektrik seramik tiretimi esnasinda karsilagilan PMN-PT iiriin sistemindeki kursun

emisyonunu ortadan kaldirmamizi sagladi.

4.3 B4C Flash Sinterleme

DC gii¢ kaynagi ile 2 mm kalinliginda pelet halindeki B4C numunesine 50 V/mm
elektrik alan uygulamak igin 100 Voltluk bir deger belirlendi ve 0,5 amperlik
maksimum akim degeri secildi. (Sekil 4.1)’ de goriildiigii gibi PMN-PT deneyinde
voltaj degeri 200 V/mm ve akim limiti degeri de 0,1 amper secilmisti. Uygulanan
elektrik alan degerinin B4C numunesi i¢in kii¢iik olmasinin iki nedeni vardir. Bunlar
B4C numunesinin iletkenlik ¢esidi ve iletkenlik katsayisidir. B4C poloran iletken olarak
bir elektriksel ozellik gosterirken, PMN-PT iyonik iletkenlik 6zelligi gostermektedir,
yani elektron taginimi oksijen bosluklar ile saglamaktadir.

PMN-PT malzemesindeki oksijen boslugu aktivasyon enerjisi yiiksek oldugu i¢in
iletkenlik degerinin artmasi i¢in daha yiiksek sicakliklar gerekmektedir. Bunun yaninda
da flash sinterleme i¢in uygulanan elektrik alan degeri de daha yiiksek olmaktadir.
Maksimum akim limiti bu deneyde 0,5 amper olarak belirlenmistir. Bu deger PMN-PT
malzeme sisteminde 0,1 amper olarak se¢ilmisti. Bunun sebebi B4C malzemesi PMN-

PT malzemesinden daha iletken olmasi ve daha fazla akim ¢ekmesidir.
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Bu deney sisteminde de ilk boliim numunenin yalitkan davranis gosterdigi bolge
olarak adlandirilabilir. Firin sicakligi 12 °C/dk 1sitma katsayistyla 55 °C’ye ¢ikmasina
ve numune lzerine 50 V/mm elektrik alan uygulanmasina ragmen pelet halindeki
numune iizerinden higbir sekilde akim gegmemis bu nedenle numune elektriksel olarak
yalitkan olarak tanimlanmistir. Bunun nedeni diger malzeme sisteminde agikladigimiz
gibi ham yogunlukta olan numunede partikiiller arasi temas alanlarinin ve bu
sicakliklarda seramik numunenin elektriksel iletkenliginin diisiik olmasidir. Firin
sicakligl 455 °C’ye ulastiginda, numune iizerinden 0,008 gibi ¢ok kiiciik degerde akim
gecisi gozlemlenmistir, bu da elektrik alan yardimli sinterlemede ikinci boliim olarak
tanimlanabilir.

PMN-PT numunesiyle karsilastirma yapilinca 239 °C daha diisiik sicaklikta
numune lizerinden akim gecisi gozlemlenmistir. Bunun nedeni ise {iist kisimda
acikladigimiz gibi elektriksel iletkenlik g¢esidi ve iletkenlik katsayisidir. Bu noktadan
sonra numunenin iletkenligi devamli olarak artmakta ve numune iizerinden gecen akim
miktar1 0,15 ampere kadar yavas¢a ylikselmistir. Firin sicakligi 484 °C’ ye ulastiginda,
flash sinterlemenin dogas1 geregi B4C kovalent seramik numune aniden parabolik
iletkenlik artis1 gostermistir ve literatiirde {iglincli boliimii olarak tanimlanan 1sil
stirtiklenmedir (thermal runaway). Cok kisa bir siire igerisinde numune iizerinden gegen
akim miktar1 3 katindan fazlaya ¢ikmig ve 0,5 amperlik bir akim ge¢isi kaydedilmistir.
489°C’de olciilen bu deger deney baslangicinda belirledigimiz maksimum akim
degeridir. Joule 1sitmasi olarak tanimlanan elektrik alan ve akimdan meydana
gelebilecek numune igerisindeki asirt 1sinmanin engellenmesi amaciyla maksimum
akim degeri belirlenmistir ve bu sayede partikiil veya tane simirlarinda meydana
gelebilecek erimenin Oniine gegilmistir.  Bu bilgiler 1518inda numunenin iletkenlik
cesidi goz Oniine alinarak maksimum akim degeri 0,5 amper(mavi ¢izgi) olarak
belirlenmistir. Bu sebeple sistem bu noktada kapatilmistir ve sinterleme igin gerekli

olan kiitle transferi tamamlanmistir.
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Sekil 4.4. Flash sinterleme sirasinda 2mm kalinligindaki B4C numunesine uygulanan voltaj,

akim ge¢is davranisi ve numunenin absorbe ettigi giic degisimi

Elektrik akim degerinin maksimum oldugu noktada numune gii¢ kaynagindan
toplamda 50 W gii¢ ¢cekmistir (yesil ¢izgi). Bu giic degeri diger numune oldugu gibi
joule 1s1tma orijinli numunenin erime sicakligina kadar yiikselmesi i¢in yeterli degildir.
Ama numune igerisindeki 150 saniyedeki bu kadarlik gii¢ dagilimi numunenin
sicakligint erime sicakligma kadar cikarmadigi literatiirde yapilan hesaplamalarla
gosterilmistir (Raj 2016). Bu nedenle, elektro-tasinim gibi farkli mekanizmalar flash
sinterleme tekniginin altinda yatan ana sebep olabilir. flash sinterleme islemi yaklasik
olarak 489 °C tamamlanmistir. Bu deger literatiirede yapilan geleneksel sinterleme
yontemlerindeki sicakliklarla (~1800-2200 °C) karsilagtinnldiginda c¢ok diisiik
kalmaktadir. Sicak presleme ile BsC numunesi 48 saat gibi ¢ok uzun siirelerde
sinterlenirken, bizim yontemimiz ile 489 °C gibi ¢ok diisiik sicakliklarda ve 150 saniye
gibi ¢ok diisiik siirelerde sinterlenmistir. Bu yontem sayesinde diisiik sicakliklarda
sinterleme yaparak enerji tasarrufu saglarken ¢ok kisa siirede sinterleme ile zamanda

kazanim elde edilmistir.
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Sekil 4.5. Flash sinterleme sonrasinda %95 yogunluga sahip B4C numunesinin FESEM ile
¢ekilmis mikroyapisi.

Numune oda sicakligina sogutulup Arsimet metoduyla numunenin yogunlugu
Olciildi. Goreceli yogunluk Ol¢limiine gore 95% degeri bulundu ve bu deger
literatiirdeki degerlerle karsilastirildiginda iyi bir deger oldugu gorildii. Flash
sinterleme prosesi 150 saniye gibi ¢ok kisa bir siirede tamamlandi. PMN-PT seramik
malzemesini geleneksel sinterleme ile en azindan 48 saat siirede ve 1800 -2200 °C
sicaklik araligr gereklidir (Wei, Huang et al. 2012, Diizen and Kalem 2017, Kalem, Shih
et al. 2018). Boylelikle, elektrik akim yardimli/ flash sinterleme ile sinterleme sicakligi
489°C ye ve sinterleme siiresi 150 saniyeye diisiiriilmiis ve ¢ok biiyiik enerji ve zaman
tasarrufu saglanmistir. (Sekil 4.5) sinterlenmis numunenin kirik ylizeyinden alinmis
FESEM mikroyapisint gostermektedir. FESEM mikroyapisi yiiksek yogunluklu ve az
yilizey poroziteli bir yapiy1 yansitmakta olup bu durum yapmis oldugumuz yogunluk
Olctimii ile dogru orantilidir. Numune ylizeyinde ve tane simirlarinda yiiksek joule
isitmasindan dolayr olusabilecek erimis bdlgeler goriilmemektedir. Diger PMN-PT
numunesinde oldugu gibi bu deney sirasinda belirledigimiz akim limiti asir1 joule
1sitmasinin Oniine gecildigini géstermistir. Diisiik sicaklik ve kisa siirelerde sinterleme

isleminin diger avantaji tane bliyiimesinin oniine gecilmesidir.
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Sekil 4.6. B4C numunesinin flash sinterleme sonrasindaki x-1s1n1 datasi. B4C — (JCPD # 35-
0798), B203 (JCPDS # 76-1655)

B4C elektrik alan yardimli sinterleme prosesinde kristalografik degisimini
gozlemlemek i¢in sinterlenmis numune iizerinde x-151min kirmimi analizi yapilmistir.
(Sekil 4.6)’da gosterildigi gibi sinterlenmis numunenin x-1s1n1 spektrumu rombohidral
kristal yapiya sahip oldugunu gostermektedir. Flash sinterleme ¢alismasinda sirasinda
B4C malzeme sistemi baslangi¢ kristal yapisinda degisiklik olmamustir. Literatiirde
gosterilen bazi ¢alismalarda, malzeme sistemlerinde allotropik faz doniistimii, gecici faz
dontigiimleri ve/veya dekompozisyonlar flash sinterleme sirasinda gézlemlenebilecegini
rapor etmislerdir (Naik, Sglavo ve ark. 2014, Jha, Lebrun ve ark. 2016). Fakat bizim
malzeme sistemimiz herhangi bir allotropic faz doniisimii veya dekompozisyon
gostermemistir. Bunun yerine, geleneksel sinterleme metotlarina kiyasla daha diisiik
sicakliklarda ve daha diisiik siirelerde uygun yogunlagsma mekanizmasi gostermistir.
Fakat, x-1isin1 datasinda az da olsa karbon ve B;Os piklerine rastlanmistir. Karbon
piklerinin goriilmesinin nedeni baslangi¢ B4C toz icerisinde azda olsa biraz karbon

elementinin olmasidir.
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B4C malzeme sisteminin oksijen afinitesi ¢ok yiiksek oldugu igin oksitlemeyi
onlemek amagli B4C tozlar igerisine karbon katkilamasi yapilmaktadir. Flash
sinterleme islemi agik atmosferde yapilmis ve 489 °C’ de gerceklestirilmistir. Bu
nedenle ¢ok az miktarda olsa ylizeyde oksitlenme meydana gelmistir. FESEM mikro
yap1 gosteriminde de yiizeyde goriinen beyaz bolgeler B2O3 oksitli yapilardir diyebiliriz.

4.4 B4C Flash Sinterleme Tartisma

Bu c¢aligsmada, yiiksek yogunluklu B4C kovalent seramik elde etmek i¢in elektrik
alan destekli/flash sinterleme teknigi yapilmustir. Ik olarak numune, 0,5 amper akim
limiti ile 50 V/mm elektrik alanina maruz birakildi ancak deney sisteminde herhangi bir
akim gecisi kaydedilmemistir. Firinin 1s1s1 455 °C’ye ulastiginda, az miktarda akim
gecisi ile monolitik artis kaydedildi. Maksimum akim g¢ekme degeri 489 °C'de elde
edildi ve gii¢ kaynag1 bu sicaklikta asir1 1sinmanin Oniine gegilmesi i¢in kapatildi. Tim
flash sinterleme ~489 °C'de ve 150 saniye gibi kisa siirede tamamlandi. FESEM
mikroyap1 gosterimi, flash sinterleme ile elde edilen yiiksek yogunluklu malzeme
sistemini ortaya koymaktadir ve yogunluk, FESEM gosterimini dogrulayan %95 olarak
belirlenmistir. Kimyasal ve fiziksel yap1 degisimini olmadigin1 gdsteren x-151n1 analizi
yapild1 ve flash sinterleme sirasinda kararli rombohidral kristal yapisini gésteren analiz
gosterildi. Bunun yaninda yiiksek sicakliktaki sinterleme prosesi nedeniyle ylizeyde az
miktarda oksitlenme goriildii. sinterleme islemi siiresi 48 saatten 150 sn ye
distrtlirken, sinterleme sicakligi 1800 °C’den 489 °C’ye disiiriildii. Bu deneysel
prosediir, yiiksek sinterleme sicakligi ve zamani gerektiren B4C kovalent seramikleri

cok biiyiik enerji ve zaman tasarrufu saglamamiza yardimci olmustur.
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5. SONUCLAR VE ONERILER
5.1 Sonuclar

PMN-PT ve B4C numunelerinde flash sinterleme islemi basariyla {iretildi. Bu
deneylerde numune tizerlerine elektriksel 6zelliklerine gore uygun elektrik alan (PMN-
PT: 200 V/mm, B4C: 50V/mm) ve akim limitleri (PMN-PT: 0,1 amper, B4C:0,5 amper)
numeneler flash sinterleme sirasinda uygulandi. Flash sinterleme iglemi PMN-PT
numunesi i¢in 90 saniye ve ~700 °C’de tamamlandi ve %94 iizerinde numune
yogunlugu elde edildi. Genellikler bu malzeme sistemi geleneksel yontemlerle
tiretildiginde ~1200 °C sicaklikta 2 saat kadar beklenmesi gerekmektedir. Bu siirecte
yiiksek kursun salinimi olmaktadir ve bu durum insan sagligi icin zararlidir. Bu
calismada kullandigimiz flash sinterleme teknigi ile sinterleme sicakligi ve siiresi
diisiiriilmiistiir ve bu sayede hem enerji tasarrufu saglanmis hem de yiiksek
sicakliklardaki numune iizerinden kursun salinimi siirlandirilmstir.

B4+C numunesinin flash sinterleme ile iretimi ~489 °C’de ve 150 saniye
icerisinde tamamlanmistir. Kovalent yapisi nedeniyle bu numune geleneksel
yontemlerle ~2000 °C {izeri ve 48 saat gibi ¢cok uzun siirelerde sinterlenebilmektedir.
Bunun yaninda bu sicakliklara ¢ikabilecek firmin ilk yatirnm maliyeti de ¢ok yiiksektir.
Elektrik alan yardimli/ flash sinterleme teknigi ile hem ¢ok yiiksek enerji tasarrufu hem
de yiiksek ilk maliyet tasarrufu saglanmistir.

FESEM mikroyap1 incelenmesinde her iki numune i¢in de diisiik poroziteli bir
yiizey yapisi elde edilmesi flash sinterleme islemlerinin basarili oldugunu gosteriyor.
Bunun yaninda numune {izerinden gecen akim nedeniyle numune igerisinde meydana
gelebilecek joule 1sitmasi ve bunun sonucunda tane smirlarinda erime numunelerde
gozlemlenmedi. Akim limitleri sayesinde bu durum ortadan kaldirilmis oldu.

Flash sinterleme i¢in 700 °C’ye kadar numune sicakliklart arttirildi ve bunun
yaninda numunelerin iizerine elektrik alan uygulanarak numuneler iizerlerinden akim
gecirildi. Bu siireclerde her iki numunenin de rombohidral kristal yapilarinda bir

degisiklik olmada.

5.2 Oneriler

Farkli malzeme sistemlerinde deneyler yapilarak flash sinterleme isleminde
kullanilanilabilecek malzemelerin yelpazesi genisletilebilir. Bunun yaninda numune
boyutlart degistirilerek sonuglar karsilastirilabilir ve optimum sinterleme parametreleri

bulunabilir.
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