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OZET

YUKSEK LiSANS TEZIi

Er.03 KATKILI B4sC-10SiC SERAMIK MALZEMELERIN FLASH
SINTERLEME YONTEMI iLE URETIMI VE KARAKTERIZASYONU

Oguzhan AK

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

Damisman: Dr. Ogr. Uyesi Mehmet Sahin ATAS
2025, 50 Sayfa

Jiiri
Dr. Ogr. Uyesi Mehmet Sahin ATAS
Dog. Dr. ilyas SAVKLIYILDIZ
Dr. Ogr. Uyesi Gokhan ARICI

Yiiksek erime noktasina sahip bor karbiir (B4C) seramik malzemelerin kovalent bagli bilesik
olmast nedeniyle geleneksel sinterleme yontemi kullanilarak tam yogunluga ulasmasi zordur. Farkli
sinterleme katkilarinin  eklenmesiyle B4C seramiklerdeki sinterleme zorlugu Onemli &lgilide
azaltilmaktadir. Silisyum karbiir (SiC), bu malzemelerin yogunlasmasini iyilestirerek gelismis mekanik
Ozellikler kazandirmaktadir. Ayrica, ¢alismada kullanilan erbiyum oksit (Er,Oz3) ilavesinin de sinterleme
islemi sirasinda tane biiyiimesini kontrol ettigi ve seramiklerin tam yogunluga ulasmasini sagladigi
bilinen 6nemli bir katki maddesi olarak kabul edilmektedir.

Flash sinterleme, seramikler i¢in iglem siiresinin ve sicakligin 6nemli 6lglide azaltilmasina
olanak tantyan yeni bir alan destekli sinterleme teknolojisidir. Numune {izerine uygulanan elektrik alan ve
sicaklik sayesinde yiiksek yogunlukta malzemeler iiretilmektedir.

Literatiir arastirmasina goére B4C-10SiC-nEr,0O3 (n = ag. %0, 0,5, 1 ve 3) seramik malzemelerin
flash sinterleme yontemiyle iiretimi, mikroyap: gelisimi ve mekanik &zellikleri ile ilgili herhangi bir
caligma yapilmamistir. Bu tez kapsaminda B4C-10SiC seramik malzemesine farkli oranlarda Er,Os
katkisi ilave ederek sinterlenebilirligi iyilestirmek hedeflenmistir. X-1sin1 kirinimi (XRD) analizi, taramali
elektron mikroskobu (SEM) ve enerji dagilim spektroskopisi (EDS) analizi kullanilarak detayli bir sekilde
incelenmistir. Numunelerin flash sinterleme islemi 50 V/mm elektrik alan ve 0,5 A akim altinda
gerceklestirilmistir.

Anahtar Kelimeler: Bor karbiir seramik malzemeler, Erbiyum oksit, Flash sinterleme,
Silisyum karbiir



ABSTRACT

MS THESIS

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF Er.03 DOPED B4C-10SiC
CERAMIC MATERIALS BY FLASH SINTERING METHOD

Oguzhan AK

Konya Technical University
Institute of Graduate Studies
Department of Metallurgical and Materials Engineering

Advisor: Asst. Prof. Dr. Mehmet Sahin ATAS
2025, 50 Pages

Jury
Asst. Prof. Dr. Mehmet Sahin ATAS
Assoc. Prof. Dr. ilyas SAVKLIYILDIZ
Asst. Prof. Dr. Gokhan ARICI

Due to being a covalently bonded compound of boron carbide (B4C) ceramic materials which
have a high melting point are difficult to achieve full density using conventional sintering methods. The
sintering difficulty in B4C ceramics is significantly reduced by adding various sintering additives. Silicon
carbide (SiC) improves the densification of these materials, thereby imparting enhanced mechanical
properties. Besides, the addition of erbium oxide (Er.0s) used in the study is recognized as an important
additive known to control grain growth during the sintering process and ensure the ceramics achieve full
density.

Flash sintering is a novel field-assisted sintering technology that significantly reduces the
processing time and temperature for ceramics. High density materials are produced through the electric
field and temperature applied to the sample.

According to the literature review, there have been no studies conducted on the production via
flash sintering method, microstructure development and mechanical properties of B4C-10SiC-nEr;0z (h =
0, 0.5, 1 and 3 wt. %) ceramic materials. The aim of this thesis is to improve the sinterability of B4C-
10SiC ceramic material by adding Er,Os in different proportions. Detailed examinations were conducted
using X-ray diffraction (XRD) analysis, scanning electron microscopy (SEM) and energy dispersive
spectroscopy (EDS) analysis. Flash sintering of the samples was carried out under 50 VV/mm electric field
and 0.5 A current.

Keywords: Boron carbide ceramic materials, Erbium oxide, Flash sintering, Silicon carbide
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Kisaltmalar
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XRD: X-1s1m1 kirinimi

EDS: Enerji dagilimli spektroskopi
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YSZ: Itriya ile stabilize edilmis zirkonya
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°C: Santigrat derece

PEG: Polietilen glikol

rpm: Dakikadaki devir hiz1

AC: Alternatif akim

DC: Dogru akim

V/mm: Elektrik alan
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1. GIRIS

Seramik malzemeler, giinlilk hayattan yiiksek teknolojili uygulamalara kadar
genis bir kullannom alanina sahip olan, inorganik ve genellikle kristal yapili
malzemelerdir. Bu malzemeler, yiiksek sicakliklarda miikemmel mekanik dayanim,
kimyasal kararlilik, asinma direnci ve elektriksel ozellikler gibi {istiin niteliklere
sahiptir. Dolayisiyla ug¢ak motorlari, kesici takimlar, biyomedikal implantlar, zirh
sistemleri, elektronik bilesenler ve niikleer reaktorler gibi cesitli zorlu uygulama
alanlarinda yaygin olarak kullanilmaktadir (Demir, 2022).

Bor karbiir (B4C), seramik malzemeler arasinda oldukga 6zel bir konumdadir.
Ustiin fiziksel ve kimyasal 6zellikler nedeniyle genis bir uygulama yelpazesinde
kullanilmaktadir. B4C'nin en belirgin Ozellikleri arasinda yiiksek sertlik, diisiik
yogunluk, yiiksek erime noktasi ve milkkemmel kimyasal direng yer alir (Kaytaz, 2016).
Bu o6zellikler, B4C'yi 6zellikle zorlu ¢aligma kosullar1 gerektiren uygulamalar i¢in ideal
bir malzeme haline getirmektedir (Soy, 2009). B4C, zirh malzemeleri, niikleer
reaktorlerde nétron sogurucu, asindiricilar ve kesici aletler gibi cesitli endiistriyel ve
askeri uygulamalarda yaygin olarak kullanilmaktadir (Demir, 2022). Ancak, bu
malzemenin kovalent bagli bir bilesik olmasi, geleneksel sinterleme yontemleriyle tam
yogunluga ulagmasini oldukga zorlastirir (Demir, 2022).

B4C'nin kovalent baglari, atomlar arasinda gii¢lii ve yonlii etkilesimler saglar. Bu
nedenle sinterleme sicakligi oldukga yiiksektir (Soy, 2009). Yiiksek sicaklik ihtiyaci,
enerji maliyetlerini artirmakta ve sinterleme islemi sirasinda tane biiylimesi gibi
istenmeyen mikro yapisal degisikliklere yol agabilmektedir (Keskin ve ark., 2021).
Ayrica, tam yogunluga ulagsmamis seramiklerde gozenekli yapilar olusur, bu da
malzemenin mekanik 6zelliklerini olumsuz yonde etkiler (Demir, 2022). Bu baglamda,
B4C seramiklerin tam yogunluga ulasmasim1 saglamak ve mekanik 6zelliklerini
tyilestirmek amaciyla ¢esitli sinterleme katkilar1 kullanilmaktadir (Ergiin, 2006).

Silisyum karbiir (SiC), B4C'nin sinterlenebilirligini artirmak ve yogunlugunu
iyilestirmek amaciyla siklikla kullanilan bir katki maddesidir (Gengkan, 2009). SiC,
B4C ile kimyasal olarak uyumlu olup, sinterleme sirasinda olusan sivi fazin
viskozitesini azaltarak malzemenin yogunlasmasimi tesvik eder (Ergiin, 2006). Bu
durum, Bs4Cmin sertlik, mukavemet ve asinma direnci gibi mekanik O6zelliklerinin
onemli oOlciide iyilesmesini saglar (Gengkan, 2009). Ayrica, SiCnin eklenmesi,

sinterleme sicakliginin diisiiriilmesine olanak tanir, bu da enerji tasarrufu saglarken,



tane biiyimesinin de kontrol edilmesine katkida bulunur (Ergiin, 2006). Bu sayede,
yiiksek performansli B4C seramiklerin tiretimi miimkiin hale gelir (Keskin ve ark.,
2021).

Erbiyum oksit (Er203) ise B4C seramiklerin sinterlenmesinde etkili olan bir diger
onemli katk1 maddesidir (Neuman ve ark., 1997). Er20g, sinterleme islemi sirasinda tane
biiylimesini kontrol eden ve ayni zamanda sinterleme sicakligini diisiiren bir ajan olarak
islev gorir (Neuman ve ark., 1997). Bu katki maddesi, B4C'nin tam yogunluga
ulagsmasin1 saglayarak malzemenin mekanik O6zelliklerini iyilestirir (Yoon ve ark.,
2023). Erbiyum oksit, 6zellikle niikleer uygulamalar gibi kritik alanlarda kullanilan B4C
seramiklerin iiretiminde tercih edilir, ¢iinkii bu tiir uygulamalarda malzemenin homojen
mikroyapiya ve yliksek yogunluga sahip olmasi ¢ok 6nemlidir (Neuman ve ark., 1997).

Geleneksel seramik isleme yontemleri, malzemenin yogunlastirilmast ve
mekanik olarak dayanikli bir polikristal yap1 olusturulmasi i¢in uzun siireli ve yliksek
sicaklikli 1s1l islemleri icermektedir. Yiiksek diizeyde yogunlasma saglamak i¢in gerekli
olan bu yiiksek sicakliklar, siire¢ kontrolii dikkatle yapilmadiginda, baslangictaki
tanecik boyutlarinin énemli 6lglide biiytimesine neden olabilmektedir (Salur, 2021). Bu
durum, nanokristal yapili baslangi¢ malzemeleri kullanilsa bile, nano boyutlu tane
yapisint  korumayi zorlastirmaktadir (Salur, 2021). Ayrica, seramikle birlikte
islenebilecek malzemeleri, sinterleme sicakliginin iizerindeki erime noktalarina sahip
olanlarla smirlamaktadir. Geleneksel seramik sinterlemeye alternatif olarak basing
destekli yontemler (sicak izostatik presleme, kivileim plazma sinterleme (SPS), sicak
presleme) ve mikrodalga ile 1sitma teknikleri tam yogunluga ulasmak igin gereken
sicakliklart  azaltabilmektedir. Ancak bu yontemler genellikle 6zel ekipman
gerektirmekte, yiliksek enerji tiiketimi ile sonuclanmakta ve 6zellikle basing destekli
yontemlerde iiretilen numunelerin geometrisini 6nemli 6lglide sinirlamaktadir (Nas ve
ark., 2013).

Flash sinterleme, ilk olarak 2010 yilinda Colorado Universitesi'nden Rishi Raj
tarafindan gelistirilen bir alternatif sinterleme teknolojisidir (Cologna ve ark., 2011). Tk
olarak %8 mol Y203 ile stabilize edilmis kiibik zirkonya (8YSZ) iizerinde gosterilen
flash sinterleme yontemi, bir numunenin tizerinden yiiksek bir elektrik alan gegirilmesi
ve ayni zamanda ocak 1sisinin uygulanmasi ile gerceklestirilmistir. Bu olay, daha 6nce
diisiik elektrik alanlar1 kullanilarak tane biiylimesini kontrol etme ydntemlerinin
gelistirilmesine yol agmistir (Yang ve Conrad, 2010; Yang ve ark., 2010). Numune

iginde tretilen elektrik alani, sinterleme sirasinda 6rnegin kii¢iilmesiyle azalmaktadir.



'Flash' terimi, bu siire¢ sirasinda gozlemlenen ani giic artisini ifade etmekte ve
sinterleme birka¢ saniye i¢inde tamamlanmaktadir (Todd ve ark., 2015). Bu olay
geleneksel sinterlemeye kiyasla daha diistik sicakliklarda gergeklesmektedir. Flash
sinterleme, disiik sicaklik ve diisiik zaman araliklarinda gergeklestiginden geleneksel
sinterleme yontemlerine gore belirgin sekilde daha az tane biiyiimesine neden
olmaktadir (Liu ve Gong, 2013). Nanoyapili seramik malzemelerin hizli bir sekilde
iretilmesi, bu malzemelere mikron O6l¢egindeki karsiliklarina gore daha yliksek
dayaniklilik ve sertlik saglamaktadir (Liu ve Gong, 2013). Bu nedenle, flash sinterleme
sadece daha hizli iiretim siireci sunmakla kalmaz, aym1 zamanda ince nanoyapili
ozelliklere sahip yenilik¢i malzemeler elde etmek i¢in de bir yol saglamaktadir.

Son yillarda, seramik malzemelerin sinterleme siireglerinde devrim niteliginde
yenilikler getiren teknolojiler gelistirilmektedir (Gengkan, 2009). Bu teknolojilerden
biri olan flash sinterleme, seramiklerin sinterlenme siiresini ve sicakligini dnemli 6l¢iide
azaltarak enerji verimliligi yiiksek ve ¢evre dostu bir iiretim sunmaktadir (Yu ve ark.,
2017). Flash sinterleme, malzeme tizerine uygulanan elektrik alan sayesinde atomlarin
hareketliligini artirir ve bdylece diisiik sicakliklarda kisa stirelerde yiliksek yogunluklu
malzemelerin elde edilmesine olanak tanir (Biesuz ve Sglavo, 2019). Bu teknoloji,
ozellikle B4C gibi zor sinterlenen malzemelerde biiyiik avantajlar sunar (Demir, 2022).

Bu calisma, bor karbiir (BsC) seramiklerin sinterlenmesinde karsilasilan
zorluklarin Ustesinden gelmek amaciyla kullanilan farkli sinterleme katkilarinin
etkilerini kapsamli bir sekilde incelemeyi amaglamaktadir. Bu baglamda, silisyum
karbiir (SiC) ve erbiyum oksit (Er203) katkilarinin B4C seramiklerin mekanik 6zellikleri
tizerindeki etkileri detayli bir sekilde arastirilacaktir. Ayrica, flash sinterleme
teknolojisinin bu malzemeler iizerindeki etkileri degerlendirilecek ve geleneksel
sinterleme yontemleri ile karsilagtirilacaktir. Calismanin sonucunda, B4C seramiklerin
uretim siireclerinde kullanilan sinterleme katkilar1 ve teknolojilerinin malzeme
performanst  ilizerindeki etkileri hakkinda 6nemli bulgular elde edilmesi
hedeflenmektedir. Bu bulgular, yiiksek performansli B4C seramiklerin iiretiminde

kullanilacak en uygun sinterleme stratejilerinin belirlenmesine katki saglayacaktir.



2. KAYNAK ARASTIRMASI

2.1. Seramik Malzemeler

Seramikler, saf halleriyle son derece yiiksek erime noktalarina sahip
olduklarindan genellikle toz isleme ve yiiksek sicakliklarda sinterleme yoluyla
sekillendirilmektedir (Carter, 2007). Sinterleme siireci, seramik parcaciklari bir araya
getirerek malzemenin dayanikliligini artirir ve daha iyi baglanti sagladigi igin
elektriksel 6zelliklerini gelistirilmesinde yardimci olmaktadir. Sinterleme siireci ile ilgili
genis ¢apli tartigmalar, literatiirdeki bir¢ok ¢alismada mevcuttur (Chiang, 1997; Carter,
2007; Riley, 2009; Castro ve Van Benthem, 2012). Seramik malzeme iiretim siirecinin
sematik gosterimi Sekil 2.1'de gosterilmektedir.

seramik tozu <

baglayicilar ve
dagiticilar

sivi. karistirma

S— (-]

son iiriin

151l islem firim

presleme

Sekil 2.1. Seramik malzeme {iretim asamalar1 (Dancer, 2016)

Baslangi¢c malzemesi gerekli bilesenlere sahipse, bu malzeme iiretici tarafindan
saglandig1 sekilde kullanilabilir veya baglayicilar, islem kontrol katkilari ve sinterleme
katki maddeleri eklenerek hazirlanabilmektedir. Ogiitme ve karistirma islemi kuru
tozlarla yapilabildigi gibi, su veya alkol gibi islem kontrol katkilari kullanildiginda daha
verimli sonuglarin elde edildigi literatiirde belirlenmistir (Dancer, 2016). Ogiitme
isleminden sonra tozlar kurutulmakta ve genellikle bir elekten gegirilerek homojen bir
toz formu elde edilmektedir. Elde edilen tozlar, gerekli sekli vermek igin bir kaliba

yerlestirilmekte ve tek eksenli veya soguk izostatik presleme yOntemiyle



sikigtirilmaktadir. Isil islem Oncesinde "yas/pisirilmemis numune"” olarak adlandirilan
preslenmis seramik, uygun bir 1sitma dongiisii igeren bir firinda pisirilmektedir. Bu
dongii genellikle bir saat veya daha uzun siiren yiiksek sicaklikta bir bekleme siiresi
igcermektedir. Bu siire, termal denge saglanmasina ve yogunlastirma mekanizmalarinin
tiim Ornekte etkili olmasina olanak tanimaktadir. Katki maddeleri eklenmisse, 1sitma
programi, organik baglayici ve dagilma yardimcilarinin yanmasi i¢in diisiik sicaklikta
izotermal bir bekleme asamasini da icerebilmektedir. Isil islemler, malzemeye bagh
olarak hava, vakum veya gaz atmosferinde gerceklestirilebilir. Geleneksel seramik
isleminde, numune siire¢ boyunca serbest halde kalir ve herhangi bir tek eksenli veya
izostatik basing uygulanmaz. Numune oda sicakligina soguduktan sonra, daha fazla
sekillendirme veya parlatma, karakterizasyon veya dogrudan uygulama icin
cikarilmaktadir. Bu genel siiregte bazi varyasyonlar olabilmektedir. Numunelerin
sekillendirilmesinde ekstriizyon, 3D bask1 veya s1vi dokiim gibi yontemler kullanilabilir
ve 1sitma islemleri dnemli olgiide degisiklik gosterebilmektedir (Dancer, 2016). Hizli
pisirme (Garcia ve ark., 2012) gibi yontemlerde numuneler yalnizca firmin sicak
bolgesine yerlestirilir ve hizli sogutma i¢in ¢ikarilmaktadir. Ancak burada agiklanan ve
Sekil 2.1'de gosterilen siire¢ versiyonlarindan biri, kati hal sinterlemesiyle iiretilen

seramik numunelerinin bilyiik gogunlugunu tiretmek i¢in kullanilmaktadir.

2.1.1. Seramiklerin sinterlenmesi

Sinterleme, atomlarin orijinal yapidaki bosluklart doldurmak igin orijinal
konumlarindan parcaciklar arasindaki boyun bdlgesine hareket ettigi ve boylece
malzemeyi ham/yas durumdan (temas halinde olmayan eklemli pargaciklar) bitisik bir
govdeye doniistiirdiigii difiizyon kontrollii bir mekanizmadir (Castro, 2012). Madde
boyun bolgesine alt1 farkli siiregle tasinmaktadir. Yiizey boyunca, kafes boyunca veya
buhar tasinimi yoluyla diflizyon, maddeyi orijinal parcaciklarin yilizeyinden boyun
bolgesine tasiyabilmekte; alternatif olarak madde tane sinirlarindan alinir ve genellikle
hareket i¢in daha fazla alanin oldugu tane sinir1 boyunca veya kafes boyunca boyun
bolgesine tasinmaktadir (Dancer, 2016). Bu mekanizmalarin her birinin genel
yogunlagsmaya katkisi, malzeme bilesimine, malzemedeki tane sinirlarina, dislokasyon
yogunluguna ve yogunlagsmanin gergeklestigi sinterleme sicakligima bagli olarak
degismektedir (Dancer, 2016). Buna ek olarak, yogunlagma yalnizca madde tagima
mekanizmasi, kafes boyunca katilarin diflizyonu gibi pargaciklarin merkezlerini

birbirine yaklastirmak igin hareket ettigi durumlarda meydana gelmektedir. Bunu



basaramayan mekanizmalar (6rnegin malzemenin buharlasmasi ve ylizey difiizyonu)

kabalagmaya neden olur ve yiizey enerjisini azalmaktadir (Dancer, 2016).

2.1.2. Seramiklerde yogunlasma davramsi

Sinterleme sirasinda malzemenin yogunlugu maksimum seviyeye yaklastik¢a
yogunlagma orani da artmaktadir. Bunun nedeni, yogunlasma ilerledikce ylizey alaninin
azalmasi ve dolayisiyla daha az madde tasima mekanizmasinin harekete gegebilmesidir
(Chiang, 1997). Malzeme yiiksek tane sinirt enerjisine sahip oldugu durumlarda,
yogunlagsmanin devam edebilmesi i¢in daha yiiksek bir termodinamik engeli asacak
enerjiye sahip olmast gerekmektedir (Castro, 2012). Ayrica, malzemenin
gozeneklerinde bulunan gaz tiirleri malzemenin kafesi boyunca difiizyon hizina bagl
oldugundan dolay1 son derece yavas olabilmektedir (Brook, 1996).

Sinterleme, ilk olarak Coble tarafindan 1961 yilinda yayinlanan makalelerinde
tamimladig1 (Coble, 1961; Coble, 1961) ve Sekil 2.2'de gosterilen ii¢ asamaya

ayrilmaktadir.

(1) (I (1)

Sekil 2.2. Partikiillerin yogunlagsma asamalar1 (Coble, 1961)

Asama I'de partikiiller birlesmeye bagslar ve partikiiller arasinda boyunlar
olugsmaktadir. Tane biiyiimesi, toz tanelerinin tek tek bir araya gelmesi sonucu siirekli
bir gbzenek ag1 igeren bitisik bir govdeye doniisecegi sekilde yogunlagsmanin meydana
geldigi Asama II'ye kadar gergeklesmemektedir. Asama IIlI'iin baslangicinda
gozenekler, orijinal pargaciklardan olusan tanelerin koselerinde izole edilmekte ve bu
noktada yogunlasma ¢ok daha yavas hale gelmektedir. Tane boyutu artan yogunlukla
birlikte artmaktadir (Chiang, 1997). Sicaklik arttikga daha fazla yogunlastirma
mekanizmasi devreye girdiginden, sinterleme hizt numunenin sicaklig1 ile dogru orantili
olarak degismektedir. Kafes diflizyonu, tane sinir1 veya ylizey difiizyonundan daha

yiiksek bir aktivasyon enerjisine sahiptir (Chiang, 1997). Sonug¢ olarak, seramik



malzemelerin yogunlastirilmast i¢in genellikle erime sicakliginin %50-%70'i kadar
yiiksek sicakliklar gereklidir (Reed, 1995).

Yogunlagma orani, sinterlemenin III. agamasinda (Asama III) 6nemli Olgiide
yavasladigindan, yogun numuneler elde etmek i¢in asir1 uzun sinterleme siireleri
kullanmanin genellikle ¢ok az avantaji bulunmaktadir. Ciinkii tane boyutundaki artis, bu
asamada elde edilebilen yogunlasmadaki kiiglik artiglarin avantajin1 azalmaktadir. Isil
islem sirasinda kullanilan atmosfer degistirilerek, sicaklik artirilarak veya tane simniri
hareketliligini degistiren katki maddeleri eklenerek daha iyi sonuclar elde edilmektedir
(Chiang, 1997). Buna ek olarak, baslangi¢ tozunda bulunan katki maddeleri ¢ok kiiglik
miktarlarda olsa bile sivi formu olusturmaktadir. Katki maddelerinin varligi, yalnizca
daha yavas kat1 hal siireglerinden ziyade siv1 faz diflizyonuna izin vererek tane sinirlari
boyunca difiizyon oranlarini artirdigi bilinmektedir (Riley, 2009). Yogunlasma ayni
zamanda Asama III sinterleme sirasinda istenmeyen anormal (veya siireksiz) tane
biiyiimesine de yol acabilmektedir, 6zellikle aliiminada bazi taneler digerlerine kiyasla
asirt bliyliik boyutlara ulasarak genel yapiy1 zayiflatmaktadir (Coble, 1961; Chiang,
1997). Bunun nedeni tam olarak anlasilamamustir, ancak son ¢alismalar tane sinirlarinda
bulunan 'kompleks' ad1 verilen kusur durumlarinin 6nemli bir rol oynayabilecegini 6ne
stirmiistir (Dillon ve ark., 2010). Aym sekilde, ince gozenekliligin birlesmesi,
sinterlemenin sonraki agsamalarinda biiylik gézeneklerin olusmasina yol acabilmekte ve

bunlarin giderilmesi son derece zor olmaktadir (Riley, 2009).

2.2. Flash Sinterleme Metotlar:

Flash sinterleme i¢in en uygun kosullar heniiz standart bir aparat
konfigiirasyonunun mevcut oldugu o6l¢iide yeterince belirlenmemistir. Farkli aragtirma
gruplari, numuneleri 1sitmak ve elektrik voltajin1 uygulamak, testler sirasinda elektrik
alan kosullarini ve biiziilmeyi izlemek i¢in ¢esitli yontemler, farkli numune geometrileri
ve elektrot baglama yontemleri kullanarak flash sinterleme calismalari
gerceklestirmiglerdir. Cihazlar ev yapimidir veya dilatometreler gibi piyasada bulunan
cihazlardan modifiye edilmistir. Bu bolimde; flash sinterleme performansi, avantajlari
ve sinirlamalari agisindan degerlendirilecektir. EK olarak numune geometrisi, elektrik
kontag1 kurma yontemleri, malzemeleri ve bugiine kadar gelistirilen endiistriyel
teknikler agiklanacaktir. Son olarak flash sinterleme, yukaridaki faktorler agisindan

diger alan destekli sinterleme mekanizmalartyla karsilastirilacaktir.



2.2.1. Flash sinterleme cihaz1

En temel haliyle bir flash sinterleme aparati, yiiksek sicaklikta bir firin ve
seramik numuneye baglanmis bir glic kaynagindan olusmaktadir. Isil islem sirasinda
voltaji, akimi ve numunenin yer degistirmesini/bliziilmesini belirlemek i¢in monitor
gerekmektedir. Literatiirde bugiine kadar birgok flash sinterleme cihazi tanimlanmustir.
En ¢ok kullanilan tipik flash sinterleme cihazinin sematik gosterimi Sekil 2.3'de

gosterilmistir.

Numune Platin tel

e\

' Elektrik alan

304 levha s —L_l
”

Seramik yahtkan

Sekil 2.3. Flash sinterleme deneyinin sematik gosterimi (Cetinkaya, 2022)

Sekilde goriildiigii lizere, elektrot gorevi de goren platin tellerden yatay olarak
astlan kopek kemigi seklindeki numune ile dikey bir tiip veya kil firin kullanilmaktadir
(Cologna ve ark., 2010; Lebrun ve ark., 2015). Bunlar firinin {istiinden gegirilerek gii¢
kaynagina baglanmaktadir. Akim ve voltaj izleme cihazlar1 gii¢ devresine dahil
edilmistir. Kapisinda pencere bulunan firinda flash sinterleme sirasinda numunedeki
bliziilmeyi dogrudan kaydetmek i¢in uygun filtrelere sahip kameralar kullanilmaktadir

(Cologna ve ark., 2010).

2.2.2. Flash sinterlemede kullanilan numune geometrisi

Dikdortgen kesitli ¢ubuklar (Yoshida ve ark., 2016), kopek kemikleri seklinde
kaliplanmis seramik malzemeler (Cologna ve ark., 2010) ve cesitli ¢ap-yiikseklik
oranlarina sahip peletler (Cologna ve Raj, 2011; Muccillo ve Muccillo, 2013) flash

sinterlenme numunesi olarak kullanilmaktadir (Sekil 2.4).
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Sekil 2.4. Flash sinterleme deneyinde kullanilan numunelerin sekli (Caliman ve ark., 2015)

Flash sinterlenmis numuneler genellikle kiigiik boyutlara sahiptir (Grasso ve
ark., 2016). Laboratuvar Ol¢ekli gii¢ kaynaklar1 tarafindan saglanan voltaj ve akim
nispeten diisiik oldugundan, numunelerin boyutlarini kontrol etmek, maksimum elektrik
alanin1 ve akim yogunlugunu kontrol etmek icin kolay bir yol olarak kullanilmaktadir
(Dancer, 2016). Baslangi¢ (maksimum) elektrik alan1t Eo = V/I olarak hesaplanabilir;
burada V voltajdir ve | elektrotlar arasindaki numunenin uzunlugudur, yani bir kopek
kemigindeki mastar boliimiiniin uzunlugu veya peletin kalinligini belirtmektedir. Voltaj
sinirl olsa bile daha uzun veya daha kalin numuneler kullanilarak baslangigtaki elektrik
alaninin artirilabilecegi anlamina gelmektedir (Dancer, 2016). Akim yogunlugu J, J =
I/nr? olarak hesaplanir; burada I akim ve r peletin yarigapidir veya J = I/wd olarak
hesaplanir; burada wd, kopek kemigi veya ¢ubugun kesit alanin1 ifade etmektedir. Bu,
peletin yaricapr ne kadar biiyiikse veya kopek kemigi ne kadar kalin ve genisse,
numuneden gegen akim yogunlugunun o kadar kiigiik olacagi anlamina gelmektedir. En
yiiksek elektrik alan giiclinli ve en biiylik akim yogunlugunu saglamak i¢in numunenin
tiim boyutlar1 miimkiin oldugunca kiigiik yapilmalidir. Ancak bu durum flash sinterleme
metodunun gercek uygulamalar i¢in daha tipik olan daha biiyiik 6lgekli numunelere
uygunlugunu sorgulamaktadir (Dancer, 2016). Bugiine kadar literatiirde numune
boyutlarinin veya seklinin flash sinterleme iizerindeki etkisine dair sistematik bir
inceleme bulunmamaktadir.

Kopek kemigi seklindeki numuneler, flash sinterleme islemi sirasinda gosterge
boliimiindeki biiziilmenin gorsel yontemlerle izlenmesi i¢in uygun numuneler oldugu
calismalarda belirlenmistir (Francis ve Raj, 2013). Oysaki peletlerdeki biiziilme
genellikle bir kuvvet sensorii (Caliman ve ark., 2015) veya lazer sistemi (Schmerbauch
ve ark., 2014) kullamimi gibi dogrusal yer degistirme teknikleri kullanilarak

Olgtilmektedir. Flash sinterlenmis kdpek kemigi numunelerinin sap kisimlarinin daha
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yiiksek elektrik alanlaria ve dolayisiyla daha yiiksek sicakliklara maruz kaldigina ve
DC elektrik alanlar1 altinda daha biiyiik tane biiyiimesine yol ac¢tigina dair kanitlar
mevcuttur (Qin ve ark., 2016). Numunelerin daha ileri uygulamalar i¢in kullanilmasi
durumunda, bu boliimlerin ¢ikarilmasi gerekecegi anlamima gelmektedir. Ayrica,
elektrot telleri icin sinterlenmemis durumdaki kopek kemigi numunelerine delik

acilmasinin da hasara yol agabilecegi One stiriilmistiir (Qin ve ark., 2016).

2.2.3. Flash sinterlemede elektriksel temas

Flash sinterleme i¢in kullanilan elektrotlarin ¢ogu, yiiksek erime sicakligi ve iyi
elektrik iletkenligi nedeniyle platin metalinden (miirekkep, macun ve/veya teller ve
plakalar seklinde) olusmaktadir. Molibden teller (Zapata-Solvas ve ark., 2013) veya
bakir tel (Akbari-Fakhrabadi ve ark., 2012) gibi alternatif elektrot malzemelerinin
kullanildig1 c¢aligmalar zaman zaman tamamlanmis olsa da, genel olarak elektrot
malzemesi se¢imi gerekgelendirilmemistir. Farkli elektrot malzemelerinin kullanildigi
iki ¢alisma bu konuda bazi fikirler vermektedir. Caliman ve arkadaslar1 (Caliman ve
ark., 2016) B-aliimina (MgNa2Al10017) disk numunelerinin yiizeylerine hem giimiis hem
de platin miirekkep uygulamislardir. Bu malzemede, sodyum iyonu ileten -aliimina ile
platin metali arasindaki uyumsuzluk nedeniyle platin kullanildiginda flash sinterleme
meydana gelmemistir. Bunun yerine giimiis elektrotlar kullanildiginda flash sinterleme
metodu ¢alismustir. Bu durum, yeni malzemeleri flash sinterleme ile ¢alisirken elektrot
malzemesi se¢iminin 6nemini gostermektedir. Biesuz ve Sglavo (Biesuz ve Sglavo,
2016) tarafindan yakin zamanda yapilan bir ¢alismada, a-aliiminanin (Al.O3) flash
sinterlenmesi, kopek kemiklerinin u¢larina uygulanan platin, karbon ve giimiis macunlar
kullanilarak incelenmistir. Bu bolgeler daha sonra normal platin teller kullanilarak bir
giic kaynagina baglanmistir. Belirli bir elektrik alani i¢in ani sinterleme baslangig
sicakligimin giimiis macun kullanildiginda yaklasik 250 °C distiigii ve en yliksek
sicakliklarin platin macun kullaniminda gézlendigi bulunmustur (Biesuz ve Sglavo,
2016). Bu durum, aliimina/elektrot arayiiziinde giimiis ve karbon tarafindan katalize
edilen ve malzemenin iletkenligini artiran bir reaksiyonun oldugunu belirtmislerdir
(Biesuz ve Sglavo, 2016). Platin reaktif olmayan bir soy metal oldugundan bu etkiyi
yaratmasi beklenmemektedir (Biesuz ve Sglavo, 2016). Bu g¢alisma, elektrot
malzemesinin erime sicakligt O6nemli bir husus olmakla birlikte, malzemenin
iletkenligini artirma potansiyeli gibi diger faktorlerin de bir flash sinterleme diizenegi

tasarlanirken dikkate alinmasi1 gerektigini gostermektedir.
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Modifiye edilmis SPS makineleri ve diger firinlarin kullanildig1 yaklasimlarda
genellikle grafit elektrotlar kullanilir. Gonzalez-Julian ve arkadaslari, zirkonyum
diboriirtin SPS'sini inceledikleri makalelerinde, genellikle seramik numune ile grafit
zimbalar arasina yerlestirilen grafit disklerin kullanilmasinin numuneden gecen akim
akiginda bir azalmaya neden olabilecegini gostermistir (Gonzalez—Julian ve ark., 2016).
En biiyilik akimlar, seramik dogrudan gii¢ kaynaginin bagli oldugu grafite bastirildiginda
elde edilerek en yiiksek yogunluga ve en biiyiik tane boyutuna sahip numuneler verir
(Gonzalez—Julian ve ark., 2016). Numunenin grafit ¢ubuklara yapisma riskini tasir ve
genellikle 1s1l islemden sonra daha kolay taslanabilen grafit folyo kullanilarak onlenir.

Elektrotlarin seramik numuneye baglanma yontemi biiylik o6l¢iide numune
geometrisine baglidir. Képek kemigi numuneleri s6z konusu oldugunda, elektrot telleri
kopek kemigi sap bolgelerinde agilan deliklerden yerlestirilir (Cologna ve ark., 2010).
Dikdortgen gubuklar i¢in her bir ug etrafinda biikiilmiis teller kullanilir (Jha ve ark.,
2016). Peletler i¢in kullanilan elektrotlar genellikle iist ve alt yiizeylere yerlestirilen
platin disklerdir (Du ve ark., 2016) ve gii¢ kaynagina giden teller takilidir. Alternatif
yaklagimlar, telleri disklerle ayni konuma yerlestirilmis platin tel aglarina baglamak
(Muccillo ve ark., 2011), disklerin {ist ve alt yiizeylerini iletken boya/macunla boyamak
(genellikle platin (Hao ve ark., 2012), ancak giimiis de kullanilmistir (Gaur ve Sglavo,
2014; Gaur ve Sglavo, 2015) veya disklerin her iki tarafin1 platinle piiskiirtme yoluyla
kaplamaktir (Zhang ve Luo, 2015). Son olarak, Saunders ve arkadaslar1 (Saunders ve
ark., 2016) temassiz bir kurulum gergeklestirmek igin herhangi bir ek malzeme yerine
ark plazma elektrotlar1 kullanan ve B4sC ve SiC/BsC kompozit malzemeleri basariyla
tamamen yogunlastiran bir flash sinterleme yaklagimi tanimlamiglardir. Bu teknik siireci
basitlestirir, ancak numunelerde asir1 tane biiyiimesi ve mikroyapisal homojensizlik gibi
zararl etkilere neden olabilecek 1sinmaya neden olur.

Elektrot baglama yontemleri genellikle numune geometrisi ve aparat
konfigilirasyonu tarafindan belirlendiginden, literatiirde Caliman ve arkadaslarinin
(Caliman ve ark., 2016) ve Biesuz ve Sglavo'nun (Biesuz ve Sglavo, 2016) yukarida
aciklanan ve yalnizca elektrot malzemelerindeki degisiklikleri dikkate alan c¢aligmasi
disinda farkli yaklasimlarin sistematik bir karsilastirmasi ¢ok azdir. Farkli gruplar
tarafindan kullanilan flash sinterleme aparatlari arasinda eszamanli olarak baska 6nemli
farkliliklar da bulundugundan, bdyle bir analizin literatiiriin gozden gecirilmesiyle

olusturulmasi zordur. Flash sinterleme yontemleri ¢ok c¢esitli malzemelerle kullanim
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icin optimize edilecekse, elektrot malzemesi se¢imi ve elektrot baglama yontemi konusu

daha fazla arastirilmalidir.

2.3. Flash Sinterlemede Kullanilan Malzemeler

Flash sinterleme ile ilgili ilk ¢aligmalar zirkonya iizerine odaklanirken artik
yapisal seramikler, ferroelektrik malzemeler, kat1 oksit yakit hiicrelerinde (SOFC'ler)
kullanilan malzemeler ve kompozitler de literatiirde yerini almustir. Ozellikle farkli
iyonik ve elektronik iletkenliklere sahip malzemelerin incelenmesi, seramik
malzemelerdeki ani sinterleme mekanizmalart hakkinda yeni bilgiler sunmaktadir.
Asagidaki boliimlerde, bu malzemeler igin olusturulan flash sinterleme kosullar

aciklanmakta ve tartisilmaktadir.

2.3.1. Zirkonya

Zirkonya, flash sinterleme literatiiriinde simdiye kadar en kapsamli sekilde
incelenen iyonik bir seramik malzemedir. Uygun elektrik alani ve firin kosullari altinda
flash sinterleme yapabilme yetenegi sayesinde bilylik ilgi ¢ekmis ve Cologna ve
arkadaslar1 tarafindan 2010 yilinda bu olguyu tanimlayan ilk makalenin konusu
olmustur (Cologna ve ark., 2010). Esdegerlik kosullar1 altinda, oda sicakligi ve basingta
monoklinik bir kristal yapisina sahiptir, ancak itriya (itriyum oksit) gibi kiigiik
miktarlarda katki maddelerinin eklenmesi yiiksek sicaklik polimorflarini stabilize
etmektedir. Zirkonyaya %3 mol itriya eklenmesi, oda sicakliginda tetragonal stabilize
edilmis bir form verirken, %8 mol itriya, polikristalin kiibik formunu stabilize eder
(Riley, 2009). Genis ¢apta ani sinterleme ¢alismalarinda kullanilan bu tiir malzemeler,
Japonya'daki Tosoh gibi ticari tedarik¢ilerden nanoskopik tane boyutuna sahip olarak 6n
karisimli sekilde temin edilebilmektedir. Stabilize edilmemis zirkonyaya kiyasla artan
tokluk ile %3Y-TZP, dis implantlar1 ve bilyali 6giitme ortamlarinda kullanim alani
bulur (Riley, 2009). %8YSZ ise SOFC'lerin elektrolitinde yaygin olarak kullanilan bir
malzemedir (Cologna ve ark., 2011).

Zirkonya malzemelerinin flash sinterleme iizerine yapilan ¢aligmalarda, Boliim
2.2'de tanimlanan {i¢ standart numune seklinin de kullanildig1 goriilmiistiir. 3Y-TZP
veya 8YSZ kullanilarak gerceklestirilen genis kapsamli flash sinterleme ¢alismalari, bu
malzemelerin davranisglarina dair bazi diger malzemelere kiyasla daha net sonuglar
cikarilmasina olanak tanimaktadir, ¢linkii diger malzemeler farkli arastirma gruplari

tarafindan daha az incelenmistir.
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Flash sinterleme ilk olarak 2010 yilinda Cologna ve arkadaslar1 tarafindan 3Y-
TZP iizerinde gozlemlenmistir (Cologna ve ark., 2010). Ancak bu ¢alisma, Colorado
Boulder Universitesi'den Rishi Raj ve Kuzey Karolina Eyalet Universitesi'den Hans
Conrad’mn 3Y-TZP seramiklerinde tane biliyiimesini baskilamak i¢in elektrik alanlar
kullanma tizerine yaptig1 6nceki ¢alismalardan bir uzanti olarak ortaya ¢ikmistir (Ghosh
ve ark., 2009). Onceki c¢alismalarda, zirkonya seramiklerine sinterleme sirasinda
uygulanan miitevazi baslangi¢ elektrik alanlarinin (AC ve DC, 18.5 V cm !"e kadar)
tane biiylimesini baskiladigi gosterilmistir. Cologna ve arkadaslarinin 2010
calismasinda (Cologna ve ark., 2010), 950 °C'de kopek kemigi numunelerinde 40 V
cm in iizerinde yiiksek baslangic elektrik alanlari kullamilmis ve bu, 3Y-TZP'nin
sinterleme hizinda hizli bir artisa neden olmustur. Flash sinterlemenin belirgin bir gii¢
artist ile gosterildigi ilk gézlemler yapilmis ve tam yogunluk 5 saniyeden kisa bir siirede
saglanmigtir (Cologna ve ark., 2010).

3Y-TZP, simdiye kadar flash sinterleme literatiirinde en genis sekilde
incelenmis malzemedir. ilk calismalar, flash sinterleme teknigi i¢in parametrelerin
belirlenmesine odaklanmisken, daha sonraki bir¢ok ¢alisma, flash sinterlemenin belirli
malzemelerde ve belirli kosullar altinda neden gerceklestigini agiklayan teorilere

destekleyici kanitlar tiretmeye yonelmistir.

2.3.2. Zirkonyum diborid

Zirkonyum diborid, yiiksek sicaklik dayanikliligi ve yiiksek elektriksel
iletkenligi ile tanman bir malzemedir; bu 6zellikleri, onu ytiksek sicaklik elektrotlar:
gibi ¢esitli potansiyel uygulamalar i¢in uygun hale getirir (Lonergan ve ark., 2015). Su
ana kadar zirkonyum diboridin flash sinterlemesi yalnizca FSPS (Alan Destekli
Sinterleme Yontemi) kullanilarak Grasso ve arkadaglari tarafindan gergeklestirilmistir
(Grasso ve ark., 2014). Yaklasik %63.6 yogunluguna sahip on 1s1l islem gormiis ZrB>
peletleri, gevreleyen bir kalip olmaksizin grafit preslerin arasina yerlestirilmistir
(konvansiyonel SPS'ten farkli olarak). Numune ve elektrotlar arasindaki temasi
saglamak i¢in yalnizca kiiciik bir tek eksenli kuvvet (5 kN) kullanilmigtir. 25 kW'lik
tepe giicii kullanilarak, ZrB2 tozunun 35 saniye ic¢inde teorik maksimum yogunlugun
%95'ine ulasarak yaklasitk 11 pm tane boyutuna sahip oldugu gosterilmistir. Tane
biiylimesi, 25 saniyeden uzun siirelerde en belirgin sekilde goriilmiis, ancak yogunluk
bu siire sonunda yalnizca %85'e ulasabilmistir. Grafit presin numuneden 4 mm

uzakliktaki sicakligi, maksimum yogunlagma aninda 2198 °C olarak 6l¢tilmiistiir. Hizli



14

FSPS tarafindan tiiketilen 0,2 kWh enerji ile karsilagtirildiginda, konvansiyonel SPS
benzer bir numuneyi 2100 °C'de 20 dakika tutma siiresi ile yogunlastirmak i¢in yaklasik
4 kWh enerji gerektirmistir. Ancak, yazarlar FSPS'in daha kokli flash sinterleme
yontemlerine kiyasla bir¢ok avantaja sahip oldugunu dogru bir sekilde savunsa da,
stirecin gergeklesmesi i¢in yeterli mekanik giicii elde etmek amaciyla numunelerin 6n
sinterleme gerektirmesi ve elde edilen tane boyutunun genellikle SPS'ten beklenenden
cok daha biiylik olmasi1 gibi baz1 sinirlamalar mevcuttur; benzer yogunlukta daha kii¢iik
tane boyutlari, bu ¢alismada kullanilan konvansiyonel SPS'ten daha yiiksek basinglarda
SPS ile elde edilebilir (Zapata-Solvas ve ark., 2013). Ancak, bu dezavantajlarin
bazilarin1 ortadan kaldirmak miimkiindiir. Ornegin, Gonzalez-Julian ve arkadaslar
(Gonzalez—Julian ve ark., 2016), geleneksel SPS kaliplarinda ZrBo'nin alan yardimli
yogunlastirilmasi sirasinda maksimum akimin numuneden geg¢mesine izin verilirse
yogunlugun maksimuma ¢iktigint gostermistir. Numunenin, kalip duvarlarindan izole
edilmis bir aliimina tiip kullanilarak izolasyon saglandig1 degistirilmis bir SPS diizeni
kullanmak, 6rnegin Zapata-Solvas ve arkadaslar1 tarafindan tarif edilen diizenek gibi
(Zapata-Solvas ve ark., 2013), akimin kalip duvarlar1 yerine numuneden ge¢mesini
saglayarak, SPS yapilandirmasi i¢inde flash sinterleme avantajlarini daha tam olarak

gercgeklestirebilir.

2.3.3. itriya

Itriyum oksit seramigi, kimyasal saldirilara karsi direnci nedeniyle belirli
uygulamalar (hidrojen plazma uygulamasi vb.) i¢in olduk¢a degerlidir (Yoshida ve ark.,
2014). Ancak islenmesi zordur ve genellikle vakum veya hidrojen atmosferi gerektirir
(Yoshida ve ark., 2014). Yoshida ve arkadaslari tarafindan 2014 yilinda yapilan bir
calismada, 20 nm kristalit boyutuna sahip itriyum oksitin dopant eklenmeden flash
sinterleme gerceklestirebildigi gosterilmistir (Yoshida ve ark., 2014). Malzeme, bir
kopek kemigi numune bi¢iminde sekillendirilmis ve dikey bir tiip firin diizeninde yatay
olarak tutulmustur. Bu diizenekte, baslangic elektrik alan1 1000 V cm™' ve elektrik
akimi limiti 60 mA altinda en diisiik firin sicakligi olan 985 °C’de flash sinterleme
baslatilmis ve %97.9 yogunlukta malzeme elde edilmistir. Calismadaki en yiiksek
yogunluklu numune, daha diisiik bir baslangi¢ elektrik alan1 olan 500 V cm™! ve elektrik
akimi limiti 60 mA ile ve daha yiiksek bir firin sicakligi olan 1133 °C’de elde edilmistir;
bu numune %99.6 yogunluk gdstermistir. Yogunluk ve tane boyutu, akim limitinin

artmasiyla birlikte artmistir. Tim durumlarda, flash sinterleme bir siire alan yardimh
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sinterlemenin ardindan gergeklesmistir. Bu gecikmis baslangi¢, Y203'lin 3Y-TZP gibi
diger seramiklerle karsilastirildiginda daha diisiik elektronik iletkenligine
atfedilmektedir. Y203'te flash sinterlemenin, ayni1 veya daha yiiksek sicakliklara 1sil
islem gormiis konvansiyonel sinterlenmis numunelere kiyasla belirgin bir tane
biliylimesine neden oldugu ve ayrica flash sinterleme sinirinin altinda (300 ile 500 V
cm™! arasinda) baslangic elektrik alanlarma maruz kalan numunelerle
karsilastirildiginda da dikkat ¢ekicidir (alan yardimli sinterleme, FAST) (Yoshida ve
ark., 2014). Ancak, en yiiksek akim yogunluk limiti kullanilan flash sinterleme ile en
yogun numuneler tiretilmigtir. Bu, itriyum oksit i¢in kii¢iik tane boyutlarinin gerekmesi
durumunda diisiik elektrik alanlarmin (FAST rejimi) kullanilmasi gerektigini, oysa
diisiik sicaklikta yiiksek yogunlugun oncelik oldugu durumlarda yiiksek elektrik alani

giiclinde flash sinterlemenin gerektigini 6nermektedir.

2.3.4. Aliimina

Aliimina, genellikle 1600 °C civarinda sinterlenen ve anormal tane biiylimesini
azaltmak i¢in genellikle MgO gibi sinterleme yardimcilar1 eklenen yaygin bir oksit
seramigidir (Chiang, 1997). a-aliiminada flash sinterleme, Cologna ve arkadaslar
tarafindan 2011'de (Cologna ve ark., 2011), Gonzalez-Julian ve Guillon tarafindan
2015'te (Gonzalez-Julian ve Guillon, 2015), ve Biesuz ve Sglavo tarafindan 2016'da
(Biesuz ve Sglavo, 2016) denenmistir. Su ana kadar elde edilen sonuglar baz1 ¢eliskiler
gostermektedir. Cologna ve arkadaslar1 (Cologna ve ark., 2011), %0.25 agirlikga MgO
katkili Al,O3'in, 500 V cm™! veya daha yiiksek bir elektrik alaninda tam yogunluga
ulagabildigini gdstermistir; bu islemler, 500 V cm ™! igin 1320 °C ve 1000 V cm™! i¢in
1260 °C firin sicakliklarinda gergeklestirilmistir. Bu deneylerde izotermal bekletme
yerine stirekli 1sitma hizi kullanilmigtir. Akim, 60 mA ile siirlandirilmis olup, bu da
kopek kemigi seklindeki numune olgiim kesitinde yaklasik 10 A mm 2lik bir
maksimum akim yogunlugu 6ngdrmektedir; ancak bu limitin flash sinterleme siirecinde
gercekten asilip asilmadigi net degildir, dolayisiyla akim yogunlugu aslinda biraz daha
diisiik olabilir. Gonzalez-Julian ve Guillon (Gonzalez-Julian ve Guillon, 2015),
sinterleme siirecini desteklemek icin sivi fazda kalsiyum-aliiminyum silikat (CAS) cami
eklemistir. Bu durumda, s1v1 fazin 1350 °C iizerinde eridigi noktada gecen akim, 150 V
cm™! gibi daha diisiik bir baslangic elektrik alaninda ve agirlikca %10 CAS camu
eklenmis numuneler i¢in 1315 °C baslangic firin sicakliginda flash sinterlemenin

gerceklesmesini saglamistir. Bu numune %98.58 goreceli yogunluga ulagmistir. Diger



16

numuneler de sinterlenmistir, ancak bu kadar yiiksek yogunluk elde edilememistir ve
zamanla degisen sinterleme egrileri ile flash sinterleme davranisinin daha az kaniti
bulunmaktadir.

Biesuz ve Sglavo tarafindan yapilan daha giincel bir ¢alismada (Biesuz ve
Sglavo, 2016), %99.8 aliimina numunelerinde elektrik alan1 ve akim yogunlugunun
flash sinterleme tizerindeki etkisi daha ayrintili olarak incelenmistir. Yiiksek elektrik
alanlarda (1500 ve 1250 V cm™') flash sinterleme, 2-6 mA mm™2 akim yogunluklarinda
gozlemlenmistir. 0 veya 250 V cm™! elektrik alanlarinda ise flash sinterleme davranist
goriilmemistir. Bu kosullar arasinda, alan destekli sinterleme go6zlemlenen ve
numunenin akim limitine ulastiginda flash sinterlemeye gecis yapilan karisik bir
davranig goriilmektedir. Ancak, tam yogunlugun yalmzca 1000 V cm™! veya daha
yiiksek elektrik alanlarda ve 6-7 mA mm™ akim yogunlugunda flash sinterlenmis
numuneler i¢in elde edildigi not edilmistir. Bu numuneler i¢in flash sinterleme, 1500 V
cm ! elektrik alani altinda yaklasik 900 °C'de, 1250 V cm™! igin 1000 °C'de ve 1000 V
cm! icin 1070 °C'de platinum elektrotlar: kullanilarak gerceklesmistir. Karbon ve
giimiis elektrotlar1 kullanildiginda, karsilik gelen elektrik alami giiclerinde daha diisiik
flash sinterleme sicakliklart gozlemlenmistir; ancak oOzellikle giimiis elektrotlarin
kullanim1 gézlemlenen yogunlasma derecesini siirlamistir. Bu ii¢ ¢alismadan agikca
goriilmektedir ki, safsizlik konsantrasyonu, aliiminanin verilen deneysel kurulumda
basarili bir sekilde flash sinterleyip sinterlemeyecegini belirlemede kritik bir faktordiir.
Cologna ve arkadaslar1 (Cologna ve ark., 2011), %99.99 saflikta aliimina kullanmisken,
Gonzalez-Julian ve Guillon (Gonzalez-Julian ve Guillon, 2015), safsizlik orani
belirtilmeyen %99.7 saflikta bir toz kullanmistir; bu %0.3 saflik, Cologna ve
arkadaslarmin (Cologna ve ark., 2011) ekledigi %0.25 MgO miktarindan daha yiiksek
bir safsizlik seviyesidir. Biesuz ve Sglavo (Biesuz ve Sglavo, 2016), MgO, Na.O,
Fe203, SiO2 ve CaO dahil olmak tizere toplam %0.2 safsizlik igeren %99.8 saflikta
alimina kullanmigtir. Bu seviye, flash sinterlemenin gozlemlendigi Cologna ve
arkadaslarmin (Cologna ve ark., 2011) %0.25 MgO igerigine benzer bir seviyededir.
Cologna ve arkadaslar1 (Cologna ve ark., 2011) ile Biesuz ve Sglavo (Biesuz ve Sglavo,
2016) arasindaki aliimina igin gereken elektrik alani, akim yogunlugu ve firin sicakligi
kosullarindaki acik varyasyonlar, aliimina numunelerinin benzer safligina ragmen,
safsizlik igeriginin son derece kritik oldugunu veya deneysel aparatin kurulumunun

onemli bir rol oynadigini dnermektedir. Bu alanda, aliimina {izerindeki flash sinterleme
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davraniginda safsizlik tiirli ve miktarinin kritik yonlerini belirlemek i¢in daha fazla
calisma gerekmektedir.

Aliimina, hem o-aliimina hem de y-aliimina formlarinda bulunur; ancak, simdiye
kadar yalnizca a-aliimina flash sinterlenebilir olarak gosterilmistir. Biraz kafa karistirici
bir sekilde adlandirilan B-aliimina, aslinda sodyum aliiminattir (6rnegin, MgNa2Al10017)
ve gliclii iyonik bir malzeme olup SOFC gibi uygulamalarda kullanilmaktadir. Caliman
ve arkadaslar1 (Caliman ve ark., 2016) tarafindan, 120 V cm—1 elektrik alani, 550 °C
firm sicaklign ve 10 A cm ™2 maksimum kritik akim kullanilarak giimiis elektrotlarla
flash sinterlenmistir. Bu numunelerin goreli yogunluklart %88 olup, ¢alismada elde
edilen en yiiksek yogunluktur. Ilging bir sekilde, bu malzeme icin platinum elektrotlar
uyumsuz elektrokimyasal reaksiyonlar nedeniyle etkisiz kalmistir. Bu calisma, flash
sinterleme sirasinda malzemenin iyonik yiik tasiyicilariin diflizyon hizlarini ve
davraniglarin1 anlamanin, sadece -elektriksel iletkenlikten daha 6nemli oldugunu

gostermektedir.

2.3.5. Titanyum oksit

Titanyum oksit, enerji depolama ve sensorler gibi islevsel uygulamalar igin
degerli bir malzemedir (Jha ve Raj, 2014). Saf titanyum oksidin rutil kristalografik
formunda flash sinterlenmesi ilk olarak Jha ve Raj tarafindan 2014 yilinda rapor
edilmistir (Jha ve Raj, 2014). Kopek kemigi seklindeki numuneler, 1150 °C’ye 1sitilmig
bir tiip firinda platin tel elektrotlar kullanilarak flash sinterlenmistir. Flash sinterleme,
250 V cm™! ve iizerindeki baslangi¢ elektrik alanlar icin gergeklesmis olup, en diisiik
flash sinterleme firm sicakhigi 1000 V em™! igin 640 °C olarak 6l¢iilmiis ve numuneler
yaklasik %90 yogunluk ve 1,5 um tane boyutu ile kalmistir. Bu, tipik konvansiyonel
sinterleme kosullarinin 1000 °C’de 20 saatten oldukga diisiiktiir. Jha ve arkadaslarinin
(Jha ve ark., 2016) sonraki deneyleri, Elektron Kaynagi Gelismis Fotonu kullanarak 6n
sinterlenmis TiO2 numunelerinde elektrik alaninin etkisini incelemistir. Numuneler, 800
°C’de bir firmda X-1511 kirmimu ile izlenmis ve numunelerden gecen 100 V cm™!
elektrik alani uygulanmistir. Gii¢ kaynaginin akim siir1 25 mAmm 2 idi. Elektrik alam
altinda, (110) ve (111) kristalografik diizlemleri nedeniyle tepe yogunluklarinin
azaldigi, (211) tepe yogunlugunun ise arttig1 bulunmustur. Bu etki, DC gii¢ kaynaginin
kapatilmasiyla geri dondiiriilebilmistir. Bu gozlemler, TiO2 birim hiicresinin elektrik
alan1 nedeniyle distorsiyona ugradigini ve bunun, oksijen bosluklar1 ve titanyum

interstisyel gibi yiiklii kusurlarin birikimi ile iliskili olabilecegini dnermektedir. Bu
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deney, flash sinterleme siirecinin son asamalarini tekrarlar, bu nedenle ilk flash
sinterleme kosullarinda bu etkinin 6l¢iilebilir olup olmayacagi belirsizdir.

2016 yilinda Zhang ve arkadaslar1 (Zhang ve ark., 2016) anataz ve rutil TiO;
formlariin flash sinterleme kosullarini, azot ve vanadyum dopantlar1 eklenmis ve
eklenmemis olarak inceledi. ince peletler seklinde sekillendirilmis numuneler, baslangic
elektrik alam olarak 500 V cm™!' altinda isitilmistir. Maksimum akim yogunlugu
yaklasik 20 Amm 2 idi. Flash sinterleme, tiim numunelerde 665 °C ile 831 °C arasinda
firin sicakliklarinda gergeklesmistir ve bu, Jha ve arkadaslarinin (Jha ve Raj, 2014)
dopantsiz rutil TiOz2’de 500 V c¢cm™' ve 700 °C’de flash sinterleme gozlemledigi
bulgularla tutarlidir. Anataz 6rneklerinde firin sicakliklari, rutil 6rneklerine gére daha
diisiiktii; bu durum anataz fazinin daha yiiksek elektriksel iletkenligine atfedilmektedir.
Tiim durumlarda anataz fazi, 1100 °C’nin altinda denge 1sinma kosullarinda
beklenildigi gibi rutil fazina donligmiistiir. Numunelerin yogunlugu %86 (V-doplanmis
anatase) ile %97 (dopantsiz rutil) arasinda degisirken, tane boyutlari 0,21 pum
(Ndoplanmis rutil) ile 1,11 pm (dopantsiz anataz) arasinda degismistir. Bu numuneler
arasinda yogunluk ile tane boyutu arasinda bir korelasyon bulunmamaktadir; ancak
ilging bir sekilde, daha yiiksek flash sinterleme baslangi¢ firin sicakliklarina sahip {ig
numune, genellikle sub-mikron tane boyutlarina sahipken, en diisiik flash sinterleme
baslangi¢ firin sicakliklarina sahip iic numune ise 1-1.1 um tane boyutlarina sahiptir.
Knaup ve arkadaslar1 (Knaup ve ark., 2014), TiO2'de erime sicakliginin diisiiriilmesi ile
ilgili simiilasyonlarin1 kullanarak bazi gozlemlenen malzeme davramislarini kismen
aciklamiglardir. Modelleri, rutil TiO2’nin 1sinma sirasinda oksijen konsantrasyonunun
azaldigini, ylizeyde biriken oksijen bosluklarmin iletkenligi artirdigini gostermektedir.
Numunelerde bir oksijen konsantrasyon gradyan: mevcut oldugunda, erime sicakligi
numunenin ¢esitli bolgelerinde 6nemli 6lglide farkli olabilir. TiO2 numunelerinin flash
sinterleme sirasinda makro dlgekte eridigine dair mikroyapisal bir kanit bulunmamakla
birlikte, yerel erime sicakligi diisiisii, artirilmis atomik difiizyon hizlar1 olarak ortaya
¢ikabilir ve bu da sinterlemenin artirilmasina yol agabilir. Bu model temelli hipotez,
bulgular1 dogrulamak icin kontrollii oksijen atmosferleri igeren dikkatli deneysel

caligmalara ihtiya¢ duymaktadir.

2.3.6. Kalay dioksit

Kalay dioksit, kimyasal sensorler gibi uygulamalarda kullanilan bir n-tipi yar

iletken malzemedir (Ponce ve ark., 2008). Bu malzemenin tamamen sinterlenmesi,
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buharlagma nedeniyle sinterleme katkilar1 olmadan miimkiin degildir (Dolet ve ark.,
1995). Muccillo ve Muccillo (Muccillo ve Muccillo, 2014), kalay dioksit iizerinde flash
sinterlemeyi, agirlikca %2 MnO; eklenmis ve eklenmemis olarak, baslangi¢ elektrik
alan1 80 V cm™! secilerek 900 °C, 1100 °C ve 1300 °C firin sicakliklarinda incelediler.
Daha diisiik akim sinir1 olan 1 A i¢in yogunlagsma minimaldi, ancak 5 A akim siir1
kullanildiginda yogunlagsma artmistir. Saf SnOz numunelerinde gozlemlenen temel
mikroyapisal siire¢ tane kaynasmasiydi ve numunelerin yogunluklar 1s1l islemden sonra
bile teorik maksimum yogunlugun yaklasik %45’inde kalmistir. Bu numunelerde flash
sinterlemenin gercekten gerceklesip gerceklesmedigi sorgulanabilir. Ancak MnO>
eklenmis numunelerde, numuneler teorik yogunlugun %91.8'ine kadar ulasmis ve ayrica
azaltilmis tane boyutlarini korumustur. Bu goézlemler, numunede kapsamli Joule
1sinmasinin bir sonucu olabilir. Yogunlasma gézlemlenmis olsa da bu ¢aligma (Muccillo
ve Muccillo, 2014), numunelerde flash sinterleme konusunda smirli kanit sunmakta ve
bu malzeme i¢in optimal flash sinterleme kosullarini belirlemek ic¢in daha fazla

calismaya ihtiya¢ duyulmaktadir.

2.3.7. Cinko oksit

ZnO, kalay oksitte oldugu gibi n-tipi bir yari iletken malzemedir ve varistorlerde
kullanilmaktadir (Chiang, 1997). Schmerbauch ve arkadaslar1 (Schmerbauch ve ark.,
2014), ¢inko oksidin 80 V cmin iizerindeki baslangic elektrik alanlarinda flash
sinterleme gosterdigini, 160 V cm ™ "de 625 °C ve 80 V cm "de (151 A m2 akim sinir1)
675 °C firin sicakliklarinda basladigini gostermistir. Numuneler, teorik maksimum
yogunlugun yaklasik %94.5'ine kadar yogunlagma sagladi ve bu yogunlagma neredeyse
tamamen flash olayr sirasinda 1sinma siirecinde gergeklesti. Daha diisiik elektrik
alanlarinda ise alan yardimli sinterleme siiregleri goézlemlenmistir. California
Universitesi San Diego'dan Luo'nun grubundan iki ¢alisma (Zhang ve digerleri (Zhang
ve ark., 2015) ve Zhang ve Luo (Zhang ve Luo, 2015)) ¢ok daha yiiksek elektrik
alanlar1 kullanarak cinko oksidi 108 °C'ye kadar diisiik sicakliklarda (500 V ecm™!, 153
mMA mm~2 akim yogunlugu smir1) indirgeme atmosferinde (Ar + %5 H2) flash
sinterlemistir. Bu numunelerin yogunlugu %97.4'tiir. Elektrik alanmi 1000 V cm e
artirmak yogunlukta 6nemli bir artig saglamamaistir.

Daha diisiik baslangi¢ sicakligi, kismen indirgenmis ZnO'nun, stokiyometrik
malzemeye kiyasla daha yiliksek elektriksel iletkenlige sahip olmasindan

kaynaklanmaktadir ve bu da flash olaymin daha diisiik firin sicakliklarinda
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gerceklesmesini saglamaktadir. Dikkat ¢eken bir diger nokta, indirgenmis atmosferin,
onceki ¢aligmalarda (Zhang ve digerleri (Zhang ve ark., 2015)) anot ve katot bolgeleri
arasinda gozlemlenen tane boyutundaki belirgin farklar1 da ortadan kaldirmasidir. Bu
calisma, flash sinterleme siirecinde farkli atmosferler kullanarak alisilmadik bir yontem
sunmaktadir ve bulgular, benzer malzemelerde flash sinterlemeyi artirabilecek bir islem

parametresi olabilecegini gostermektedir.

2.3.8. Silisyum karbiir

Silisyum karbiir, seramik zirh ve elektronik gibi bircok uygulamada kullanilan,
yart iletken ve kovalent bir malzemedir (Dancer, 2016). Silisyum karbiir (SiC), yiiksek
sertlik, milkemmel termal ve kimyasal stabilite, iyi elektriksel iletkenlik ve yiiksek
termal iletkenlik gibi istiin Ozelliklere sahiptir. Silisyum karbiir flash sinterlemesi,
bugiine kadar iki arastirma ekibi tarafindan, farkli aparat konfigiirasyonlar1 kullanilarak
ancak her zaman pelet seklindeki numuneler tizerinde rapor edilmistir (Dancer, 2016).

Silisyum karbiir, yogunlastirmak i¢in yiiksek sicakliklar ve uygulanan basing
gerektirir (>2000 °C) ve siklikla sinterleme katki maddeleri kullanilir (Riley, 2009).
Sinterleme katki maddelerinin iki kombinasyonu 'ABC' tipi (aliiminyum ve bor karbiir,
ancak bazen sadece bor karbiir) ve 'AY" tipi (yiiksek sicakliklarda itriyum aliiminyum
garnet (Y AG) olusturarak sivi faz sinterlemesine neden olan aliimina ve itriyum) vardir.

SiC'de flash sinterlemeyi ilk bildiren Zapata-Solvas ve digerleri (Zapata-Solvas
ve ark., 2013), ABC katki maddeleri, AY katki maddeleri ve katki maddesi igermeyen
pelet bicimli a-SiC numuneleri {iretmistir.

Grafit elektrotlar ile seramik kompakt arasinda temasi korumak i¢in minimum
basing (0,1 MPa) uygulanmis bir indiiksiyon firina yerlestirilmis, aliimina kapli bir
grafit kalip (akimimm numuneden sadece dikey olarak gecmesini saglayacak sekilde)
kullanmistir. En diisiik flash sinterleme firin sicakligi (numunenin yanindaki kalibin
duvarinda 6l¢iilmiistiir) 300 V cm ™! uygulanan alan altinda ABC ilaveli SiC numuneleri
icin 1029 °C idi; ayn1 uygulanan alanda AY ilaveli SiC i¢in sadece biraz daha yiiksek
bir firin sicakligr gerekiyordu. Ancak ilavesiz SiC, ayni elektrik alan1 i¢in en az 250 °C
daha yiiksek bir firin sicaklig1 gerektiriyordu.

a-SiC ve B-SiC, Grasso ve arkadaslari tarafindan 2016'da yaymlanan iki
makalede de incelenmistir (Grasso ve ark., 2016; Grasso ve ark., 2016). Her iki
durumda da silisyum karbiir numuneleri, bir SPS makinesinde flash sinterleme diizenegi

kullanan ve onemli tek eksenli basincin kolayca uygulanmasina olanak taniyan ve



21

geleneksel flash sinterleme tekniklerine kiyasla ¢ok daha yiiksek akimlar (binlerce
amper) liretme yetenegine sahip olan 'flash kivilcim plazma sinterleme'ye (FSPS) tabi
tutulmustur. DC akimi, SPS makinesi kullanilarak numuneden gegirilir.

Burada baz1 gozlemler yer almaktadir. o- ve B-SiC numuneleri igin
sinterlemenin ¢ok hizli (1 dakikadan kisa siirede) gergeklestigi gozlemlenmistir.
Numunelerin yogunluklari, 10 kW giiclinde FSPS'ye tabi tutulan numune i¢in %96'ya
kadar ulagmistir. 1358 °C'de oOlgiilen sicakligin (firin sicakligina esdeger oldugu kabul
edilir) Zapatas Solvas ve digerleri tarafindan belirtilenlerden oldukga yiiksek oldugu
dikkat ¢ekicidir (Zapata-Solvas ve ark., 2013).

Silisyum karbiir, farkli kristal yapilarina sahip olabilen bir malzemedir ve
genellikle alfa (a-SiC) ve beta (B-SiC) olmak {izere iki ana kristal yap1 formu bulunur
(Dancer, 2016). Bu yapilar, SiC'nin 6zelliklerini ve uygulama alanlarini belirler.

Alfa silisyum karbiir (a-SiC), 6H-SIC ve 4H-SiC olmak iizere iki farkli polimorf
bulunur. Bu yapilar, altigen ve dortgen birim hiicreleri ile karakterizedir. Yiiksek termal
iletkenlik, yiliksek mekanik dayaniklilik ve yiiksek sicaklik stabilitesi gibi istiin
ozelliklere sahiptir. Genellikle elektronik bilesenler, yar1 iletken cihazlar, sensorler ve
yiiksek sicaklik uygulamalarinda kullanilir.

Beta silisyum karbiir (B-SiC), kubik (3C-SiC) kristal yapisina sahiptir. Daha
diisiik termal iletkenlik ve mekanik ozelliklere sahip olsa da, optik ve elektro-optik
uygulamalar i¢in idealdir.

Silisyum karbiirin tiretimi, genellikle yliksek sicaklikta kimyasal tepkimeler
veya fiziksel siirecler kullamlarak gerceklestirilir. Uretim yontemleri, istenen {iriin
formu, kristal yap1 ve 6zelliklerine gore secilir.

Asirt sicak basing yonteminde, yiiksek sicaklikta ve basing altinda silisyum ve
karbon karisimi reaksiyona sokulur. Bu yontemde, genellikle kristal yapi kontrollii
olarak biiytitiiliir. Alfa ve beta SiC kristalleri elde edilebilir.

Kimyasal buhar biriktirme yonteminde, silisyum organik bilesikleri ve metan
gibi karbon kaynaklari, yiiksek sicaklikta bir reaktorde ¢oktiiriilerek SiC filmi veya
tabakas1 olusturulur. Bu yontem genellikle ince film kaplamalar i¢in kullanilir.
Genellikle polikristalin yapilar elde edilir.

Yiiksek sicaklik sinterleme yonteminde, silisyum ve karbon tozlari, yiiksek
sicaklikta sinterleme yontemiyle bir araya getirilir ve kristal olusturulur. Bu yontem
daha biiyiik ve daha kalin yapilar i¢in tercih edilir. Genellikle alfa ve beta SiC kristalleri
elde edilir.
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Silisyum karbiir, sertlik ve asinma direnci nedeniyle zimpara kagitlari, taglama
taslar1 ve asindirict tozlar gibi asindirici trlinlerde yaygin olarak kullanilir. Yiiksek
sicaklik dayanimi ve hafifligi nedeniyle, turbosarj rotorlari, fren diskleri ve yiiksek
performansli motor bilesenleri gibi otomotiv ve havacilik uygulamalarinda kullanilir.
elektronik cihazlarda ve yar iletken bilesenlerde kullanilir. Yiiksek termal iletkenlik ve
diisiik termal genlesme oOzellikleri, elektronik cihazlarin termal yoOnetiminde ve 1s1
dagiticilarinda kullanimini saglar. Kimyasal stabilitesi ve korozyon direnci nedeniyle,

kimyasal islem ekipmanlari, reaktorler ve 1s1 esanjorlerinde kullanilir.

2.3.9. Bor karbiir

Bor karbiir, elmastan sonra dayanimi ve sertligi en yiiksek malzemedir.
Genellikle bir elektrik ark ocaginda bor trioksitin kok ile karbotermal indirgemesiyle
retilir (Alizadeh ve ark., 2006). Yogunlastirma i¢in kullanilan ana islemler sicak
presleme ve sicak izostatik preslemedir (Suri ve ark., 2010). B4C malzemesi 2200°C’de
24-36 saat gelencksel sinterleme yontemi ile %99 yogunluk elde edilmektedir
(Cetinkaya, 2022).

Bor karbiirde dogrusal zincirlerin her biri, {i¢ farkli ikosahedranin ekvator yerleri
ile birlikte bir atoma kovalent olarak baglanmistir (Vast ve ark., 2009). Diisiik
yogunluklu ve giiclii baglanma yapist nedeniyle tank zirhlari, hafif balistik yelekler,
yiiksek sicaklik refrakterleri, agindiricilar, niikleer radyasyon emiciler gibi uygulamalar
icin bir aday haline getirir (Reddy ve ark., 2020).

Sekil 2.5'de gosterildigi gibi rombohedral bir birim hiicrede ¢apraz bagli {i¢ atom
zinciriyle birlestirilmis 12 atomlu ikosahedral birimlerinden olusur (Reddy ve ark.,
2020). Bor karbiir kristal yapisinin yerel atomik konfigiirasyonu, bor ve karbon atomik
konumlarim1 gercek bir uzayda ayri ayri ortaya ¢ikarmak igin yeterli uzaysal
¢ozlinlirliige sahip dogrudan deneysel gézlemin bulunmamasi nedeniyle hala yogun bir

sekilde tartigilmaktadir (Reddy ve ark., 2020).
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Sekil 2.5. Bor karbiir yap1 modelinin sematik gosterimi (Clark ve Hoard, 1943)

Stokiyometrik olarak kararli B4C malzemesinin karbon igerigi Sekil 2.6’deki faz

diyagraminda atomik %8.6-21 arasinda oldugunu gostermektedir. Kristal yapi icerisinde

12 tane B atomu ile 3 tane C atomu eslesmektedir.

Sicaklik (°C)
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Sekil 2.6. Bor karbiiriin faz diyagrami1 (Domnich ve ark., 2011)

Farkli sinterleme yardimcilar1 kullanilarak B4C'nin yogunlugunu arttirmak igin

cesitli girisimlerde bulunulmustur. Yaygin olarak kullanilan sinterleme yardimcilar
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karbon (C), titanyum (Ti), aliiminyum (Al), aliimina (Al203), zirkonyum oksit (ZrO>),
titanyum karbiir (TiC), silisyum karbiir (SiC), titanyum boriir (TiB2), krom boriir (CrB2)
ve toprak metal oksitlerdir (Thevenot, 1990).

0,8 eV bant araligina sahip potansiyel p tipi yar1 iletken 6zellikleri, yiiksek erime
noktast ve kimyasal kararliligiyla birlestiginde bor karbiiri yiliksek sicaklik
uygulamalari i¢in ilging bir aday yar1 iletken malzeme haline getirir (Heimann, 2010).
Diisiik band araligina sahip malzemelere daha az elektrik alan uygulanmakta ve daha
diisiik sicakliklarda iletkenlikleri artmaktadir (Demir, 2022). Bu nedenle flash

sinterleme teknigi ile iiretilebilmektedir.

2.3.10. Erbiyum oksit

Isvec'in Ytterby kasabasi yakinlarindaki bir tas ocaginda kesfedilen gadolinit
minerali, ¢cok sayida nadir toprak elementinin kaynagi olmustur (Neuman ve ark., 1997).
1843 yilinda Isvecli kimyager Carl Gustaf Mosander, gadoliniti cesitli elementlere
(yttria, erbia, terbia) ayirmay1 basarmistir.

Lantanit grubu elementlerinden atom numarasi1 68, erime noktasi 1529 °C,
yogunlugu 9,07 g/cm?® ve kristal yapis1 hekzagonal siki paket olan erbiyum, giiniimiizde
oncelikli olarak Cin'deki kil minerallerinden ¢oziicii ekstraksiyon islemleriyle elde
edilmektedir. Giimiisi bir parlakliga sahip erbiyum metali yumusak malzemedir ve
havada kararli oldugundan bazi nadir toprak metalleri kadar hizli oksitlenmez (Neuman
ve ark., 1997).

Erbiyum oksit miikemmel elektriksel, optik ve fotoliiminesans Ozelliklerine
sahip olan higroskopik pembe bir tozdur. Bu parcaciklar suda ¢oziinmez ve giiglii
mineral asitlerinde orta derecede ¢Oziiniir.

Yiiksek erime noktast (2430 °C), kimyasal ve 1sil kararlilik nedeniyle ilgi
duyulan erbiyum oksit, diislik sicaklikta hacim merkezli kiibik bir kafese sahiptir fakat
yiiksek sicaklikta hekzagonal siki paket kristal yapisina polimorfik bir doniigim
yapmaktadir (Neuman ve ark., 1997).

Er.03, kozmetik ve ila¢ endiistrilerine yonelik cam iiretiminde renklendirici/renk
giderici katki maddesi olarak kullanilmaktadir. Ayrica yiiksek kaliteli sofra caminda,
niikleer endiistrisinin 6zel uygulamalarina lazer iiretiminde ve degerli {iriinlerin,
belgelerin, bandrollerin gilivenlik 06zellikleri i¢in miirekkep formiilasyonlarinda

kullanilir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

Alfa Aesar tarafindan temin edilen B4C tozu (ortalama 4 pum partikiil boyutu,
agirlikca %99 saflik), SiC tozu (ortalama 44 pm partikiil boyutu, agirlikca %99,8 saflik)
ve ErOs tozu (ortalama 40 nm partikiil boyutu, agirlikga %99,99 saflik) kullanilarak
numuneler iiretilmistir.

B4C ve SiC tozlar1 poligonal 6zelliklere ve genis bir partikiil boyutu dagilimina
sahiptir. Er.Os katkisi, agirlikga %0 ile 3 arasinda degisen oranlarda baslangic
bilesimlerine eklenmistir.

Calisma siirecinde kullanilmasi gereken farkli malzemeler de vardir. ilerleyen
boliimlerde detayli olarak anlatilacaktir.

Bu tez calismasinda gezegen hareketli bilyali degirmen (RETSCH, PM 100),
karistirict (MTOPS, MS300HS), tek eksenli hidrolik pres (KUMAK), kamara tipi firin
(PROTHERM, PLF 130/10, 3600 W, 220 V, 16 A) ve DC gii¢ kaynag1 (AMETEK,
XG600-2.6, 1500 W, 2200 VA, 47-63 Hz) kullanilmistir.

3.1. Deneysel Hesaplamalar
Yapilan deneylerde yesil yogunluk kullanilmigtir. Bunu hesaplayabilmek igin
yogunlugun yaklasik olarak %55’ alinmistir. Denklem 3.1°de tozun yogunlugu 5,14

g/cm® olarak yazilirsa ham toz yogunlugu (d) 2,83 g/cm? buluruz.

m
055xd=—
v (3.2)

Pelet seklinde hazirlanan numunenin silindirik bir yapiya sahip olmasi nedeniyle
hacim hesaplamasinda Denklem 3.2 kullanilmistir. Yaricap: (r) 6,5 mm ve kalinlig1 (h)

2 mm olarak yerine yazdigimizda hacmi (V) 0,265 cm? buluruz.
V=mnxr‘xh (3.2
Hacmi ve yogunlugu bilinen numune i¢in kiitle hesab1 yapmak i¢cin Denklem 3.3

kullanilmistir. Numune yogunlugu (d) 2,83 g/cm?® ve toz hacmi (V) 0,265 cm? olarak

yazildiginda toz kiitlesini (m) 0,750 g buluruz.
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<|B

(3.3)

3.2. Numune Hazirlanmasi

Calismada kullanilan tozlar, yiiksek enerjili gezegensel bilyali degirmenin
tungsten karbilir kavanozu igerisinde 400 rpm hiz ile 4 saat mekanik olarak
alagimlandirilmistir. 10 mm c¢apinda tungsten karblir (WC) bilyalarin kullanildig:
ogiitme isleminde bilya/toz orani (BPR) 10:1 se¢ilmistir.

Proses kontrol ajan1 (PCA) olarak agirlikca %2’lik etanol kullanilmistir. Ogiitme
ve alasimlandirma islemi sirasinda asiri 1sinmadan kaginmak igin cihaz 10 dakika
calistirilip 5 dakika dinlendirilmistir.

Toz halinde bulunan malzemelerin yesil yogunluklu pelet numune formuna
getirilmesi icin gerekli olan toz miktar1 (3.1)’deki denklem ile hesaplanmistir. Elde
edilen toz miktaria gore % 3 agirlik oraninda %5 PEG ¢6zeltisi ilave edilmistir. 100 ml
bir beher igerisinde 5 mg PEG baglayici katist ve 95 ml deiyonize su manyetik
karistiricida 80 rpm hiz ile sicaklik kullanilmadan 5 dakika karistirilarak homojen bir
sekilde ¢oziilmiistiir.

Toz halindeki numuneye baglayici ilave edilmesiyle presleme isleminde mikron
alt1 pargacik boyutuna sahip tozlarin bir arada tutulmasi ve kalip icerisinden tek parca
olarak ¢ikmas1 saglanmistir.

Toz ve baglayict agat havan igerisinde belirli bir miktar kullanilarak
harmanlanmigtir. Karisim homojen olduktan sonra 0,750 g hesaplanarak tartilmis ve 13
mm c¢apli silindir kalibin igerisine yerlestirilerek 50 bar basingta 30 saniye preslenmistir.
Sonrasinda 100 bar basingta 30 saniye bekletilerek islem tamamlanmastir.

Presleme isleminde elde edilen pelet seklindeki numunenin Olciileri kumpas
yardimiyla kontrol edilerek 13 mm c¢apmnda ve 2 mm kalinliginda {iretilmesi

saglanmistir. Tiim numuneler i¢in Sekil 3.1°de gosterilen prosediir uygulanmistir.
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Baglayica

Presleme

Numune

Tozlar \ . Katk
\}

‘/ .

Sekil 3.1. Deney numunesinin iiretim agamalar1 (Riley, 2009)

FS isleminden 6nce nihai iirlin igerisindeki baglayicinin literatiirde belirtilen
300-500 °C sicakliklarda buharlagsmasi gerekmektedir. Bu nedenle, pelet numuneler
icerisindeki PEG’in tamamen uzaklagmasi i¢in 1 °C/dk 1sitma hizi ile 600 °C’ye
cikilmistir ve bu sicaklikta 1 saat beklenmistir. Daha sonra numune icerisinde catlak

olusmamasi i¢in oda sicakligina kadar firinda sogutularak hazir hale getirilmistir.

3.2.1. Flash sinterleme islemi

Pelet seklinde hazirlanan numunelerin FS islemi, kamara tipi firinda ve DC gii¢
kaynagina bagl olarak gerceklestirilmistir. Firin sicakligi 20 °C/dk artis ile 1000 °C’ye
cikacak sekilde programlanmistir. Daha sonra gili¢ kaynagi 50 V/mm ve 0,5 A olarak
deney i¢in belirlenen degerleri ayarlanmustir.

Numunenin elektrot gorevi yapmasi i¢in her iki tarafina 304 paslanmaz celikten
olusan levha kullanilmistir. Gii¢ kaynagina bagl olan elektrotlar, numune baglanmadan
once akimin ge¢mesi kontrol edilip firin igerisine sandvig¢ seklinde yerlestirilmistir.

Elektrotlarin deney sirasinda numuneye elektrik alan uygulayabilmesi ig¢in
firmin arkasinda bulunan yalitimli girislerden baglantis1 yapilmistir. Daha sonra gii¢
kaynag1 acilarak sisteme sicaklikla birlikte akim verilmeye baslanmistir. FS sicakligina
ulasan numune, giic kaynaginda voltaj ve akimin diismesine sebep olarak firin
icerisinde parlama (flash) goriintlisii  olusturmustur  (Sekil 3.2).  Sinterleme

tamamlandiktan sonra sistem kapatilarak oda sicakligina sogumasi icin bekletilmistir.

Sekil 3.2. Numunede olusan flash goriintii
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3.2.1.1. Karakterizasyon teknikleri

Flash sinterleme yontemiyle B4C-10SiC-nEr20s (n = ag. %0, 0,5, 1 ve 3)
malzemeleri tiretilmistir ve karakterizasyonlar1 yapilmistir (Sekil 3.3).

Temin edilen tozlarin ortalama partikiil boyutu ve spesifik ylizey alani, lazer
kirmmmm  kullanilarak  Mastersizer 2000 cihazi ile Olgiilmiistiir. Numunelerin
mikroyapisint analiz etmek i¢in taramali elektron mikroskobu (ZEISS EVO 10)
kullanilmaistir.

Seramik malzemelerin element dagilimi, enerji dagilimli spektroskopi (EDS) ile
belirlenmistir. Faz tanimlamasini, piklerin indekslenmesini ve kristalit boyutlarinin
degerlendirilmesini belirlemek i¢cin X-151m1  kirmmimi  (Rigaku ZSX Primus 1I)
kullanilmastir.

Uretilen numunelerin  teorik yogunluklar1 karisgimlar kurali kullanilarak
bulunmustur. Sinterlenmis malzemelerin yogunlugu ise, Arsimet prensibine gore hassas

terazide (Precisa XB 220A) hesaplanmustir.

Sekil 3.3. Flash sinterlenmis deney numuneleri
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4. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

Flash sinterleme, elektrik alan1 yardimiyla seramik malzemelerin daha diisik
sicakliklarda ve daha kisa siirede sinterlenmesini saglayan yenilik¢i bir tekniktir. Bu
calisma, B4C-10SiC seramik malzemesine farkli oranlarda (%0, %0,5, %1 ve %3) Er.03
ilave edilerck bu katkilarin flash sinterleme sirasindaki elektriksel ve termal davraniglar
tizerindeki etkilerini incelemeyi amaglamistir. Numunelerin iretilmesinden sonra Er2O3
katkilt B4C-10SiC seramik malzemelerin faz, mikroyapisal, yogunluk ve sertlikleri

asagidaki boliimlerde karakterize edilmis ve tartisilmastir.

4.1. Flash Sinterleme Davranisi

Flash sinterleme deneylerinde elektrik akiminin ilk gegisi ve maksimum akimin
gecisi gibi kritik sicakliklar dikkatle analiz edilmistir. Sekil 4.1, farkli Er,O3 oranlarina
sahip seramik malzemelerin 50 V/mm elektrik alani altinda FS sirasinda elektrik
alaninin, akim yogunlugunun ve gii¢ yogunlugunun zamanla nasil degistigini
gostermektedir.

B4C-10SiC numunesi lizerinde gergeklestirilen flash sinterleme deneyleri,
malzemenin elektriksel ve termal davranisini analiz etmek ig¢in Onemli veriler
sunmustur. Ik akim gecis sicakhigi 244 °C, akim gecis hizinin artmaya basladig
sicaklik 529 °C, ve maksimum akimin gectigi sicaklik 613 °C olarak hesaplanmistir
(Sekil 1a). Bu sicaklik degerleri, malzemenin flash sinterleme siirecine uygunlugunu ve
yiiksek sicakliklarda elektriksel iletkenliginde belirgin bir artis yasandigini
gostermektedir. Elde edilen bu bulgular, malzemenin mikroyapisal degisiklikleri ile
sinterleme mekanizmasi arasindaki iligkiyi anlamak i¢in temel teskil etmektedir.

B4C-10SiC numunesine agirlikga %0,5 oraninda Er2O3 ilave edilmesiyle, flash
sinterleme sirasinda akim gegisi daha diisiik sicakliklarda baslamis ve hizlanmistir. Ilk
akim geg¢is sicakligr 234 °C, akim gecis hizinin artmaya basladig sicaklik 473 °C, ve
maksimum akimin gectigi sicaklik 577 °C olarak hesaplanmistir (Sekil 1b). Bu durum,
Er,Os'lin malzeme igerisinde elektriksel ve termal iletkenligi artirici bir etkisinin
oldugunu ve sinterleme siirecinin verimliligini gelistirdigini ortaya koymaktadir.

Er,Os oranmin %1°e ¢ikarilmasi, ilk akim gecis sicakligini 250 °C, akim gecis
hizinin artmaya basladigi sicakligr 459 °C, ve maksimum akimin gectigi sicakligr 578
°C olarak degistirmistir (Sekil 1c). Bu bulgular, Er,O3 ilavesinin optimum miktarinin
onemli bir rol oynadigini ve katki maddesi miktarindaki artisin akim gegis sicakliklarini

kontrol etmede etkili oldugunu gostermektedir. %1 oraninda Er,Os, daha diisiik
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miktarlara kiyasla akim gegisinde bir miktar gecikme yaratmis ancak sinterleme

verimliligi acisindan dengeli bir yap1 saglamistir.
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Sekil 4.1. 50 V/mm'de flash sinterlenmis Er,O3 katkili B4C-10SiC seramik malzemelerin zaman i¢indeki

akim yogunlugu ve gii¢ yogunlugu grafigi:

(a) 0 Erzog, (b) 0,5 Erzog, (C) 1 Er,O3 ve (d) 3 Er,0O3

Er.O3 oraninin %3’e ¢ikarilmasiyla, flash sinterleme siirecinde ilk akim gegis

sicakligr 231 °C, akim gegis hizinin artmaya basladigi sicaklik 443 °C, ve maksimum

akimin gectigi sicaklik 545 °C olarak Olclilmiistiir (Sekil 1d). Bu sonuglar, yiiksek

miktarda Er.Os ilavesinin akim gegis sicakliklarini belirgin sekilde diistirdigiini ve

sinterleme mekanizmasini hizlandirdigin1  gostermektedir. Ancak, katki maddesi

oranindaki artisin bir noktada iletkenlik davranisini stabilize edebilecegi ve faz dengesi

tizerinde etkili olabilecegi de goz Oniinde bulundurulmalidir. Akimm ilk gegisi,

elektriksel iletkenlikteki esik degerin asilmasiyla ortaya cikarken, maksimum akim

gecisi malzemenin daha diisiik enerji seviyelerinde sinterlenmesini miimkiin kilmigtir

(Cologna ve ark., 2011). Genel olarak, %0,5 oraninda Er,Os ilavesi, sinterleme

sicakligini diisiirmek i¢in etkili bir performans sergilerken, %3 Er2Oz ilavesi sinterleme
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mekanizmalarinin daha disiik sicakliklarda aktive olmasima ragmen, bu etkinin

optimize edilmesi gerekliligini gostermistir.

4.1. Faz Analizleri

B4C-10SiC kompozisyonuna farkli oranlarda Er.Oz ilavesi ile gergeklestirilen
numunelerin XRD analizleri Sekil 4.2°de verilmistir. Baglangi¢ numunemiz olan B4C-
10SiC numunesinin XRD analizi sonucunda B4C (JCPDS Kart No: 00-035-0798) ve
SiC (JCPDS Kart No: 01-089-3166) fazlarina ait XRD pikleri gézlemlenmistir. XRD
analizinde sadece bu piklerin goriinmesi flash sinterleme yonteminin diisiik sicaklikta
ve kisa silirede gergeklesmis olmasindan kaynaklanmaktadir. Ayrica baslangic
malzemelerinin yiiksek saflikta olmasi sinterleme sirasinda yeni bir faz olusumunun
gerceklesmedigini gostermektedir.

Er.O3 katkisinin diisiik konsantrasyonda (%0,5) eklenmesiyle birlikte, XRD
analizinde Er.Oz'ye ait piklerin diisiik siddette gozlenmesi, Er>O3’tin matriste homojen
olarak dagildigin1 ve cogunlukla amorf ya da diisiik kristal yapida oldugunu
gostermektedir. Siddetin diisiik olmasi, katki miktarinin sinirl olmasina baghidir (Biesuz
ve Sglavo, 2016). Er,O3 oraninin %1 ve 3 seviyelerine yiikseltilmesiyle XRD analizinde
Er203 piklerinin siddetinin arttig1 goriilmistiir. Bu durum Er,Os miktarimnin artisina bagl
olarak kristallesme oraninin arttigin1 gostermektedir (Neuman ve ark., 1997). XRD piki
siddetinin artmasi, kristal yapiya sahip ErOs fazmin yogunlagtiginin ve
belirginlestiginin gostergesidir (Riley, 2009). Er,Os miktarindaki artisla birlikte SiC
piklerinin siddetinde azalma gozlenmistir. Bu durum, sinterleme sirasinda SiC ile Er,O3
arasinda reaksiyonlarin olusabilecegine veya SiC fazinin bir kisminin Er203 katkisiyla
etkilesime girerek baska bir faza doniisebilecegine isaret etmektedir. Ayrica, Er2Oz'nin
sinterleme sirasinda SiC partikiillerinin etrafin1 kaplayarak SiC piklerinin algilana
bilirligini azalttig1 da degerlendirilebilir (Riley, 2009). Er,O3 oraninn artmastyla birlikte
B4C piklerinin ¢ok az da olsa saga dogru kayma gosterdigi goriilmektedir. Bu durum,
Er0Os3 ilavesiyle B4C kristal yapisinda kafes deformasyonlarinin veya gerilmelerin
olustugunu gdstermektedir. Bu kaymalar genellikle sinterleme sirasinda katki
elementlerinin B4C'nin kristal yapisina difiizyonu veya c¢oziinmesi sonucu kafes
parametrelerinde degisikliklerin meydana gelmesiyle iliskilidir. Ozellikle, kiiciik
miktarlarda ErOs'nin B4C matrisine difiizyonuyla B-C baglarinda bozulmalar veya
kristal yap1 gerilimleri olusmus olabilir. Bu durum, Er,Oz katkisinin olmadigi

kosullarda kimyasal reaksiyon veya faz donlisimii olmadigimi isaret eder. ErOz
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katkisinin artisiyla birlikte faz olusumu, pik siddetleri ve pik kaymalari tizerindeki
degisimler, Er.Os'nin B4C ve SiC matrisindeki roliinii ortaya koymaktadir (Thevenot,
1990). SiC piklerinin siddetinin azalmasi ve Er,Oz piklerinin belirginlesmesi, faz

etkilesimlerinin ve dagilimin analizinde 6énemli bir bulgudur.

v.B,C

Intensity (a.u.)

20 (degree)

Sekil 4.2. 50 V/mm'de flash sinterlenmis Er,O3 katkili B4C-10SiC seramik malzemelerin XRD analizi

4.3. Mikroyapisal incelemeler

B4C-10SiC kompozisyonuna farkli oranlarda Er,Osz ilavesi ile gerceklestirilen
numunelerin SEM analizleri Sekil 4.3’te verilmistir. Er>Oz ilavesi olmadan tiretilen
numunede (Sekil 4.3(a)), mikroyapidaki gozenekler belirgin sekilde daha fazla oldugu
goriilmektedir. Bu durum, sinterleme sirasinda akiskan faz olusumunun eksikligi
nedeniyle partikiiller arast1 baglanmanin yetersiz olduguna isaret etmektedir.
Yogunlagsma saglanamadig1 i¢in numunenin mekanik o6zellikleri (sertlik ve yogunluk
gibi) diisiik ¢ikmustir.

B4C-10SiC  kompozisyonuna %0,5 oraninda Er,Os ilave edildiginde
mikroyapida gozenekler kismen azalmis olsa da hala 6nemli 6l¢lide goriilmektedir
(Sekil 4.3(b)). Bu durum, diisiik oranda Er,O3’iin sinterleme islemine kismi bir katki
sagladigini, ancak tam densifikasyon ic¢in yeterli olmadigin1 gostermektedir. SEM
goriintiisiinde koyu veya parlak bolgeler halinde Er,O3’tin matriste homojen olmayan
bir sekilde dagilmis olmasi muhtemeldir. Bu katki miktari, sinterleme reaksiyonlarini
baglatabilir, ancak etkisi smirli kalmistir. XRD sonucglarinda oldugu gibi, diisiik

yogunluklu Er,O3 fazi1 ve hafif kafes deformasyonlari1 gézlemlenmistir.
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Sekil 4.3. 50 V/mm'de flash sinterlenmis Er,O3 katkili B4C-10SiC numunelerinin SEM goriintiileri:
(a) 0 Er20s3, (b) 0,5 Er20s3, (c) 1 Er,03 ve (d) 3 Er,03

B4C-10SiC kompozisyonuna %1 oraninda Er203 ilave edilmesiyle gbzenek orani
belirgin sekilde azalmistir (Sekil 4.3(c)). Bu, sinterleme sirasinda Er,Os'iin eriyik faz
olusturarak partikiiller arasi baglanmay1 artirdigin1 gostermektedir. Gozeneklilikteki bu
azalma ile numunenin yogunluk ve mekanik Ozelliklerinde iyilesmelerin oldugu
gozlemlenmistir. Partikiillerin birleserek daha biiyiik yapilar olusturdugu ve sinterleme
yogunlugunun artis1 nedeniyle daha kompakt bir yap1 ortaya ¢ikmustur.

Sekil 4.3(d), B4C-10SiC kompozisyonuna agirlikca %3 oraninda Er.O3
eklenmesiyle elde edilen numunenin SEM goriintiisiinii gostermektedir. Elde edilen
mikroyapida taneler arasindaki bosluk oraninin %1 Er.O3 ilavesine gore biraz daha
fazla oldugu goriilmektedir. Ayrica, asir1 katki kullanimi, bazi bolgelerde faz
ayrigmalarina veya sinterleme sirasinda faz heterojenligine neden oldugu gozlenmistir
(Riley, 2009). SEM gorintisiinde gozlemlenen daha belirgin parlak bdlgeler,
yogunlagmis Er.O3 fazlarini temsil etmesinden dolayr XRD'de daha yiiksek yogunluklu
Er20s piklerinin gozlenmesiyle ifade edilmektedir.

4.4. Sertlik ve Yogunluk Analizleri
Bu tez galismasinda, B4C-10SiC kompozisyonlarina agirlik¢a %0, %0,5, %1 ve
%3 oraninda Er03 ilavesi yapilarak flash sinterleme yontemiyle iretilen numunelerin

sertlik degerleri analiz edilmistir (Sekil 4.4). Elde edilen sonuglara gore, %0 Er.0s



34

katkis1 iceren numunenin sertlik degeri 607 HV olarak 6l¢iilmiistiir. SEM goriintiileri,
sinterlemenin tam ger¢eklesmedigini ve mikro yapida bosluklarin mevcut oldugunu
gostermistir. %0,5 Er:Os katkist ile sertlik 714 HV’ye yiikselmis ve sinterlemenin
tyilestigi gozlemlenmistir. Ancak bu numunede mikro yapinin yogunlugu, %1 Er.O3
katkisi ile elde edilen seviyeye ulasamamistir. %1 Er,Oz ilavesi, en yogun mikro yap1 ve
en dengeli sinterleme mekanizmasini saglayarak sertlik degerini 728 HV’ye ¢ikarmistir.
SEM goriintiileri, bu katki oraninin sinterleme mekanizmasini optimize ettigini ve
baglanmay1 en iist seviyeye c¢ikardigimi gostermistir. Ilk akim sicakligi 250°C,
maksimum akim sicakligi ise 578°C olarak tespit edilmistir. %3 Er.Os katkisi ile sertlik
degeri 730 HV’ye ulagmistir. Ancak SEM goriintiilerinde mikro yapt homojenliginin
bozuldugu ve faz ayrismalarinin basladigi gorilmiistir (Cologna ve ark., 2011).
Maksimum akim sicakliginin  545°C’ye diismesi, fazla katkinin sinterleme

mekanizmasinda enerji aktarimini olumsuz etkiledigini géstermistir.
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Sekil 4.4. 50 V/mm'de flash sinterlenen Er,Os katkili B4C-10SiC numunelerin yogunluk ve sertlik grafigi

Er,Os ilavesinin sertlik iizerindeki etkisi, mikro yap1 yogunlugu ve sinterleme
mekanizmasi ile dogrudan iliskilendirilmistir. %1 Er,Os katkist hem sertlik hem de
yogunluk agisindan en basarili sonucu vermistir. Bununla birlikte, %3 katki oraninda
mekanik oOzelliklerdeki artisin mikroyap1 diizensizliklerinden dolayr uzun vadede
malzeme dayanimini olumsuz etkileyebilecegi degerlendirilmistir. Er.Os katkisinin

dogru oranlarda kullanilmasi hem sinterleme islemini iyilestirmekte hem de mekanik
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ozellikleri gelistirmektedir. Ancak, fazla katki malzemesi kullanimi, yogunluk ve
sertlikte diislise yol agabilir. Bu nedenle, katki oraninin kontrolii kritik 6neme sahiptir.

Bu ¢alismada, B4C-10SiC kompozisyonlarina farkli oranlarda Er2Os ilavesiyle
elde edilen bagil yogunluk, sertlik ve SEM goriintiileri birlikte degerlendirilmistir. Elde
edilen sonuclar, malzeme Ozelliklerinin Er.Os oranina bagli olarak belirgin sekilde
degistigini gostermektedir. %0 Er.O3 katkist ile hazirlanan numunede, bagil yogunluk
%74,93 ve sertlik 607 HV olarak oOlgiilmiistiir. SEM goriintiileri, bu katki oraninda
sinterlemenin tam ger¢eklesmedigini ve mikro yapida bosluklarin oldugunu ortaya
koymustur. Diigiik yogunluk ve yetersiz baglanma, mekanik 6zelliklerin zayif olmasina
neden olmustur (Cologna ve ark., 2011).

%0,5 Er0O3 katkistyla bagil yogunluk %82,05%e, sertlik ise 714 HV’ye
ylikselmistir. Bu oran, sinterleme mekanizmasini iyilestirmis ve mikro yapidaki
bosluklarin azalmasina katkida bulunmustur. Ancak yogunluk ve mikro yap1
homojenligi, %1 ErOs katkisiyla elde edilen seviyeye ulagsmamistir. %1 ErO3
ilavesiyle bagil yogunluk %87,57’ye ve sertlik 728 HV’ye ¢ikarak en yiiksek degerlere
ulagsmigtir. SEM goriintiileri, bu katki oraninda yogun ve homojen bir mikro yapi
saglandigini, sinterleme mekanizmasinin optimize oldugunu ve mikro yapida giicli
baglanmanin olustugunu gostermistir. Bu oran, malzeme Ozelliklerini en iyi sekilde
iyilestiren ve sinterleme mekanizmasinda en dengeli enerji aktarimini saglayan
optimum katk1 miktaridir (Riley, 2009).

Ancak %3 Er;0s ilavesiyle bagil yogunluk %85,38’e diigsmiis, sertlik ise 730 HV
olarak Ol¢iilmiistiir. SEM goriintiilerinde, mikro yap1 homojenliginin bozuldugu ve faz
ayrismalarinin bagladigr gozlemlenmistir. Fazla katki orani, sinterleme mekanizmasini
olumsuz etkileyerek enerji aktarimin1 bozmus ve yogunlugun azalmasina yol agmistir
(Riley, 2009). Bu durum, asir1 katkinin mikro yapi dengesini bozabilecegini ve
malzeme performansini sinirlayabilecegini gostermistir.

Genel olarak, optimum Er.O3 oran1 %1 olarak belirlenmistir. Bu oran, hem
mikro yapt homojenligini hem de mekanik o6zellikleri en iist diizeye ¢ikarmus,
sinterleme mekanizmasinin etkili bir sekilde ¢alismasini saglamistir. Bu ¢alisma, Er,Os
oraninin dikkatlice optimize edilmesi gerektigini ve fazla katkinin malzeme 6zelliklerini

olumsuz etkileyebilecegini a¢ikca ortaya koymaktadir.
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5. SONUCLAR VE ONERILER

5.1. Sonugclar

Er.03 katkili (%0, %0,5, %1 ve %3) B4C-10SiC seramik numunelerin elektrik
alan yardimiyla daha diisiik sicakliklarda ve daha kisa siirede flash sinterlenmesinden
sonra faz, mikroyapi, yogunluk ve sertlik karakterize edilmistir.

Genel olarak, %0,5 oraninda Er,O3 ilavesi, sinterleme sicakligini diisiirmek icin
etkili bir performans sergilerken, %1 Er.Os katkisi hem sertlik hem de yogunluk
agisindan en basarili sonucu vermistir. %3 Er20z3 ilavesi sinterleme mekanizmalarinin
daha diistik sicakliklarda aktive olmasina ragmen mikroyapi diizensizliklerinden dolay1
uzun vadede malzeme dayanimini olumsuz etkileyebilmektedir. XRD analizinde SiC
piklerinin siddetinin azalmasi ve Er2O3 piklerinin belirginlesmesi, faz etkilesimlerinde

onemli bir bulgudur. Dolayisiyla katki oraninin miktar1 ¢ok kritiktir.

5.2. Oneriler

Flash sinterleme yontemi ile iiretilebilecek farkli seramik malzemeler secilip
deneysel c¢aligmalar yapilabilir. Numune boyutlar1 veya sekli degistirilerek sonuglar
karsilastirilabilir. Sinterleme kosullar1 ve katkilayicilart farklilastirilabilir. Elde edilen
numuneler i¢in optimum sinterleme parametreleri bulunabilir. Bu malzemelerin

mekanik 6zelliklerini iyilestirerek kullanim alanlar1 genisletilebilir.
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