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OZET

FARKLI KATYON ICEREN SiLISYUM KARBUR SERAMIKLERININ SIVI FAZ
SINTERLEMESI VE KARAKTERIZASYONU
Gamze UYSAL SAPANCI
Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dali
Eskisehir Teknik Universitesi, Lisansiistii Egitim Enstitiisii, Kastm 2019

Danisman: Prof. Dr. Servet TURAN

Silisyum karbiir (SiC) esasli seramikler, sahip olduklar1 {istlin mekanik
mukavemetleri, termal ve kimyasal kararliliklari, yliksek ergime sicakliklari, oksitlenme
ve asinma direngleri ve tiim bu 6zelliklere bagl olarak uzun siireli kullanim émriine sahip
olmalar1  sebebiyle c¢esitli fonksiyonel miihendislik uygulamalarinda tercih
edilmektedirler. SiC esasli seramiklerin iiretiminde yaygin olarak sicak presleme yontemi
kullanilmaktadir. Bu tez kapsaminda, daha diisiik sicakliklarda caligmak ve iiretim
maliyetini diisiirmek amaci ile sivi faz sinterleme yontemi kullanilmistir. SiC esash
seramiklerin mekanik 6zelliklerini gelistirmek icin yapida bulunan goézenekleri, farkli
katki maddeleri kullanarak sivi faz sinterleme mekanizmasi ile Gaz Basingli Firinda
(GPS) ve Spark Plazma Sinterleme (SPS) yontemleri ile argon atmosferi altinda farkl
sicakliklarda, sinterleme siirelerinde ve belirlenen basing altinda en aza indirerek daha
yogun bir malzeme elde edilmesi amaglanmaktadir. Bu c¢alismada, 1950°C’de Al>Os3,
Y203, MgALO4, Kaolen, Sc203 ve HfO» katkilar1 kullanilarak SiC seramiklerinin GPS
ve SPS yontemleri ile iiretimi yapilmistir. Elde edilen oksit katkili SiC seramiklerinin
Arsimed metodu ile bagil yogunluklar olgiiltiir. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM),
Enerji Sacilimhi X-Ism1 (EDX) ve X-Isim1 Kirmmim (XRD) yontemleriyle i¢yapi
incelemeleri ve faz analizleri yapilmistir. Numunelerin sertlik ve kirilma toklugu
degerleri Vickers indentasyon yontemi kullanilarak hesaplanmustir.

Gergeklestirilen ¢alismalar sonucunda SPS yontemi ile %15 oraninda c¢esitli oksit
bilesiklerle katkilanarak sinterlenen SiC seramiklerinin fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin

olumlu yonde artt1g1 gézlemlenmistir.

Anahtar Sozciikler: Silisyum Karbiir, SPS, Sinterleme Katkilari, Nadir Toprak
Oksitleri, Fiziksel ve Mekanik Ozellikler.



ABSTRACT

LIQUID PHASE SINTERING AND CHARACTERIZATION OF SILICON
CARBIDE CERAMICS WHICH HAVE DIFFERENT CATIONS
Gamze UYSAL SAPANCI
Departent of Material Science and Engineering,

Eskisehir Techical University, Institute of Graduate Programs, November 2019

Supervisor: Prof. Dr. Servet TURAN

Silicon carbide (SiC) based ceramics have wide application areas because of long
term properties due to their high mechanical strengths, thermal and chemical stabilities,
high melting points, oxidation and wear resistances. Hot pressing is widely used in
production of SiC based ceramics. In this thesis, liquid phase sintering was used to
decrease sintering temperature, pressure and to reduce the cost. SiC based ceramics were
sintered by Gas Pressure Sintering (GPS) and Spark Plasma Sintering (SPS) techniques
at different sintering temperatures, time and at a set pressure in Argon atmosphere in order
to enhance the physical and mechanical properties, to reduce the porosity and to obtain
high density ceramics. In this study, SiC ceramics were sintered at 1950°C via GPS and
SPS methods with sintering additives as Al2O3, Y203, MgAl>,04, Kaolen, Sc,03 and HfOo.
Relative density of SiC based ceramics was measured by Archiemede’s method. The
chemical composition was characterized by X-Ray Diffraction (XRD), and the
microstructure of the samples was examined by using Scanning Electron Microscope
(SEM) and Energy Dispersive X-Ray (EDX). The hardness and the fracture toughness of
SiC ceramics were evaluated by the vickers indentation technique.

As a result of this study, it has been concluded that the physical and mechanical
properties of the SiC based ceramics were increased positively with addition of 15 weight

% various oxide additives via SPS technique.

Keywords: Silicon Carbide, SPS, Sintering Additives, Rare-Earth Oxides, Physical and

Mechanical Properties.
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1. GIRIS

Seramikler, i¢erdikleri metal, ametal ve yar1 metal atomlarinin, birbirleri ile iyonik,
kovalent veya iyonik/kovalent karigimi baglarla bagli oldugu inorganik malzemeler
olarak tanimlanir. Seramik malzemelerin mikroyapisal degiskenlerden etkilenen
ozellikleri ile kristal yapisi ve atomlar arast baglanmadan etkilenen 6zelliklerinin 6nem
kazandigi uygulamalarda kullanilan seramiklere "yapisal amacli ileri teknoloji
seramikleri" denmektedir. Yapisal amacli ileri teknoloji seramikler, sahip olduklari iistiin
mekanik mukavemetleri, diisiik yogunluklari, termal ve kimyasal kararliliklari, yiiksek
ergime sicakliklari, yiiksek siirtinme, oksitlenme ve asinma direncleri, yiiksek termal sok
direnci ve bu 6zelliklerinden dolay1 ¢ok daha uzun kullanim imkanlarina sahip olmalar1
bakimindan ¢esitli miithendislik uygulamalarinda kullanilmaktadir. Son yillarda ileri
teknoloji seramiklerin savunma alaninda arag, personel ve yapisal uygulamalarda
kullanimina yonelik zirhlarin gelistirilmesi ve balistik performanslarinin arttirilmasi
tizerine ¢alismalar artmaktadir.

Gilinlimiizde, gelecegin savunma uygulamalarina yonelik olarak, performans ve
hareket kabiliyetinden 6diin vermeden, balistik koruma seviyesini arttirmak amaciyla
yapilan ¢aligmalar giderek artmakta ve yeni yaklasimlar gelistirilmektedir. Yeni malzeme
ve lUretim yontemleriyle tahrip gilicii artan mermilere karsi yeni zirh sistemleri
gelistirilmektedir. Askeri personelin tasidigi koruyucu yelek, baslik gibi donanimlarda,
havacilik uygulamalarinda ve kara araglarinda hafif ve mukavemeti yiliksek malzemeler
tiretmek amaciyla bir¢ok ¢aligmalar yapilmaktadir.

Fransizca “balistique” sozcliglinden gelen balistik, bir merminin namludan ¢ikarak
hedefe ulasana kadar namlu 6zellikleri ve ortam sartlariyla degisen hareketlerini ve
hedefe ¢arptiktan sonraki enerji bosalmasi ve deformasyon davranislarini inceleyen bilim
dali olarak tanimlanir. Balistik bilimi ¢alisma konularina gore i¢ balistik, dis balistik ve
terminal balistik olarak ii¢ grupta incelenir. I¢ ve dis balistikte merminin namlu iginde ve
havadaki hareketleri incelenirken, terminal balistikte hedefe carpan mermi ve hedefte
olusan deformasyonlar incelenir. Bu bakimdan hedef (zirh) tasarimi, karakteristigi ve
deformasyon alanlarinin arastirilmasi terminal balistigin konusudur. Zirhlar cesitli
bliyiiklik ve hizdaki mermi ve sarapnel pargaciklarina karst mithimmat ve kisilerin

korunmasi i¢in gelistirilen donanimlardir. Zirhlar kullanim alanlarina gére 3 gruba ayrilir:



. Kisisel Zirhlar (kursungecirmez yelekler, kasklar)
. Hafif Zirhlar (helikopter ve savas ucaklarinda kullanilan zirhlar)
. Agir Zirhlardir (tanklarda kullanilan zirhlar)

fleri teknoloji seramikler pazar1 &zel uzmanlik isteyen ve yiiksek maliyetler
nedeniyle itici giicii “performans” olan bir pazardir. Bu performansin saglanmasi ise,
modern zirh karsit1 tehditlere karsilik daha hafif askeri araglarin, kisa siireli hazirlik ile
kullanilabilecek diizeye gelebilmesi ile oOlgiilir. Bu hafiflik unsurunu saglayacak
malzemelerden en Oonemlisi aracin iizerinde pasif balistik korumay1 saglayacak yiiksek
etkinlikteki zirh sistemidir. Kara araglarinda metalik zirhlarin getirdigi agirlik artis1 aracin
manevra yeteneginin azalmasina, hizin diismesine ve mekanik pargalarin daha fazla
asinmasina neden olmaktadir [1]. Hafif ve etkili zirh {iretim arastirmalari, seramik,
yiiksek mukavemetli kumas, kopiik ve metal gibi materyallerin ¢oklu tabakalar halinde
kullanimin1 ortaya c¢ikarmistir. Yiiksek mukavemetli seramiklerin zirh iiretiminde
kullanilmastyla iistiin balistik performans, yiliksek enerji sontimleme kabiliyeti, diisiik 1s1
iletkenligi, diisiik i¢ deformasyon gibi 6zellikler elde edilirken catlak yayilmasina,
korozyon ve kimyasallara karsi yiiksek dayanim da saglanmistir. Ayni zamanda
sagladiklar1 mekanik avantajlarin yaninda konfor, ergonomi, maliyet faktori, kullanim
omrii ve ¢evre kosullarina karsi direng ve kolay bakim gibi tasarimlart hafifleterek
kullanim alanlarin1 genigleten 6zellikleri de mevcuttur [2].

Gilinlimiizde uygulama alanina bagli olarak metal, seramik, polimer ve kompozit zirh
malzemeleri kullanilmaktadir. Her bir malzemenin kendine 06zgli avantaj ve
dezavantajlar1 bulunmaktadir. Metal zirhlar ihtiya¢ duyulan kalinlikta tiretilebilmekte ve
darbeye maruz kaldiklarinda deforme olmalar1 sayesinde coklu c¢arpmaya maruz
kaldiklarinda bile zirth olarak islev goérmeye devam etmektedir. Ayrica celik ve
aliminyum gibi metal zirh malzemeleri balistik 6zelliklerinin yani sira yiik tasima
kabiliyetine de sahiptir. Ancak metal zirhlarin sertligi seramiklere oranla oldukca
diisiiktiir. Ozellikle zirh gelikleri oldukg¢a agirdir. Bu nedenle metal zirhlarin kullanimi
personel ve araclarda manevra kabiliyetini olumsuz yonde etkilemektedir. Celige kiyasla
oldukca hafif olan seramikler, yiliksek sertlik ve basma mukavemetine sahip olduklari i¢in
balistik performanslar1 yiiksektir. Ancak seramikler metallere oranla ¢ok kirilgandir, bu
nedenle de ¢oklu carpmalara karsi performanslart metallere gore ¢ok diisiiktiir. Seramik
zirthlarin bu kirillgan dogalar1 sebebiyle heniiz darbeye maruz kalmadan bile kirilma

riskleri vardir. Seramik zirhlarin sahip olduklar1 hafiflik, sertlik, yiliksek basma
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mukavemeti gibi iistiin 6zelliklerinin yani sira gelistirilmesi gereken 6nemli 6zellikleri de
bulunmaktadir. Seramiklerin {iretim maliyetleri diistiriilmeli, tekli darbe dayanimi
korunarak ¢oklu carpmalara karsi performanslari iyilestirilmeli ve kompozit zirh
agirhginin (alansal yogunluk) diisiiriilmesi gerekmektedir. Enerjisi artan balistik
tehditlere kars1 koruma saglamak amaciyla kullanilan zirh ¢eliginin kalinligin1 arttirmak,
agirligin - artmasindan dolayr ozellikle arag ve personel korumasinda tercih
edilmemektedir. Bu nedenle ¢elik ve diger metal zirhlara oranla daha hafif ve iistiin
balistik performansa sahip seramik ve seramik esasli kompozit zirhlar 6zellikle hafifligin
birincil dncelige sahip oldugu personel koruma ve hava tasitlari gibi uygulamalarda tercih
edilmektedir. Celik ve seramik zirhlar agirlik bakimindan kiyaslandiginda, tehdit
seviyesine gore degismekle birlikte seramik-kompozit zirhlar ile esdeger koruma
saglayan ¢elik miktarinin %4’ agirlik seviyelerine diisiilebildigi goriilebilmektedir [3, 4].
Seramik zirhlar ¢ift dayanimli zirhlar ailesine girmektedir. Burada 6n plaka sert, arka
plaka ise siinektir. Ondeki sert plaka darbeyle beraber delici nesneyi kirarken arkadaki
stinek plaka geri kalan darbe enerjisini emer ve mermi ve seramik parcalarint muhafaza
eder.

Seramigin gorevi kirilma konisi araciligi ile mermi enerjisini arka plaka {izerine
dagitmak ve delme siiresince mermiyi asindirmaktir. Bu sekilde, merminin arka plaka
tizerinde kiigiik bir bolgeye temas ederek burada malzeme dayanimini asan gerilmeler
uygulamasi ve plakada yerel bir hasar olusturmasi onlenir. Delme siiresince sert ve
asindirict seramik parcaciklart mermiyi asindirir ve Kkiitlesini azaltir. Sekil 1.1°de
gosterildigi gibi bir merminin seramik zirh1 delme mekanizmasi temel olarak ti¢ boliime
ayrilabilir:
= [leri teknoloji seramikler yiiksek basma mukavemetine sahip olmalarindan dolay1
mermi asindirma ve parcalamada ¢ok etkin bir isleve sahip olmaktadirlar. Mermi seramik
ylizeye ¢arptigi zaman hem mermi {izerinde hem de seramik ylizey iizerinde basma
kuvveti dalgalar1 olusmaktadir. Bu dalgalar seramik yiizeyin dis serbest sinirina
ulastiginda c¢ekme kuvveti olarak geri doner. Bu asamada merminin ucunda
parcalanmalar meydana gelir ve seramik ylizey kiiglik parcaciklar halinde kirilir.

. Delme asamasinda ise mermi, Oniindeki seramige yiik uygulayarak seramik
plakay1 gecmeye calisirken kirilma konisi araciligr ile yilik arka plakaya iletilir. Arka
plaka kopan pargalar1 bir arada tutarak seramigin biitiinliiglinii korur. Merminin

penetrasyonu sirasinda seramikte meydana gelen kirilma konisinin biiylimesi, plastik
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deformasyonla birlikte merminin kdrelmesine ve deformasyona ugramasina sebep olarak
merminin kinetik enerjisinin biiyiik bir kismini da absorbe etmektedir.
. Seramikte meydana gelen kirilma konisini gegen mermi arka plakaya ulasir. Eger

merminin yeterli kinetik enerjisi varsa plakay1 delip geger [3, 4].

Splinter Foil

Micronized Projectile

Backing

Sekil 1.1. Mermi zirha ¢arptiginda, mermi ve zirhta meydana gelen erozyonun sematik gésterimi [5]

Gilinlimiizde balistik koruma ¢dzlimlerini, ileri teknoloji seramiklerin yonlendirdigi
yeni bir degisimin icerisindeyiz. Bu yeni simif malzemeler farkli ozelliklere sahip
bilesimlerin bir araya gelmesiyle birlikte, tek basina kullanilan elementlerden daha fazla
istiin Ozellikleri saglayarak radikal bir degisime sebep olmuslardir. Balistik alanda
kullanilan ileri teknoloji seramikler, zirh delici mithimmata kars1 gelistirilen kompozit
zith yapilarinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Zirh sistemlerinde, sergiledikleri iistiin
mekanik ozellikleri ve alternatif malzemelere gore sahip oldugu diisiik 6zgiil agirlig
nedeniyle seramik malzemelerin kullanimi stirekli artan bir egilimdedir.

Sekil 1.2°de goriildiigii iizere, balistik koruma icin gerekli olan esas Ozellikler;
malzemenin bolgesel olarak plastik deformasyona kars1 gosterdigi direng olarak sertlik,
malzemenin kuvvet altinda elastik sekil degistirme Olclisii olarak young modiili,
malzemenin enerjiyi ¢carpma alanindan dagitma yetenegi gostergesi olarak sonik hiz,
malzemenin lizerine uygulanan yiike kars1 gosterdigi direng olarak basma mukavemeti ve
zith sistemlerinin  agirlik Ol¢iiti  olarak kullanilan alansal yogunluktur. Zirh
malzemesinden beklenen 6zellikler; yiiksek sertlik, yiiksek young modiilii, yiiksek sonik
hiz, yiiksek basma mukavemeti ve diislik alansal yogunluktur. Bu kapsamda Sekil 1.2°de
yaygin olarak kullanilan zirh malzemeleri arasinda bulunan c¢elik, grafikte yer alan diger

malzemelere gore yiiksek alansal yogunluk sergilemektedir. Grafikte referans deger
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olarak alinan Al,Os; malzemesine gore SiC ve B4C daha iyi 6zelliklere sahiptir. B4C
malzemesi SiC malzemesine gore daha diisiik alansal yogunluk ve daha yiiksek sertlik
degerlerine sahip olmasina ragmen, grafikte yer alan diger malzemelere gore daha pahali
olmasindan dolayr SiC malzemesi balistik uygulamalarda daha ¢ok tercih edilen bir

malzemedir.

OSertlik @Young Modulii ®Sonik Hiz B Basma Mukavemeti B Alansal Yogunluk

Bor Karbiir

1 | |

| |
1 ]

1 1

Alimina

Zirh Celigi -

0,5 1,5 2 2,5

o
[EEN

Sekil 1.2. Yaygin olarak kullanilan zirh malzemelerinin karsilastiriimast [6]

Silisyum karbiir, sahip oldugu yiiksek sertlik, diisiik yogunluk, yiliksek oksidasyon
direnci, termal iletkenlik, termal sok dayanimi ve de8ismeyen egme mukavemeti
ozellikleri ile giiniimiizde dikkat ¢eken ileri teknoloji seramik malzemeleri arasindadir.
Son zamanlarda, silisyum karbiiriin sekillendirilmesinde basingli sinterleme yonteminin
kullanilmaya baslanmasi bu malzemeye olan ilgiyi daha da arttirmistir.

Bu ¢alisma kapsaminda; modern zirh sistemlerde yer alan ileri teknoloji seramikler
icerisinde bulunan silisyum karbiir (SiC) seramigi ele alinmistir. SiC, sahip oldugu
kovalent bag yapisindan kaynakli olarak sinterlemesi olduk¢a zor olan bir seramik
malzemedir. SiC’lin sinterlemesini kolaylastirmak, malzemenin sertlik ve tokluk
ozelliklerinin 1iyilestirilmesine yonelik sinterleme ilaveleri kullanilmigtir. Kullanilan
farkl1 tipte ve miktarda sinterleme katkilarin SiC seramiklerinin sinterleme ve
yogunlasma davraniglarina, mekanik 6zelliklerine, faz ve mikroyapilar1 {izerine etkileri
incelenmis, monolitik silisyum karbiir seramiklerinin 6zellikleri ile karsilagtirilmistir.

Calismanin bu boliimiine ek olarak, katkili SiC seramiklerinin {iretim metotlari, sicaklik



ve basing degisiminin sertlik, kirilma toklugu, faz degisimleri ve mikroyapi iizerine etkisi
incelenmistir. Bu calisma kapsaminda; sertlik, kirilma toklugu, faz degisimleri ve
mikroyap1 Ozellikleri iyilestitilmis SiC seramikleri elde etmek amaci ile optimum
sinterleme katki malzemeleri ve miktarlari, iiretim ydntemi ve parametrelerinin

saglanmas1 hedeflenmektedir.

1.1 Silisyum Karbiir
Silisyum karbiir, kisaca “SiC” olarak da ifade edilmektedir. Silisyum karbiiriin ana

bilesenleri olan silisyum ve karbon dogada ¢okca bulunmasina ragmen, silisyum karbiir
dogada direkt olarak bulunmamaktadir. Silisyum karbiir genel olarak; 40,1 gram molekiil
agirhigia, 3,2 g/cm® 6zgiil agirhiga, 32 GPa sertlige, 3,1 MPa.m'? kirilma tokluguna, 415
GPa elastisite modiiliine, 114 W/m°K 1sil iletkenlige, 5x10°%/°C 1s1l genlesme katsayisina
ve kullanilabilir bir elektriksel dirence sahiptir. Silisyum karbiir, iistiin mekanik
Ozelliklerinin yani sira yiiksek siiriinme mukavemetine sahip olup, iyi bir asindirici
malzemedir. indirgen ortamda, erozyon ve kimyasal etkilesimlere kars1 miikkemmel bir
direng gosterir [7]. Silisyum karbiir (SiC), Sekil 1.3’te goriildiigii tizere ikili Si-C faz
diyagramlar1 sisteminde tek kararli bilesiktir. SiC’nin eslesik bir ergime noktasi
olmamakla beraber, silisyum karbiir peritektik olarak atmosfer basincinda, 2830°C’de,
kapal1 bir sistemde grafit ve silisyumca zengin bir eriyik halinde ayrisir. Agik bir sistemde

ayrisma 2300°C’de silisyumun gaz haline gecmesi ile baslar [8].
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Sekil 1.3. Si-C faz diyagram: [8]



Dogada direkt olarak bulunmamasindan kaynakli olarak, sentezlenerek
iretilensentez bir malzeme olan silisyum karbiir, 1400-1800°C’da olusan “B” formundaki
kiibik yapiya, 2000°C’de olusan “o” formundaki hegzagonal kristal yapiya sahiptir.

“B kristal yapisinda olan silisyum karbiir, sinterleme esnasinda 2000°C’a yakin
sicakliklarda, kiibik yapidan “o” formundaki hegzagonal kristal yapiya doniismektedir.
Silisyum karbiiriin en yaygin kullanimi ve miihendislik uygulamalarinda tavsiye edileni;
“3C” kiibik yapil1 B-SiC’diir. 4H, 6H, 15R gibi diger tipleri ise a-SiC kristal yapidadir
(Bkz. Sekil 1.4).

Cesitli SiC polimorflarinin temel yapisi kovalent baglh Si ve C atomlarinin sp’
hibritlesmesi seklindedir. Bu dortytizlii yapilar genel kenarlar1 bulunan diizlemler iizerine
konumlanmaktadirlar ve her bir diizlem bir tepe ile diger diizlemlere baglanmaktadir.
Diizlemlerin ABAB seklinde tekrar etmesi ile elde edilen yap1 “Wurtzite” yapisi olup a-
SiC bu dizilime sahiptir. Eger diizlemler ABCABC seklinde tekrar ediyorsa “Zinc-Blend”
yapisina sahip olup, B-SiC bu dizilime sahiptir.
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Sekil 1.4. 3C, 4H, 6H SiC polimorflarimin kristal yapilari [9]



Bu yapilarda goriilen farkliliklar aslinda kiimelesmede goriilen dizilmelerdir. Biitiin
silisyum karbiir yapilar1 hegzogonal ¢ift katmanlardan meydana gelmistir ve burada bir
hegzogonal diizlemde bulunan bir katman karbon atomlar1 diger bir katmanda bulunan
hegzogonal silisyum atomlarinin iistiine yerlesmislerdir. Bu silisyum karbiir yapisinda
her karbon atomu 4 silisyum atomu tarafindan tetrahedral bigimde gevrelenmis ve her
silisyum atomu ise 4 karbon atomu tarafindan yine tetrahedral bi¢imde c¢evrelenmistir
[10].

Kristal simetrideki farkliliklar hegzogonal katmanlardaki farkli dizilmeler sonucu
ortaya ¢ikmaktadir. Kiibik silisyum karbiirde her cift katman diger alt katmandakiyle
degiserek dizilirler. Silisyum karbiiriin gii¢lii kovalent baglara sahip olmasinin nedeni; Si
ve C valans seviyelerinin yar1 dolu olmasidir. Bundan dolayr Si ve C atomlar1 hibrit
durumuna ve sp> hibritlerine kolay ge¢mektedir, bdylece ii¢ boyutlu kovalent bag olusur.
SiC’ilin karakteristik yap1 elementi bir diizglin dortyiizliidiir. Her elementin her atomu,
diger elementin dort atomuyla gevrilmistir. Dortyiizlii her {i¢ Si ve ii¢ C atomu (111) ve
(0001)’e paralel katmanlar seklinde duran acilanmis altigenler olusturacak sekilde
diizenlenmigtir. Si ve C atomlar1 bastanbasa birbirini takip eder ve katmanlar en yogun
bilye dizilisinin kiibik ya da hegzogonal olusuna gére ABC veya AB ritimlerinde
tekrarlanabilir. Sekil 1.5’te goriildiigii tlizere kristal sekline bagl olarak kiibik elmas

yapisi ve hegzogonal yapilart meydana gelir [11].

KUBIK HECZAGONAL

Si
e, W c
o
S ./‘\.

Sekil 1.5. Kiibik ve hegzogonal SiC yapisi [11]



1.2 Silisyum Karbiir Sentez Yontemleri
SiC malzemesi sentez bir malzeme olup, sentezi 2000-2300°C’de gergeklesen SiO»

tozu ve C tozlarinin karbotermik reaksiyonu ile gerceklesmektedir. SiC, karbotermal
reaksiyon ile fiiretilebildigi gibi sol-jel, gaz faz reaksiyonu, plazma indiikleme,
((CH3)3SiH), (Si(CH3)s) ve (CH3)3SiCl gibi bilesiklerin pirolizi ve lazer indiikleme
sentezi seklinde kimyasal ve fiziksel siirecler ile iiretilebilmektedir. Bahsi gecen tiim bu
tiretim metotlarinda 1500°C’den daha ytiksek sicakliklara ihtiya¢ duyulmaktadir. Yiiksek
sicakliga ihtiya¢c duyulmadan saflig1 yiiksek SiC tozlari ile C tozlarinin oda sicakliginda
yiiksek enerjili alasimlama teknigi ile 20 saatten daha uzun bir siirede sentezlendigi
goriilmiistiir [12].

Si tozlarimin Ar-H2-CHy ile bir aerosol reaktdr i¢inde termal plazma teknigi ile
reaksiyona girmesi ile SiC iiretilebilmektedir [13]. SiC iiretim yontemlerinin yani sira
bazi dogal SiC kaynaklari da bulunmaktadir. “Moissanite” olarak adlandirilan demir

meteoritlerinin igerisinde elmas ile birlikte bulunan a-SiC seklindedir.

SiC {iiretim yontemlerinden biri olan Acheson yontemi, adini tasarimcist Edward
ACHESON (1856-1931)’dan alan, en eski ve en ¢ok bilinen yontemdir. a-SiC’nin biiyiik
caplt liretimlerinde SiO2’nin indirgenmesine dayanmaktadir. Sekil 1.6’da gosterildigi
tizere, Acheson ile SiC iiretim yonteminde, grafit bir elektrot etrafinda kuvars kumu,
grafit, petrol komiirii, sodyum klortir, kiilsiiz antrasit ve odun talaglarinin karigimi2200-
2400°C sicaklikta ergitilmektedir. Bu ergitme sonucunda Esitlik 1.1°de yer alan doniisiim

reaksiyonu gerceklesmektedir.
Si02+3C @ ——> SiC +2CO (1.1)

Bu reaksiyonda SiO» ve kok komdirii reaksiyona girerek son iiriin olarak SiC ve CO
gaz1 ag1ga ¢ikmaktadir. Ik adim olarak, SiO» ve kok kdmiiriiniin reaksiyona girmesi ile
silisyum monoksit (SiO) ve karbon monoksit (CO) olusmaktadir. Bu adimda ortaya ¢ikan
CO ile SiO; bolgeleri arasinda olusan reaksiyon sonucu SiO ve karbon dioksit (CO2)
olusmaktadir. Agiga ¢ikan CO; ile sistem igerisinde bulunan karbon ile indirgenerek
CO’ya doniigmektedir. Silisyum monoksit ve karbon reaksiyona girerek SiC elde
edilmektedir. Bu tepkime zinciri yaklasik olarak 1700°C’de siirekli olarak devam
etmektedir [14].

Bu iiretim metodu sonrasinda kaba taneli a-SiC tozu elde edilmektedir. Kiigiik

taneli SiC tozlar i¢in 6gilitme islemi uygulanmalidir. Olusan ergiyik kiitlenin i¢ kismi



yesil renklidir ve en saf SiC tozlar1 bu bolgede yer almaktadir. Uretim esnasinda biinyede
bulanan Al, C ve benzeri safsizliklarin bulundugu boliim disa dogru artmaktadir ve renk
siyaha donmektedir. En saf bolge disinda kalan bdélgede bulunan SiC tozlarini
safsizlastirmak i¢in, fazla miktardaki karbonu 400°C’de oksitlenmesi saglayarak, bu oksit

tabakasinin da HF asit ile giderilmesi gerekmektedir [15].
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Sekil 1.6. Acheson iiretim metodunda kullanilan firinin genel gériiniimii [16]

Sekil 1.6°da yer verildigi lizere, Acheson metodu ile iiretimi yapilan SiC, en ortasinda
grafit elektrotun bulunmasindan kaynakli olarak ic¢i bos bir silindir seklinde elde
edilmektedir. Cekirdek diye adlandirilan grafit elektrotun etrafindaki ¢cemberde sirasi ile

kaba taneli SiC, ince taneli SiC, en dis ¢emberde SiC ile beraber karbon partikiilleri ve
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kum partikiilleri de yer almaktadir. En dista ise reaksiyona girmeyen malzemeler yer
alabilmektedir. Reaksiyon sonucu ayn1 zamanda ¢ok biiyiik miktarlarda CO olusmakta ve
reaksiyonun oldugu bolgenin disina ¢ikmaktadir [14].

B-SiC tiretimi ise, yine Acheson iiretim metodu ile daha diisiik sicakliklar olan 1500-
1800°C’de kat1 faz reaksiyonlar ile iretilebilmektedir. SiH4 veya SiCls gibi gazlar
kullanilarak, gaz fazi reaksiyonlar1 kullanilarak iiretim yapilmasi durumunda yiiksek

saflikta ve diisiik tane boyutuna sahip B-SiC tozlar elde edilebilmektedir [15].

1.3 Alternatif Silisyum Karbiir Sentez Yontemleri
1.3.1 Kil veya silikat bagh silisyum karbiir
Baglayici olarak kullanilan kil, pisme sirasinda sivi faz1 meydana getirmektedir.

Diistik viskoziteli fazin yiiksek sicaklikta mukavemeti olumsuz etkilemesi nedeniyle bu
tiir malzemenin uygulamasi kisitli kalmistir. Aliimina-silikat (Al203-Si0z) esasli mullit
fazin1 baglayici olarak igeren malzemenin sivi faz miktari, kil bagliya kiyasla daha diisiik
ve viskozitesi daha yiiksek oldugundan mekanik mukavemet biraz daha yiikselmektedir.

Ancak, yine de yeterli servis dmrii saglamaktan uzak kalmistir [17].

1.3.2 Rekristalize silisyum karbiir (RSiC)
Yeniden kristallesen SiC iiretiminde, iri ve ¢ok ince fraksiyonlardan meydana gelen

hammadde karisimi kullanilir. Pisirme islemi sirasinda ¢ok ince fraksiyon buharlasarak
ir1 tanelerin koselerinde yeniden kristallenir (rekristalizasyon) ve taneler aras1 baglayici
faz olusur. Pisirme sirasinda ger¢ek anlamda bir sinterlenme ve yapida pekisme meydana
gelmedigi igin sekillendirme prosesinde yiiksek yogunluk saglanmaya calisilir. Uriinde
porozite orani yaklasik %15-18 gibi yiliksek seviyede oldugundan mekanik mukavemet
ve oksitlenmeye kars1 direng Ozellikleri giiniimiiziin standartlarini karsilamaktan uzak

kalmastir [17].

1.3.3 Nitriir bagh silisyum karbiir (NSiC)
Nitriir baglh silisyum karbiir, serbest silisyum ilave edilen bir SiC biinyenin, azot

ortaminda pisirilmesi sirasinda silisyum nitriir (SisN4) bag olusumu sonucunda iiretilir.
Silisyumun azot gazi ile reaksiyona girmesi sonucu meydana gelen silisyum nitriir,
hacimsel genlesme meydana getirerek, orijinal porozitenin daralmasini saglar. Silisyum

nitriir baglayici fazi1 mikro poroz bir yapiya sahip olup, malzemede ayrica camsi bir
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baglayict faz bulunmaz. Sinterleme sirasinda porozite tamamen kapanmadigi icin
sekillendirme isleminden sonraki yogunluk ve porozite seviyeleri 6nem kazanir.
Sekillendirme, yeniden kristallenmis SiC’de oldugu gibi genellikle slip dokiim
yontemiyle yapilir. Pisme sonrasi iiriinde %10-11 seviyesinde bir porozite seviyesi

bilinyede kalir [17].

1.3.4 Reaksiyon bagh silisyum karbiir (RBSiC)
Reaksiyon bagl (veya silisyum infiltreli) SiC, agik porlari silisyum infiltrasyonu ile

kapatilmis silisyum karbiir biinye yapisina sahiptir. Pisirme islemi sirasinda silisyum
ergiyerek ve karbon fazi ile reaksiyona girerek SiC tanelerle reaksiyon bag yapisi
olusturur ve partikiiller arasindaki tiim gozeneklere infiltrasyon saglar. Boylece meydana
gelen hacimsel artis porozitenin kapanmasini saglarken, arta kalan gozeneklerde silisyum
tarafindan dolar. RBSiC firin malzemelerinin sekillendirilmesinde ekstriizyon veya asilti
dokiim yontemleri kullanilabilir. Her iki yontem ile de hassas boyut toleranslarinin elde
edilmesi saglanir. Silisyum karbiir firin malzemelerinin servis Omriinii belirleyen
etkenlerin basinda oksitlenme gelir. Gozenek yapisinin igerisinde oksijen ile reaksiyon
sonucu, zamanla silisyum karbiir, silisyum oksite doniismeye baslar. SiO2 faz1 olusumu
ile hacimsel genlesmenin de meydana gelmesi sonucu, SiC biinyede tahribat zaman
icerisinde gelisir. Gozeneksiz yapisi sayesinde oksijen iyonlarinin difiizyonu engellendigi
icin, RBSiC malzemelerin oksitlenmeye kars1 direngleri ¢ok yiiksektir. Ayrica, yiiksek

sicaklikta egilmeye karsida iistiin mukavemet 6zelligine sahiptir [17].

1.4 Sinterleme
Sinterleme, serbest toz partikiillerinin, ergime sicakliginin 2/3’iiniin altindaki

sicakliklarda birbirine temas eden toz partikiilerinin baglanmasia ve yiizey alaninin

azaltilarakpartikiiller arasindaki porlarin azaltilmasi olanak saglayan bir 151l islemdir [18].

Sinterleme, soguk presleme ile 6n sekillendirme yapilmis malzemelere uygulanan
1s1l islem olmakla birlikte, sinterleme esnasinda preslenerek sekillendirilen pargaya
uygulanan bir iglem olarak da tanimlanabilmektedir. Sinterlemede amag; difiizyon, basing
ve sicakligin etkisiyle, toz partikiilleri arasinda bulunan bosluklarin ortadan
kaldirilmasidir. Sinterlenen malzemenin iistiin 6zelliklere sahip olabilmesi i¢in, igerisinde

bulunan boslugun, olabildigince yok edilmesi gerekmektedir.
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Sinterlemede sistemin isleyisi, 1s1 ve kiitle taginimi tarafindan yiiriitiilmektedir.
Kiitle taginiminin etkin olabilmesi i¢in yiiksek sicakliklara ihtiya¢ duyulmaktadir. Toz
malzemelerin  sinterlenebilirligini  ve sinterleme sonrast mikroyapilarina etki
edenparametreler iki gruba ayrilmistir. Bunlar malzemenin kendi 6zellikleriyle ilgili

degiskenler ve siire¢ degiskenleridir [19].

Tablo 1.1. Sinterlenebilirligi ve mikroyapuy etkileyen degiskenler [19]

Malzemeden Kaynakh Siirecten Kaynakh
Degiskenler Degiskenler

Tane Boyutu Sicaklik

Tane Sekli Zaman

Tane Boyut Dagilimi Basing

Aglomera ve Agregalarin Varligi ~ Atmosfer

Tanelerin Yogunlugu Isitma ve sogutma hizi
Kimyasal Kompozisyon

Safsizlik ve Homojenite

Sinterleme Katkilarinin Etkisi

Sinterleme, temas halindeki toz patikiillerinin yiiksek sicakliklarda birbirine
baglanmasini saglayan, mukavemetlerinin artmasina, fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin
lyilesmesini saglayan 1si1l islemdir. Toz partikiillerinin birbirine baglanmasi
ergimesicakliginin altinda ya kati halde atom hareketleriyle ya da sivi faz olusumu ile
meydana gelebilir. Mikroyapida baglanma, toz partikiilleri veya graniiller arasinda olusan
boyunlagsma gerceklesir.

Isitma ile atomlarin hareketi arttirilarak sinterlemede geometrik degisiklikler
gozlenmektedir. Yiiksek sicaklikta hareket edebilmek igin yeterli enerjiye sahip olan

atomlarin sayist Esitlik 1.2°de gosterilen Arhenius esitligi ile hesaplanir.
N/No = exp(-Q/RT) (1.2)

Burada; (N/No) hareket eden atomlarin sayisinin toplam atom sayisina orani, (Q)
aktivasyon enerjisi, (R) gaz sabiti ve (T) ise mutlak sicakliktir. Aktivasyon enerjisi
malzemeye ve atomlar aras1 bag kuvvetine baglidir. Bu nedenle Q ergime sicakligi Tn ile

Ol¢eklidir. Sinterleme sicakliginin ergime noktasina yakin olmasi demek, hareket eden
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atomlarin sayist artmast demektir. Bu da sinterleme hizinin artmasini saglamaktadir.
Ergime sicakliginda atomlarin sicrama hizi saniyede 1 milyon diizeyindedir. Yiiksek
sicakliklarda, sigrayan atomlar toz partikiillerinin birlesim yerlerine giderek yiizey alanini
ve yiizey enerjisini azaltir. Sinterleme sirasinda atom hareketi goriilmez, ancak hacim

degisimleri meydana geldiginden, islem genelde bu degisimler ile izlenir [20].

1.5 Sinterleme Modelleri
Sinterleme, temas halindeki toz partikiillerin birlesmesi ve partikiiler arasindaki

porozitenin azalmasi ve zamanla yol olmas1 gibi fiziksel degisimlerin gerceklesmesi ile

saglanir.

Yiiksek sicakliklarda yiizey enerjisinde azalma sinterlemedeki itici giictiir. Tane
yiizeyi ile boyun bolgesiarasindaki serbest enerji veya kimyasal potansiyel farki malzeme
transferine neden olan bir itici giic yaratir. Yiizey enerjisinde azalma difiizyon hizinin
artmasin1 saglar ve Ozellikle karsilikli atomlarin diflizyonu seklinde olmak iizere,
birbirleriyle temas halinde olan toz partikiilleri arasinda bir boyun bolgesi olusur ve tozlar
birbirine niifuz eder. Taneler arasinda meydana gelen bu kiitle taginiminin, alt1 bolgede
olustugu bilinmektedir. Sekil 1.7°de yer alan bu bolgeler;

1 - Yiizey Difiizyonu,

2 - Yiizeyden Kafese Difiizyon,

3 - Buhar Tagimini,

4 - Temas Noktas1 Difiizyonu,

5 - Temas Noktasindan Kafese Dogru Difiizyon,

6 - Dislokasyon veya diger i¢ etkilerin boyun kisminda olusturacag degisimler
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Sekil 1.7. Kiiresel partikiillerin sinterlenmesi sirasinda gerceklesen kiitle tasinim hareketleri [20]

1, 2 ve 3 ile gosterilen yiizey difiizyonunda, boyun olusumu gozlenir ancak
yogunlagsma meydana gelmez. 4 ve 5 ile gosterilen tane smir1 diflizyonu ve tane
sinirlarindan porlara dogru gerceklesen latis diflizyonu, 06zellikle c¢ok kristalli
seramiklerin sinterlenmesinde en kritik yogunlasma sistemini gostermektedir. 6 ile
belirtilen plastik ama dislokasyon hareketi ile meydana gelmektedir. Plastik akma ile
boyun olusumu ve yogunlasma saglanmaktadir. Yiizey difiizyonu asamalarinda (1, 2 ve
3) yogunlasma ger¢eklesmese bile sinterleme aninda gozardi edilemezler. Yiizey
difiizyonu etkin oldugunda, sinterleme i¢in itici giiclerden biri olan boyun bolgesi

yiizeyinin egriligi azalir ve yogunlasma hizi diiger [21].
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Sinterleme esnasinda meydana gelen difiizyonun etkisiyle, toz partikiilleri arasinda
meydana gelen biiziilme ile cismin i¢ yapisinda bulunan bosluklar, Sekil 1.8’de goriildiigii
gibi hem kiictiliir hem de sekil degistirir. Bunlar;

. Bosluk morfolojisinin degismesi,
. Bosluk boyutlarinin degismesi,

. Tane boyutlarinin biiyiimesi seklinde 6zetlenmistir.

o {5

Sekil 1.8. Sinterlemede taneler arasinda meydana gelen biiziilme [18]

uF

1

Sekil 1.9°da gosterildigi iizere, sinterlemenin baglangi¢c asamasinda, birbirine temas
halinde olan toz partikiilleri arasinda olusan boyun olusumu ve birbirinden bagimsiz
olarak boyun biiytimeleri goriilmektedir. Temas noktalarinda yiizey enerjisi daha ytliksek
oldugu i¢in bu bolgelerde malzeme taginim daha kolay olmaktadir. Bu ilk asamada toz
partikiilleri noktasal temaslar olusturdugundan partikiiller arasinda olusan gozenekler
koseli ve diizensiz olugmaktadir. Sinterlemenin ara asamasinda, yogunluk artisi, gozenek
yuvarlaklagmasi ve tane bliylimesi gibi Ozelliklerde gelismeler goriilmektedir. Bu ara
asamada %92 teorik yogunluga ulasilabilmektedir. Ara agamanin sonlarina dogru tane
biiyiimesi gerceklesmektedir. Toz partikiillerinin boyun olusturarak birlesmesinden
kaynakli olusan yeni tanelerin boyutu ilk toz partikiillerinin boyutundan daha biiyiiktiir.
Sinterlemenin son asamasinda, gdzenekler kiiresel ve kapali hale gelmektedir, ayrica tane
bliyiimesi de devam etmektedir. Bu asamada gozenek boyutu artar. Eger kapali
gozenekler hareketli ise tane biiylimesi sirasinda tane sinirlari ile birlikte hareket ederek
yogunlagsmanin stirmesini saglar [22]. Yiiksek yogunluga ulasmis basarili bir sinterleme
icin gbzeneklerin tane sinir1 ile baglantili olmas1 gereklidir. Sinterleme sirasinda gézenek
hacmi azalir ve gézenekler diizgiinlesir. Gozenek kiiresellesmesi olusurken gozeneklerin

yerini tane sinirlart alir [23].
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Sekil 1.9. Sinterleme esnasinda noktasal bag olusumu, boyun, gézenek ve tane sinirlarinin gésterimi [24)

Tablo 1.2°de sinterleme isleminin kademeleri verilmistir.

Tablo 1.2. Sinterleme kademeleri [25]

Kademe Proses Yiizey Alam Kaybi Yogunlagsma Tgng .
Biiyiimesi
Adhezyon Kontakt Olusumu Cok Diisiik Yok Yok
I Belirgin, %50’ye Baslangigta
Baslangi¢ Boyun Biiylimesi Varan Kayip Az Cok Az
. Porlarin Agik Porozitenin Tane
Gelisme Yuvarlaklagmasi ve Neredeyse Tamamen Oldukga Fazla Boyutunda
Biiylimesi Yok Olmast Artig
. Por Kapanmasi ve 2 . Yavasg ve En Hizli Tane
Final Son Yogunlagsma Onemsiz Kayp Az Biiyiimesi

18



1.6 Sinterleme Mekanizmalar:
Tablo 1.3’te, farkli sinterleme tiirleri ile bu sinterleme yOntemleri esnasinda

gerceklesecek mekanizmalar hakkinda bilgi verilmistir. Her bir sinterleme yonteminde

bir veya birden fazla mekanizma etkin olarak yer alabilmektedir [26].

Tablo 1.3. Sinterleme mekanizmalar: [26]

Sinterleme Tiirii Malzeme Tasinim Mekanizmas1  Sinterleme icin itici Gii¢
Serbest enerji ve/veya kimyasal

Kati1 hal sinterlemesi Difiizyon ) o
potansiyeldeki degisim

S1v1 faz sinterlemesi Viskoz akis, difiizyon Kapiler basing, yiizey gerilimi

Reaktif siv1 sinterlemesi Viskoz akis, ¢ozelticokelme Kapiler basing, ylizey gerilimi

Gaz faz sinterlemesi Buharlagsma-yogunlasma Buhar basinci farklilii

1.6.1 Kat1 hal sinterlemesi
Kati hal sinterlemesinde diflizyon da yogunluk artist da kat1 halde gergeklesir.

Sinterleme siiresince igyapida sivi faz olugsmamaktadir. Sinterlemenin gerceklesmesi igin
yiizey enerjisinin azaltilmasi gerekmektedir. Sicakligin artmasi ile gergeklesen rastgele
atom hareketleri ile mikroyapidaki bosluklar dolmaktadir. Kavisli yiizeylerin atom
yerlesmeleri lizerine etkisini gdstermenin bir yolu gerilmeyi incelemektir. Laplace esitligi

(Esitlik 1.3) kavisli yiizey ile ilgili gerilmeyi (o) verir [26].
oc=v/(1/R1 + 1/R2) (1.3)

Bu denklemde vy ylizey serbest enerjisi, R1 tanenin ve R2 boyun bdlgesinin temel
yarigaplaridir. Diiz bir ylizeyde gerilme yoktur. Sinterleme esnasinda i¢ biikey yiizeyler
basma gerilmesi altinda, dis biikey ylizeyler ise ¢ekme gerilmesi altindadir. R1>R2
oldugundan, biiyiik egrilik yaricapina sahip bolgeden kiiciik egrilik yarigapina sahip
bolgeye dogru malzeme tasinimi s6z konusudur. Sinterleme sirasinda olusan boyun
bolgesinde de bir gerilme gradyani vardir. Kiiciik bir boyunda gradyan biiyiik olabilir.
Pargacik boyutundan ¢ok kiiciik olan boyunda dis biikey bolgeden i¢ biikey bolgeye kiitle
taginimi igin itici giic olusturan gerilme gradyani olusur. Bunun sonucu olarak, kiiciik
pargaciklar daha diislik sicakliklarda sinterlenir. Kii¢lik parcaciklarda boyun bélgesinin
doldurulmasi i¢in daha az sayida atom gerekir. Atomlarin hareket mesafesi daha kisadir
ve gerilme daha biiyiiktiir. Bunun dogal sonucu olarak kiigiik boyutlu parcaciklar daha

hizl1 sinterlenir [26].

19



Kat1 faz sinterlemesinin temeli, yayilma ilkesidir. Sinterlemeigin gerekli olan itici
giic, toz partikiillerinin yiizeyi ile boyun bdolgesi arasinda kimyasal potansiyel fark veya
serbest enerji sonucu ortaya ¢ikmaktadir. Sekil 1.10°da diflizyon etkisiyle gerceklesen
degisimler gosterilmektedir. Meydana gelen boyun bdlgelerinde buhar basinci daha
diisiik oldugundan boyun bdlgelerine dogru yayilim artmaktadir.

Baslangi¢
nokta
temasi

kiiresel partikiil
D: ¢ap

Baslangi¢
kademesi
boyun

biiyiimesi

Sonug¢
kademesi
boyun biiyiimesi

Tam olarak
Birlesmis
kiireler

Sekil 1.10. Sinterleme esnasinda noktasal bag olusumu, boyun, gozenek ve tane sinirlarinin gésterimi

(24]
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Sekil 1.11°de goriildiigii gibi, boyun olusumun ileri sathalarinda ag yapisi olugmasi
ile mukavemet artigt goriiliir. Toz partikiillerinin kiiresel yiizeyleri lizerinde temas
halindeki diger toz partikiilleri ile yapmis oldugu birden fazla boyun olusumu
goriilmektedir. Boyunsayilarinin artmasi ve genislemesi ile birlikte boyunlar arasinda
izole porlar olugmaktadir. Kristalin bir malzeme i¢in her temas noktasinda bir tane sinir1
biiyiiyerek daha dnce orada var olan kati-buhar ara yiizeyinin yerini alir. iki kiire teorisi
icin uzun siire devam eden sinterlemede tane sinirlar1 6telenir ve taneler birleserek capi

orijinal ¢apm 2! kat1 olan bir kiire meydana getirir [27].

Sekil 1.11. Sinterleme esnasinda noktasal bag olusumu, boyun, gézenek ve tane sinwrlarinin gosterimi

(24]

Sinterlemede tasinim mekanizmalar1 kiitle hareketinin gerceklestigi durumlar
gostermektedir. Kat1 hal sinterlemesinde kiitle hareketleri; yiizey diflizyonu, hacim
difiizyonu, tane smir1 diflizyonu, viskoz akis, plastik akis ya da kat1 ylizeyinden buhar
tasinimi seklinde olmaktadir. Bu kiitle hareketleri ile sinterleme sirasinda g¢esitli
geometrik agamalar meydana gelir [27].

Porozite yaklasik %8’e ulastiginda agik por ag yapisi1 geometrik olarak dengesiz hale
gelir. Buna neden olan olay porlarin biiziilen bir ¢apa oranla daha uzun olmasidir. Bu olay
ince akmakta olan suyun aniden engellenmesiyle bagimsiz damlaciklara donlismesine
benzemektedir. Geometrideki bu degisim sonucunda silindirik porlar merceksi ya da
kiiresel bir yap1 halini alir ancak bu geometri tane biiyiimesini yavaslatmada yeterince
etkili degildir. izole porlarin gériinmesi sinterleme prosesinin sonuna gelindigini ve

yogunlagmanin yavasladigini ifade eder. Porlarin igerisine hapsolan gazlar ulasilabilecek
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en yliksek yogunluga ulagmay1 engelleyecektir, buna bagli olarak vakum altinda yapilan
sinterleme islemlerinde, malzeme igerisinde porlar1 dolduracak buhar kalmayacagi icin
yiiksek son yogunluk degerleri elde edilebilir [29].

Sinterleme asamalari, toz kiitlesinin mukavemetinin artarak daha yogun bir yap1
halini almasi sirasinda gozlemlenen geometrik degisimleri agiklamaktadir. Sinterleme
olarak adlandirilan bu siirece tam yogunlagmaya ulagmayan 6n sekillendirme yapilmisg
toz veya graniillerden olabilecegi gibi gevsek toz kiitlesi ile de baslanabilir.

Sekil 1.12°de gevsek toz kiitlesi ile baslanan sinterleme siirecinde gdzlemlenen

kiiresel porlarin olusum siireci anlatilmaktadir.

noktasal baslangig ara son
temas asamasil asama asama
gozene \()/
. tane
] siniri
O

AT

Sekil 1.12. Sinterleme esnasinda por yapisinin degisimi [30]

Van der Waals baglar1 ve aglomerasyon kuvvetleri gibi zayif baglar ile tanelerin
birbirine tutundugu ilk asamada toz partikiilleri, bu zayif kuvvetlerden dolay1 birbirleri
ile rastgele temas halindedirler. Toz partikiillerinin birbirlerine daha da yaklagsmasi ile
aralarindaki bag kuvveti de artar. Sinterlemenin baglamasi ile birlikte sinter baglari
meydana gelir ve toz partikiilleri arasinda dengede olmayan boyun olusumlari
gozlemlenir. Kristalin bir kati i¢in tane sinir1 enerjisi, tane smir1 boyunca kristal
oryantasyonuna baglidir. Daha diisiik enerjiye sahip spesifik oryantasyonlar mevcuttur.
Sonugta partikiiller, donerek miimkiin oldugunca yiiksek paketlenme yogunluguna sahip,
diisiik enerjili tane sinir1 yapisina ulasmaya calisir.

Basglangic asamasi, boyunlar birbirlerine temas edip sinirlarimi karsilikli asarak,
yaklasik boyun boyut oran1 X/D=0,3 degerine ulastifinda sona erer.

Porlarin es zamanli yuvarlaklasmasi, yogunlagsma ve tane biiylimesi ile karakterize

edilir. Sinterlemenin ara asamasindaki itici gii¢, egrilik gradyanlarmin distiriilmesi ve
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geriye kalan yiizey enerjisinin yok edilmesidir. Ilk asamada toz partikiillerinin birbirleri
ile olan temaslar1 sonrasi meydana gelen boyun olusumu odak noktasi ikenara kademe de
boyun yapisini etrafinda olusan por yapisi 6nem arz etmektedir. Tane biiyiimesi porlarin
azalmasi ile daha da aktif hale gelmeye baslamaktadir. Ara asamada tane boyutunun
artmasi son asamaya gelindiginde tane biiylimesi olarak devam etmektedir. Ayrica bu
asamada tane biiylimesinin yani sira por yuvarlaklagmasi ve por tasinimi meydana geldigi
gibi, yiizey diflizyonu da devam etmektedir. Son asama diger iki asamaya gore daha
yavastir ve devam eden yiizey diflizyonu yogunlagsmada etkin degildir.

Bu son asamada yogunlagsmanin yavaslamasinin sebebi yogunlagmanin yaninda tane
kabalagsmasinin da etkin olmasidir. Genel olarak porlar tane sinirlarinda birikmektedir.

Bu porlarin sekli dihedral acinin etkisiyle degisir. Tane sinirlarinin ortadan
kalkmasiyla mevcut porlarin kiiresel sekil almasi beklenir. Sekil 1.13’te goriildiigi lizere,

beklenen por geometrisi porun konumuna baglidir.

kenar poru

i¢ por

viizey poru

kése poru

,/

Sekil 1.13. Sinterleme sirasinda meydana gelen por geometrileri [30]

Tane smirlara tutunmayan porlar kiiresel, tane kenarlarindaki porlar merceksi ve
tane koselerindeki porlar da yuvarlanmis tetrahedronlar olacaktir. Bir por ile tane sinir1

arasinda bir bag enerjisi mevcuttur ¢linkii por toplam tane sinir1 alanini azaltir.
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Tane biiylimesi, tane sinirin1 egilmesi i¢in zorlayarak, tane smir1 alaninin artmast
suretiyle yavas hareket eden por ile temas etmesini saglar. Buna bagl olarak kritik bir
asama ortaya ¢ikar (Bkz. Sekil 1.14). Istenen tane sinirinin pordan kurtulmasidir. Bdylece
tane sinir lizerindeki, porun yarattig1 ¢ekme etkisi ortadan kalkar ve yay yapisi bozulur.
Bunun sonucunda tane sinir1 yiiksek mobiliteye ulasir. Sonug¢ olarak, son kademe
yogunlagmasma yardimci olacak gerekli mikroyapiya ulagsmak igin, tane sinir

mobilitesini iyilestirecek miidehaleler yapmak yerinde olacaktir [27, 30].

¢ = dihedral
aq

Sekil 1.14. Por izolasyonunun adimlar [30]

1.6.2 Siv1 faz sinterlemesi
S1v1 faz sinterlemesinin prensibi, sinterleme siiresince siv1 bir fazin sistem igerisinde

olusarak yogunlugun arttirilmasidir. Sivi faz sinterlemesinde oncelikle iki ya da daha
fazla farkli toz birbiri ile homojen bir sekilde karistirilir. Sinterlemenin 1sitma evresinde
tozlardan daha diisiik ergime sicakligina sahip olan sivi faza gecer. Sivi faz
sinterlemesinde, sinterlemenin ger¢eklesebilmesi i¢in gerekli olan itici gii¢c termodinamik
acidan ytizey biikiimliiliiglidiir. Yiizey biikiimliiliigii taneler arasinda kimyasal potansiyel
enerji, ¢Oziinlirliik ve buhar basinci farkliliklarina neden olur. Bu farkliliklar sinterleme
i¢in itici giicli olustururlar. Kinetik acgidan itici gili¢ sicaklik artisidir ve bu sicaklik artisi
diflizyon siireglerini harekete gegirir. Sivi faz sinterlemesinin meydana gelmesi ve

basariya ulasabilmesi i¢in gereklilikler sunlardir:

= Sinterleme sicakliginda sivi fazin yapida bulunmasi gerekir.

= Sivinin katiy1 iyi 1slatmasi gerekir. (Diisiik temas acis1)

= Katinin sivi igerisinde kayda deger ¢Oziiniirliigliniin olmas1 gerekir.

» Sivi faz miktar1 boyutsal degisimi minimum tutacak kadar az, fakat istenilen

yogunlugu saglayacak kadar fazla olmalidir.
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Sinterlemede kii¢lik taneli yogun bir yap1 elde etmek i¢in baslangicta kiiciik tane
boyutuna sahip tozlar ile baslamak gerekmekedir. Tanelerin boyutlarimin kiigiik ve
kiiresel sekilde olmasi dis bilikey ylizeylerinin fazla olmasi demektir. Bu da, sivinin bu
taneleri 1slatmasi ile olusan kapiler kuvvetlerin fazla olmasi ile yogunlasmanin artmasini
saglamaktadir. Toz y1gin1 igerisinde aglomera ve agregalarin varlig1 iyi bir sinterleme i¢in
istenmeyen bir durumdur. Bu toz topaklarinin biinyelerinde bulunan bosluklar sinterleme
siiresinin uzamasina sebep olmaktadir. Ayrica bu bosluklar kendi i¢lerinde de meydana
gelen ¢cekmelerden dolayr yapida daha fazla bosluklarin olusmasina ayni zamanda da
yapida bolgesel gekmelere neden olacaktir. Iyi bir sinterleme ve sinterleme sonrasi iyi bir
mikroyapiy, tek ornek toz yigini ile elde etmek miimkiindiir.

Sinterleme Oncesi seramik tozlarinin yas mukavemetinin arttirmak amaci ile yapilan
sikistirma isleminde olusan hatalar sinterleme sonrasi yapida daha saglam olarak yer
aldig1 goriilmektedir. Sinterleme sonrasinda yogun, neredeyse yok denecek kadar az ve
kiigiik porlarin oldugu bir yap1 elde etmek i¢in hatasiz ve homojen baslangig¢ tozlari ile
yas mukavemeti yiiksek bir toz y1gin1 ile baslamak gerekmektedir. Baslangi¢ tozlarinin
safsizliginin yiiksek ve homojen olmasi bolgesel yogunluk farklarinin olmadigi homojen
bir yap1 elde edilmesini de saglayacaktir.

Sinterlemeye yardimci olarak kullanilan katkilarin, toz ylizeylerinde ve tane
sinirlarinda yer almasi sinterleme esnasinda diflizyon yolunu arttirarak malzeme
tasinimint ~ kolaylastirir.  Sinterleme  esnasinda meydana gelen difilizivitenin
yogunlagmadaki katkis1 incelenerek katkilarin verimliligi konusunda bilgi edinilebilir.
Katkilar ve matris arasindaki iyonik boyut ve degerlilikler tane biiylimesi agisindan da
onem tasir. Sinterlemedeki itici gii¢ artan sicaklik oldugu gibi sicaklik aynm1 zamanda
difiizyon kabiliyetini de arttirarak sinterlemede 6dnemli rol oynamaktadir. Sinterlemede
basincin rolil, stvinin yapi icerisinde dagilmasini saglayan kapiler basinct olusturarak
sinterleme mekanizmalarini daha etkin hale getirmesidir. Ayrica sinterleme ortaminin
atmosferinde hangi gazin kullanilacag1 gaz ¢6ziiniirliigii ve toz y18in1 ile katkilar arasinda
meydana gelecek tepkiler agisindan 6nemlidir. Ayrica bir¢ok seramik tozlari sistemin
arayiizey enerjileri sinterleme atmosferinden etkilenebilir ve katkilarla atmosfer gazi
arasinda tepkime gerceklesebilir. Daha Onemlisi, toz kompaktinin stokiyometrisi,
degerligi, oksidasyon asamalar1 sinterleme atmosferinden etkilenebilir. Isitma sogutma
hiz1 ve sinterleme siiresi, yogunlagsmanin mi yoksa tane biiyiimesinin mi etkin olacagini

belirler.
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Siv1 faz sinterlemesi; tanelerin yeniden diizenlenmesi, ¢oziinme-¢cokelme ve son
porlarin uzaklastirilmasi yani son yogunlagsma gibi asamalarin i¢ige meydana gelmesi ile
gerceklesmektedir. Basarili bir sivi faz sinterlemesinde, kat1 faz diisiik ylizey enerjisine
sahip siv1 tarafindan iyi 1slatilmalidir. S1v1 taneleri arasindaki kohezyon kuvvetinin sivi-
kat1 taneleri arasindaki adhezyon kuvvetlerinden fazla olmasi sivini katiyr iyi
1slatamayacagi anlamina gelmektedir.

Sekil 1.15’te s1vi-kat1 arasinda meydana gelen temas ag1 degerinin 1slatmaya etkisi
gosterilmektedir. Stvi-kat1 arasinda olusan temas agisinin kiigiik olmasi iyi bir 1slatmanin
olustugunu gosterdigi gibi, temas acisinin biiylik olmasi sivi-kat1 arasinda yeterli 1slatma
olmadigin1 gostermektedir. Diigiik temas agis1 tanelerin birbirlerine dogru daha etkin bir

sekilde yaklasmasini saglayarak basarili bir sinterlemeyi de bereberinde getirmektedir.

iyi islatma kats kétd izlatma

Sekil 1.15. Swvi-kati temas agist [57]
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S1v1 faz sinterlemesinde, siv1 fazin sistem igerisinde olusup ayni zamanda katiy1 iyi
1slatmasi yani sivinin kati taneleri arasina ve porlarin igine kapiler gerilmeler sayesinde
girmesi, yiizey enerji kuvvetleri ile tanelerin yeniden diizenlenmesi evresi ger¢eklesmis
olacaktir.

Tam yogunluga ulasmak icin s1vi fazin bosluklari doldurmasinin yani sira katinin sivi
faz igerisinde ¢Oziinerek kat1 tanelerin kati-siv1 ara yiizeyine ¢okelmesi de gerekmektedir.

Coziinme-¢okelme asamasinda tane sekillerinde degisme ve tanelerde kabalasma
gerceklesmektedir. Sivi faz sinterlemesinin son asamasinda, tanelerin biiyiimesi ile
difiizyon mesafesinde de artis olusmasi yogunlagsmanin yavaslamasina sebep olur.
Yogunlagmanin yavaslamasi ile Ostwald tane olgunlagmasi siireci baskin hale gelmeye
baslar.

Ostwald tane biiylimesinde kii¢lik kat1 taneler s1v1 faz igerisinde ¢oziiniip, daha biiyiik

kat1 taneler iizerinde ¢okelir ve boylece tane kabalagmasi meydana gelir (Bkz. Sekil 1.16).

baslangi¢c kademesi
karisim tozlar
kat1 hal

por v
tekrar toparlanma

cozelti cokelmesi

son yogunlasma

Sekil 1.16. Sivi faz sinterlemesinin asamalarinin gosterimi [57]
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Sekil 1.17°de gosterildigi ilizere tane biiylimesi kiiclik kati tanelerin biiyiik kati
tanelerin lizerinde ¢okelmeleri ile olusan kat1 ergiyikten tekrar ¢okelmesi ile gergeklesir.
Tane biliylimesinin yaninda proses tane sekil uyum siirecini de verir. Boylece kati1 daha

1yi paketlenir ve kalan herhangi bir gézenek siv1 ile daha iyi dolar [57].

Cozunme

tekrar gokelme prosesi
S
Tane buyUmesi ve
gekil uyum sureci

Sekil 1.17. Tane biiyiimesi ve sekil uyum siireci [57]

1.6.3 Reaktif faz sinterlemesi
Reaktif s1v1 faz sinterlemesindeki amag, ergime sicakliklari yiiksek olan seramik

malzemelerin veya oksitlerin sinterlenmelerini kolaylagtirmak amaciyla ilave edilen ve
diisiik sicaklikta ergiyen reaktif bir malzeme kullanilmasidir. Reaktif sivi faz
sinterlemesinin gerceklesebilmesi icin kati fazin sivi faz igerisinde ¢oziinmesi
gerekmektedir. Bu sinterleme metodunda, siv1 fazdaki var olan negatif egrilik yarigaps,
kat1 tozlara kiyasla sistemde negatif basing olustururak tozlarin bir arada tutulmasini
saglar (Bkz. Sekil 1.18). Bu arada 6 bolgesinde olusan basma kuvvetleri, siviigerisinde
katinin ¢Oziliniirliiliigiinii arttirarak tozlarin arasindaki malzemenin ¢oziinilip birbirine

kenetlenmesine yardimei olur [31].

Sekil 1.18. Reaktif sivi sinterlemesinde sivi fazin negatif egrilik yarigapi [31]
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1.6.4 Gaz faz sinterlemesi
Gaz faz1 sinterlemesinde, sinterlemenin gerceklesmesi i¢in gerekli olan itici giig,

tozlarin ylizeylerinde var olan yiizey egriliginden kaynakli olan buhar basinci
farkliligidir. Toz tanelerin yiizeylerinde buhar basincinin yiiksek olmasinin sebebi, bu
yiizeylerin pozitif egrilik ¢capina sahip olmalaridir. Bunun yanisira, toz tanelerinin birbiri
ile temas ettigi boyun bolgelerinde yiizey egrilik ¢apinin negatif olmasindan kaynakli
olarak buhar basinci diisiiktiir. Sinterleme esnasindan yiiksek buhar basincindan diigiik
buhar basincina dogru yani tanelerin ylizeyinden olusan boyun bolgelerine dogru
malzeme tasinimi meydana gelir. Bu asamada olusan malzeme tasimmimi sayesinde

tanelerin birlesmesi ile sekillerinde degismeler goriiliir ve sistemin yogunlugu da artar.

Bu sinterleme mekanizmasi genelde diisiik sicaklikta buharlagsma 6zelligi gosteren
kloriirler i¢in (MgClz, CaCl,, NaCl) 6nemlidir. Bilinen birgok seramik oksit i¢in gegerli
degildir [31].

1.7 Basin¢ Yardimui ile Sinterleme Yontemleri
Yiiksek performans beklenen veya yogunlasmanin zor gergeklestigi sistemlerde

basing yardimi ile sinterleme yaygin kullanilan sinterleme yontemidir. Tane boyutu
kiigiik olan toz sistemlerinde, toplam ylizey alanin fazla olmasi sinterleme igin itici giic
olusturmaktadir ve boylelikle sinterleme esnasinda basing uygulamadan da istenilen
yogunlagsmaya ulasilabilir. S1v1 faz sinterlemesinde de, sinterleme esnasinda olusan sivi
eriyik sinterlemeye yardimci bilesen olarak gorev yapacagindan basing uygulamadan
yogunlasma elde etmek miimkiindiir. Bunun yami sira, kati hal sinterlemesinde
porozitenin yok edilip yogunlagsmanin saglanmasi bir problemdir. Sinterlemede siirenin
uzun olmasi, yap1 igerisinde yer alan porlarin daha kararli olmasina sebep olur ve bu
porlarin difiizyon yolu ile yapidan uzaklastirilmasi olduk¢a zordur. Sinterleme esnasinda
toz kompaktina basing uygulanmasi ile bu sorun ortadan kaldirilarak tam yogunlagma
elde edilebilir. Basing yardimli sinterleme yontemi ile diisiik sicakliklarda, daha kisa
sinterleme siirelerinde veya biiylik tane boyutlarinin kullanimi ile yogunlugu yiiksek
malzemeler liretmek miimkiin hale gelmektedir. Sicak presleme, sicak izostatik presleme
ve spark plazma sinterleme yontemleri basing yardimi ile sinterleme yontemlerine 6rnek

sinterleme metotlaridir [30].
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1.7.1 Sicak presleme (HP)
Sicak presleme, Sekil 1.19°da gosterildigi tlizere sabit bir kalip igerisinde yiiksek

sicaklikta, eseksenel basing uygulanarak gergeklestirilir. Sicak preslemede siire, 1sil
kiitlelerin biiyiik olmasindan kaynakli olarak saatler mertebesindedir. Bu yontemde ilk
yogunlasma, toz partikiillerinin yeniden diizenlenmesi ve partikiillerin birbirleri ile temas
ettigi noktalarda meydana gelen plastik akis ile olmaktadir. Etkili gerilme kendiliginden
akma gerilmesinin altina diistiigiinde, yogunlasmanin daha da artmasi tane sinir1 ve hacim

difiizyonuna bagl olarak devam eder. Sicak preslemede, yiiksek sicaklik ve uygulanan

yiiksek basing sinterlemede kritik rol oynamaktadir.

Hidrokk Pres = :‘ I

Yaitkan refrakter
astar

| Refrakter Panc

- Kalp

- Toz
- Degistirilebilr Kalp

Piston

" Kalp destek
blogu

- Refrakter Blok

Sekil 1.19. Sicak pres sisteminin sematik gosterimi [32]

Bir sicak pres sisteminde, kalip etrafinda yerlesen 1sitict elemanlar ile preslemeyi
uygulayacak hidrolik sistem ve bunlara yardimci elemanlar yer almaktadir. Sicak
presleme islemi kalip boslugunun toz malzeme ya da onceden soguk sekillendirme
yontemlerinden biriyle sekillendirilmis malzeme ile doldurulmasi ve istenilen kosullarda
1sitmanin ve preslemenin gergeklestirilmesi ile uygulanir. Sistemde alt pang sabit
olabildigi gibi, basing genellikle iist pang ile hidrolik bir sekilde uygulanir. Uygulanan
basing, eseksenel bir basing olsa da kalip yiizeylerinde meydana gelen siirtlinme
nedeniyle merkezden yanlara dogru degisen bir dagilim gostermektedir. Buna bagh

olarak meydana gelen eksenel ve radyal yonler arasindaki gerilim farki, toz ylizeylerinin
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bozulmasina neden olan bir kayma bolgesi olusturur. Yiiksek sicaklikta sergilemis oldugu
yiilksek mukavamet nedeni ile grafit kalip malzemesi olarak en ¢ok tercih edilen
malzemedir. Bunun disinda kalip malzemesi olarak, tunsten karbiir ve bor nitriiriin
kullanildigina dair 6rnekler bulunmaktadir.

Proses esnasinda tane biiylimesi ve hacim difiizyonu baskin mekanizmalardir.
Sicaklik yine kritik rol oynar ve kii¢iik taneler yogunlasmayi olumlu etkiler. Seramik
malzemelerin iiretim metotlarindan biri olan sicak presleme yontemi diger iiretim
metotlarina goére yavas ger¢eklesmektedir. Sicak preslemede 2200°C gibi yiiksek
sicakliklarda tiretim yapabilmek i¢in grafit direnglerin kullanilmasi1 gerekmektedir ve
kalip sistemi nedeni ile de sicaklik kontrolii zor bir prosestir. Grafit direngler disinda daha
diisiik sicakliklar i¢in silisyum karbiir, tungsten veya molibden direngler de kullanilabilir.
Yiiksek sicakligin yani sira iiretim esnasinda uygulanmak istenilen basing degerine gore
kalip tasarimi ve lretilecek parganin geometrisi belirlenmelidir. Sinterleme sirasinda,
sinterlenecek malzemenin ve firm i¢i ekipmanlarin korunmasi agisindan vakum
uygulanmas1 6nemlidir. Prosesin amacina gore koruyucu gaz atmosferinde de sinterleme
islemi yapilabilir ancak kapali por yapisidna gecildiginde vakum ile poroziteyi tamamen
ortadan kaldirmak miimkiin olabilir.

Sicak presleme ile sinterleme metodunda, sinterlenen malzemenin grafit kaliplara
yapigmasi oldukga sik karsilasilan bir problemdir. Yapisma probleminden kaynakli olarak
malzemeyi kaliptan c¢ikarirken malzemeye ya da kaliba zarar verme durumu ile
karsilagilabilir. Bunu yaninda kalip ile malzeme arasinda etkilesimler goriilebilir.
Bunlarin 6nitine gegcmek adima kalip sisteminin i¢ kisimlarina ince bir tabaka halinde
hegzagonal bor nitriir uygulanabilecegi gibi kalip ve malzeme arasina ince grafit folyolar
koyulabilmektedir.

Sicak presleme, vakum altinda sinterleme yapilmasindan kaynakli olarak maliyeti
yiiksek bir {iretim yontemidir. Diisiik plastisiteye sahip malzemelerin {iretiminde,
sinterlenmesi ¢ok zor olan 6zellikle kompozit yapilarin tiretiminde, ¢ok uzun omiirli
kalip ya da takim bilesenleri gibi iiretim maliyeti géze alinabilecek tirlinler i¢in uygun bir

yontemdir [32, 33].
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1.7.2 Sicak izostatik presleme (HIP)
Sicak preslemede ve spark plazma sinterlemede basing tek eksenden olacak sekilde

uygulanirken, sicak izostatik preslemede basing sinterleme yapilacak malzeme {izerine
ayni1 anda biitlin yonlerden olacak sekilde uygulanir. Sicak izostatik presleme ile iiretimde
toz partikiilleri arasinda kaymalar meydana geldiginden sinterlenmis {iriinde dahi
sinterlenmeyen toz partikiillerinin kalmasi s6z konusudur. Bu da elde edilecek son iiriiniin
ozellklerinde olumsuzluk olarak ortaya ¢ikmaktadir. Ayrica, sikistirilan par¢anin yiizeyi
sikistirma ortamindan kirlendigi i¢in, sicak izostatik presleme sonrasi bu kirliliklerin
kimyasal ¢6zme, talas kaldirma ve asindirma ile giderilmesi gerekmektedir. Bu islem
sicak izostatik preslemenin maliyetini arttirir. Sicak izostatik presleme sisteminin gematik

gosterimi Sekil 1.20°de verilmistir [34].
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Sekil 1.20. Sicak izostatik presleme sisteminin sematik gosterimi [34]

Sicak izostatik preslemede tozun dogrudan sikistirilabilmesi ig¢in, sikistirma
sicakliginda yumusak ve deforme edilebilir cam, ¢elik, paslanmaz celik, titanyum veya
tantalyum gibi herhangi bir malzemeden yapilmis gaz sizdirmaz esnek bir kap igerisine
konulmas1 gerekir. Sicak izostatik preslemede kullanilanacak kap, sinterlenecek toz
malzeme ile doldurulduktan sonra gaz alma ve vakum islemlerinden sonra sizdirma
olmayacak sekilde kapatilmalidir. Tozdaki gazin uygun sekilde alinamamasi gozeneklere
yol acar. Sicak izostatik preslemeden sonra malzeme yiiksek sicakliga maruz kaldiginda

daha once kapanmis i¢i gaz dolu gozenekler yeniden olusur. Bu ylizden gozeneklerin
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olugmamasi i¢in kap igerisinde yer alan toz malzemenin gazin alinmasi olduk¢a dnemlidir

[34].

1.7.3 Spark plazma sinterleme
Elektrik akimi destekli sinterleme metodu ilk olarak 1960’larda arastirilmis ve

patenti alinarak metal tozlarin sikigtirllmasinda kullanilmis, fakat yiiksek ekipman
maliyeti ve diislik sinterleme verimi sebebiyle genis kullanim alani bulamamuistir. Bu fikir
daha sonra 1980’lerin ortasindan 1990’°larin basina kadar gelistirilmis ve yeni sinterleme
cihazi ile “Plasma Activated Sintering” (PAS) ve “Spark Plasma Sintering” (SPS) adini
almistir. Bu sistemlerde genel yaklagim, numunelerin dogru akim ile isitilmasidir. Bu
teknik; ayrica, proses kosullarindaki kiiclik degisikliklerle birlikte literatiirde titresim
(puls) elektrik akim sinterlemesi (PECS), elektrik akim aktivasyonlu sinterleme (ECAS)
ve alan destekli sinterleme teknikleri (FAST) olarak adlandirilmaktadir [35].

Spark plazma sinterleme; daha hizli 1sitma hizi, daha diisiik sinterleme sicaklig1 ve
sliresi, sinterlenmesi gii¢ olan tozlarin yogunlastirilmasi, sinterlemeye yardime1 katkilarin
elimine edilmesi, 6n sekillendirmeyi gerektirmemesi, baslangi¢ toz karakteristiklerine
daha az hassasiyet ve sinterlenmis numunelerin iistiin 6zelliklere sahip olmasi nedeniyle
diger geleneksel sinterleme yontemlerine gére hem ekonomik hem de teknolojik olarak
avantajlar saglayan diger sinterleme yontemlerine gore daha yeni olan bir yontemdir. Bu
yontem ile metallerin, seramiklerin, polimerlerin ve camlarin sinterlenmesi miimkiindiir
[36, 37].

Spark plazma sinterlemenin avantajlarindan olan diisiik sicakliklarda kisa sinterleme
stiresi ile nano boyuttaki tozlarin tane biiyiimesi engellenerek teorik yogunluga yakin
yogunukta {iriin elde etmek miimkiindiir. Sinterleme siiresinin kisa olmasi sayesinde
sinterleme esnasinda faz doniisiimlerinin veya reaksiyonlarinin gergeklesmesi de
engellenir. Spark plazma sinterleme yontemi tek eksende basincin uygulanmasi yoniinden
sicak presleme yontemi ile benzerlik gosermektedir ancak 1sinin saglanma yonii ile
farklilik gostermektedir. Sicak presleme yonteminde 1s1, kalibin etrafinda yer alan ancak
kaliba temas etmeyen direnclerden yayinma yolu ile saglanmaktadir. Spark plazma
yonteminde ise 1s1; birkag volt ve cihazin kapasitesine bagli olarak birka¢ binler
mertebesinde amperden olugsan akim, dogrudan grafit kaliba ve numune {iizerine

uygulanarak saglanir. Bu sirada grafit kalip dogrudan 1sitma direnci gorevi goriir. Kalip
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ve numune iizerine gonderilen bu akim, toz partikiilleri arasinda arklar olusturarak
tanelerin birlesmesine boylelikle hizli yogunlagmay1 saglamaktadir [37].

Sekil 1.21°de gosterildigi tlizere, SPS sisteminde temel olarak tek eksenli basing
uygulama sistemi, su sogutmali iist ve alt elektrotlar, su sogutmali vakum {initesi,
vakum/hava/gaz atmosfer kontrol iinitesi, darbeli dogru akim iireticisi, sogutma suyu
linitesi, pozisyon veya yerdegistirme miktar1i belirleme {initesi, uygulanan basing

gostergesi yer almaktadir [38].

s
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Sekil 1.21. Spark plazma sinterleme (SPS) sisteminin sematik gosterimi [26]
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SPS sisteminde itici gii¢; dogru akim (DC) veya alternatif akim (AC) gii¢ kaynagi
olusturulan Joule 1sinmasi ve uygulanan basing ile malzemede olusan plastik
deformasyondur. Ayrica Sekil 1.22°deki sekli ile SPS sisteminde agik-kapali darbeli

dogru akim ve voltaj, 6zel bir gii¢c kaynagi tarafindan direk toz partikiillerinin iizerine

uygulanir [30].

Elektrik akimi Partikdil

dijey

Joule /

Isitmasi

Elektriksel desarj

Sekil 1.22. Partikiiller arasinda darbeli akim akisi [26]

Grafit kalip ve numune direkt olarak yiiksek bir darbeli akim ile 1sitilmasuisil verimin
cok yiiksek olmasini saglamaktadir. Bu sayede 1sinin homojen olarak sisteme
uygulanmasi, toz partikiillerinin yiizey saflastirmasi ve aktivasyonu sonucunda yliksek
yogunlukta ve kalitede, homojen sinterlenmis numuneler elde etmek miimkiindiir. Sekil
1.23’te, sinterleme esnasinda SPS tanki icerisinde kalip, malzeme ve panglarin durumunu

gostermektedir.

Sekil 1.23. SPS esnasinda kalip ve pan¢larin durumu [39]

35



1.8 Sinterlemeye Etki Eden Parametreler
Sinterlemede mikroyap1 gelisimini ve yogunlasmay1 etkileyen faktorler arasinda;

baslangi¢ tozlariin spesifikasyonlari, baslangi¢c kompozisyonu, sinterleme ilaveleri tiirii
ve 1slatma davranigi, gecici sivi fazin miktar1 ve kompozisyonu, sicaklik, basing,

sinterleme atmosferi ve zamani, 1sitma ve sogutma hizi yer almaktadir [40].

1.8.1 Basin¢ ve atmosfer
Sinterlemede kullanilan yiiksek basing toz partikiillerinin yeniden diizenlenmesini

saglar, taneler arasinda meydana gelen malzeme tasinimini saglayan diflizyon
hareketlerini arttirir. Bunlara ek olarak basing, seramik malzemelerin elementlerine
ayrisma sicakligini da daha yiiksek sicakliklara Gtelemesi ve tane sinirlarinda olusan
fazlain daha az olmasini saglamaktadir. Bahsi gegen basincin bu etkileri sayesinde yiiksek
yogunlukta malzemeler elde etmek miimkiindiir. Seramik malzemelerin bozunumunu
engellemek amaci kullanilan inert gaz basinci ile kapali gdzenek seviyesine ulasilip,
sonrasinda uygulanan yiliksek basing ile de yiliksek yogunlagmayi saglamak basarili son
iriin i¢in gerekli olan adimlardir. Yiiksek basinglarda yapilan sinterleme islemlerinde
genellikle azot veya argon gazlari kullanilmaktadir. Sinterleme esnasinda inert gaz olarak
azot kullanildiginda, sistemde olusan siv1 faz azotga zengin hale gelmektedir ve sivi1 faz
icerisinde malzeme ¢Oziniirliigiini  smirlamaktadir. Bu durum yogunlagmanin
yavaslamasina sebep olmaktadir. Diger taraftan argon gazi ile sinterleme yapildiginda,
malzemenin siv1 faz igerisinde ¢oziinme orani daha fazla olmaktadir. Buna ek olarak,
argon gazi ortaminda sinterleme yapilmis iirliniin tane boyutunun azot ortaminda yapilana

gore daha kiigiik oldugu goriilmektedir [41].

1.8.2 Sicaklik ve zaman
Sinterlemede yogunlagsmay1 daha da hizlandirmak i¢in gerekli olanyiiksek sicaklik,

seramik malzemelerin elementlerine ayrisarak bozunmalarina sebep olmayacak kadar
yiiksek olmalidir. Sinterlemenin gergeklesebilmesi icin, toz partikiillerinin yiizey
enerjisinin azaltilarak kiitle tasinimi mekanizmalarimin etkin hale gelerek boyun
olusumunun meydana gelmesi gerekmektedir. Ayrica boyun olusumunu saglayan kiitle
tasinimi da difiizyon mekanizmalar ile gerceklesmektedir. Difiizyon mekanizmalarinin
aktif olmasi, atomlarin enerjilerinin aktivasyon enerjisine esit veya daha fazla olmasi ile

miimkiin olmaktadir. Aktivasyon enerjisi, atomlar aras1 baglar1 kirmak icin gerekli olan
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ve atomlarin diger bolgelere hareketini saglamak icin gerekli olan enerjidir. Yiiksek

sicakliklarda daha fazla atom aktive olacagi i¢in sinterleme de daha hizli olacaktir [42].

Sinterleme islemi sirasinda uygulanan yiiksek sicaklik, malzemenin yogunlagsmasini
sagladigi gibi tanelerde biliylimeye de sebep olmaktadir. Ayrica, sinterlenecek
malzemenin baglangic tane boyut dagilimindaki farklar tane sinirlarinda kuvvetler
olusturarak tane biiylimesine neden olur. Sicakligin artmasi ile tane sinir1 hareketleri de
artmaktadir. G6zenekler tane sinirlarindan daha yavas hareket ettikleri i¢in tane sinirlar
gozeneklerden uzaklagir. Gozenekler de hacim ya da ylizey diflizyonu ile ya da
buharlagma-yogunlasma ile hareket eder. Tane siirlarinin ve gézeneklerin hareketlerinin
kontrolil i¢in 1sitma hizinin kontroliinii olduk¢a 6nemlidir. Sinterleme siiresinin uzun
olmast malzemenin yiiksek yogunluga ulasmasi igin gerekli gibi goriinsede,
yogunlagmanin tamamlanmasindan sonra tane biiyiimesine sebep olmaktadir. Yiiksek
yogunluga sahip, kiigiik tane boyutlu bir malzeme elde etmek i¢in basincin sistem

tizerindeki etkinden faydalanarak sinterleme siiresi kisaltilabilir [43].

1.8.3 Gegici s1v1 faz miktar
Sinterleme esnasinda olusan sivi faz miktari, sinterlemeye yardimci olarak sisteme

katilan ilavelerin miktarina bagl olarak degismektedir. Ayrica, olusan sivi fazin
viskozitesi, sivi faz igerisinde tane ¢Oziiniirliigli ve sivimi kat1 taneleri 1slatabilme
kabiliyeti de sinterlemenin basarili olmasi agisindan 6nemlidir. Kullanilan malzemelerin
istenilen sicaklik ve basingta faz diyagramlarinda segilen kompozisyona gore sivi fazin
kompozisyonu belirlenebilmektedir. Yiiksek miktarda olusan sivi faz, basingsiz
sinterleme yontemi kullanilarak yapilacak sinterleme de olumlu sonug¢ vermektedir.
Ancak, yiiksek sivi faz miktar1 tane sinir1 fazinin miktarini arttiracagi igin malzemenin

yiiksek sicaklikta sergiledigi 6zelliklerinde diisiislere de sebep olabilmektedir [44].

1.8.4 Baslangi¢c kompozisyonu
Baslangic kompozisyonun oOzellikleri, sinterleme esnasinda olusacak sivi fazin

miktarini ve viskozitesini, kati taneleri 1slatma 6zelligini, olusan sivi igerisinde kati
tanelerin ¢ozinlrliiglint, sistemin Otektik sicakligini etkiledigi gibi; son iirliniin
yogunluguna da etki etmektedir. Sinterleme ve yogunlagsma 6zelligi, sivi1 fazin 6zellikleri,
mikroyap tipi ve 6zellikleri, tane sinirinda olusan fazlar g6z 6niinde bulunduruldugunda

sinterleme ilavelerinin se¢imi olduk¢a Onemlidir. Baslangic kompozisyonunun pH
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degerleri de sivi fazin 1slatma ozelliklerini etkilemektedir. Kuvvetli asitler dncelikli
olarak kuvvetli bazlarla reaksiyona girerken, zayif asitler zayif bazlarla reaksiyona
girmektedir. Bu bilgi 1s181nda baslangi¢c kompozisyonu i¢in se¢ilen malzemelerin asit-baz

Ozellikleri de goz oniinde bulundurulmalidir [45].

1.8.5 Isitma ve sogutma hizi
Sinterleme esnasinda uygulanacak olan 1sitma hizinin hizli olmasi, sivi1 fazin hizh

olugmasini saglayip, kati tanelerin sivi faz igerisinde ¢oziiniirliiglinii hizlandiracaktir. Bu
da tanelerin hizli bir sekilde istenilenden biiyiik olmasina sebep olacaktir. Diistik 1sitma
hiz1 ile yapilan sinterlemede ise, sinterleme sicaklig yiikseldik¢e abartili tane biiylimesi
gerceklesmektedir. Isitma hizinin hizli ya da yavas olmasi tane sinir1 fazinin kristal ya da

camsi fazda olmasini etkilemektedir [45].

1.9 Calismanin Amaci
Silisyum karbiir, birbirine kovalent baglarla bagli Si-C atomlarindan meydana

gelmektedir. Si-C kovalent baglarinin ¢ok gii¢lii baglar olmasinin yaninda ayni zamanda
2200°C’den daha yiiksek sicakliklar bile diistik difiizyon kabiliyetine sahip olmasindan
kaynakli SiC seramikleri sinterlemesi olduk¢a zor olan bir malzemedir. SiC
seramiklerinin yogunlagmasini saglamak, difiizyon kabiliyetini kolaylastirarak malzeme
tasinim1 saglamak ve yapi igerisinde bulunan porozite miktarini azaltmak amaci ile

sinterleme katkilarindan faydalanilmaktadir [46, 47].

Sinterleme katkis1 olarak karbon kullanilarak silisyum karbiir seramikleri kat1 faz
sinterleme mekanizmasi ile sinterlenebilir. Karbonun kullanim amaci, Si-C atomlarinin
difiizyon kabiliyetini iyilestirerek karbon bosluklarini arttirmaktir. Kat1 faz sinterlemesi
icin de gerekli olan sinterleme sicakliklart 2100°C civarindadir. Bu sinterleme
mekanizmas1 ile iretilen seramikler incelendiginde yiizey diflizyonunun etkin
olmasindan kaynakli tane biliylimesinin gerceklestigi goriilmektedir [46, 47].

“Determination of Liquid Phase Content and Composition on the Densification
Behaviour of Silicon Carbide” konulu lisans tezinde, SiC seramiklerinin yogunluk,
mekanik mukavemetlerinin iyilestirmeye yonelik arastirmalara ve GPS yontemi ile
iiretimi yapilan calismalara yer verilmistir. Belirtilen bu lisans tezi kapsaminda calisilan
birbirinden farkli tiirde ve miktarda sivi faz olusturmaya yardimci katkilar iceren 13

kompozisyon iizerinde calismalar ylriitiilmiistiir. Sinterleme denemeleri yapilan bu
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kompozisyonlarda sivi faz olusturacak oksitler, nadir toprak elementlerinin de icerisinde
yer aldig1 Lantanitler arasindan secilmistir. Bu sinterleme denemeleri esnasinda farkli
Lantanit grubu elementlerinin oksitleri kullanilarak agirlik¢a farkli yiizde oranlarinda sivi
fazlar ile sinterleme calismalar1 yapilmistir. Bu sinterleme denemeleri sonucunda elde
edilen bagil yogunluk, Vickers sertlik, kirtlma toklugu degerleri ve mikroyap1
ozelliklerine gore agirlikga %15 sivi fazin sinterlemede en etkili olan sivi faz yiizdesi
oldugu anlasilmistir. Lisans tezinde elde edilen sonuclar 15181nda, bu tez kapsaminda da
agirlikca %15 siv1 faz yiizdesiyle gegis metal elementlerinin oksitleri katkisiyla SPS

yontemi ile sinterleme ¢aligmalarinin gergeklestirilmesine karar verilmistir [57].

Bu calisma kapsaminda, kat1 faz sinterleme ¢alismasi i¢in gerekli olan sinterleme
sicakliginin yiiksek olmasi ve son tiriinde karsilasilan tane biiylimesini ortadan kaldirmak
amaci ile siv1 faz sinterleme mekanizmasi ile sinterlemeye odaklanilmistir. Sivi faz
sinterlemesinde kullanilan sinterlemeye yardimci katki malzemeleri genellikle nadir
toprak oksitleri, metal oksitler seklindedir. Kat1 faz sinterlemede kullanilan sicakligin
aksine siv1 faz sinterlemede gerekli olan sinterleme sicakligi genellikle 1850-2000°C
arasindadir. Kullanilan yardimci oksitler yaklasik 2000°C civarinda yapida sivi faz
olustururlar ve SiC ilizerinde bulunan SiO: ile tepkimeye girerek ergiyik faz meydana
getirirler. Olusan sivi faz ¢ozelti-tekrar ¢okelme mekanizmasiyla SiC partikiillerini
cozerek, diflizyon ve malzeme tasinimi ic¢in kolay bir yol saglayarak yogunlagmay1
gelistirmektedir [46,47].

Silisyum karbiiriin s1v1 faz sinterlemesi esnasinda yapi igerisinde olusan sivi fazin
amac1 daha diisiik sicakliklarda sinterlemenin gerceklesmesine olanak saglayan malzeme
taginim ortami yaratmasidir. Al2O3, MgO, Y203, Lu20, AlsSiCs, Al203-Y203, Al2O3-
Y203-MgO, AlLO3- Y203-CaO, Y-Mg-Si-Al-O-N cam sistemi, yaygin olarak sivi faz
sinterlemesini saglayan oksit katkilardir. Siv1 faz sinterlemede esnasinda meydana gelen
stvinin sinterlemeye yardimei bir katki olabilmesi i¢in hacim yiizdesi, kinetik olusum ve
stvinin - SiC  tanelerinin 1slatabilirligi i¢cin diisiik buhar basincina sahip olmasi
gerekmektedir. Ayrica sinterleme katkisi olarak kullanilan bilesiklerin silisyum karbiiriin
ayrismasina neden olmamasi ve yiiksek sicakliklarda kimyasal kararlilik gostermesi
gerekmektedir [47].

Sinterlemeye yardimer katkilar olarak kullanilacak olan nadir toprak oksit
katkilarinin sinterlemede etkili ve basarili olabilmesi i¢in termodinamik agidan

incelenmesi gerekmektedir. Ayrica oksijenin varligindan dolay1 SiC’iin yiizeyinde SiO»
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katmaninin olugmasi da termodinamik incelemeler sonucunda anlasilacagi iizere
kacinilmaz bir olusumdur. Bunun nedeni SiO2’ye ait Gibbs serbest olusum enerjisi 1750
°C’de -546,5kj/mol iken SiC’e ait g Gibbs serbest olusum enerjisi 1750 °C’de — 47,6
kj/mol seklindedir [47].

Silisyum karbiire ait basarili bir sivi faz sinterleme c¢aligmasi elde etmek icin
kullanilacak olan nadir toprak metal oksitlerinin (RE\Oy) kararli bir yapida olmasi
gerekmektedir. Ayrica SiC ile de tepkimeye girmemesi sartt bulunmaktadir. Eger ki
(RE,Ow) katkis1 kararsiz olur ise yapida ii¢ farkli faz ile karsilagilir. SiC’iin oksitlenmesi
sonucu karsilagilabilecek bu ti¢ farkli faz saf metal (RE), metal karbiir (RExCy) ve metal
silisit (RESiq) seklindedir. Silisyum karbriin oksidasyon tepkimeleri Esitlik 1.4 ve 1.11

arasinda verilmektedir.

SiC (k) + 02 (g) — SiO> (k) + C (k) (1.4)

2/3 SiC (k) + 2/302 (g) — 2/3 SiOa (k,8) + CO (g) (1.5)
1/2 SiC (k) + Oz (g) — 1/2Si02 (k,s) + 1/2C0O: (g) (1.6)
SiC (k) + 02 (g) — Si (k,s) + CO2 (g) (1.7)

2/3 SiC (k) + O2 (g) — 2/3 SiO (g) + 2/3 COz (g) (1.8)
SiC (k) + 02 (g) — SiO (g) + CO (g) (1.9)

2SiC (k) + 02 (g) — Si (k,8) +2CO (g) (1.10)

SiC (k) + 02 (g) — 2SiO (g) + 2C (k) (1.11)

Esitlik 1.4 ve 1.11 arasinda yer alan tepkimelerin sicaklik-Gibbs standart serbest
enerji degisim grafigi Sekil 1.24’te verilmektedir. Bu grafige gore en diisiilk Gibbs
standart serbest enerji Esitlik 1.4’te yer alan tepkimeye aittir. Sinterleme sicakligi 1800-
1900°C’de ise en diisiik Gibbs standart serbest enerji Esitlik 1.5’te yer alan tepkimeye
aittir [48].
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Sekil 1.24. SiC oksidasyon reaksiyonlarina ait sicaklik-Gibbs standart serbest enerji degisimi [47]

Bu durumda Egsitlik 1.5°te yer alan tepkimeye bagl olarak SiC ve RE\Oy, arasinda
asagida yer alan tepkimeler gerceklesecektir. Esitlik 1.12-1.14 arasinda yer alan
tepkimelerde SiC ayristirllmasi ile olusan saf metal, metal karblir ve metal silisit

olusumlar1 goriilmektedir [48].

SiC (k) + aREvOw (k) — SiO: (k,s) + bRE (s) + CO (g) (1.12)
SiC (k) + cREvOw (k) — SiO: (k,s) + dRExCy (k) + eCO (g) (1.13)
SiC (k) + fREvOw (k) — gSiO2 (k,s) + hRE,Siq (s) + CO (g) (1.14)

bRE (k) + O2 (g) — aREvOw (k) (1.15)
dREXCy (k) + O2 (g)—cREvOw (k) +iCO (g) (1.16)
hREpSiq (s) + 02 (g)—cREvOw (k) + jSiO2 (k,s) (1.17)

Esitlik 1.13, 1.14, 1.15, 1.16 ve 1.17 esitliklerinin sirastyla SiC’in oksidasyon
reaksiyonu olan Esitlik 1.5’ten ¢ikarilmasiyla saglanmistir. Esitlik 1.13, 1.14 ve 1.15 i¢gin
Gibbs standart serbest enerjileri i¢in verilen reaksiyonlar sirasiyla su sekildedir: AGs°-

AG15°, AGs®- AGis® ve AGs°- AGi7°. REvOw’in SiC’ii ayristirmama  durumu
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AG4°>AG15°, AGie®, AG17° sartinin saglanirsa gerceklesir. Ciinkli negatif bir AG°
kendiliginden ger¢eklesen bir reaksiyonu belirtmektedir [48].

Sekil 1.25’te tarali alan nadir toprak metal oksitin (REyOw) kararli oldugu ve 1750
°C’de SiC’iin varhi@inda higbir sekilde metale, metal karbiire ya da metal silisite
doniismedigini gostermektedir. Esitlik 1.15’in serbest enerjisini degerleri x-ekseninde
verilmektedir. AGs°’den daha biiyiik standart serbest enerji degerine sahip olan RE,Oy
Esitlik 1.12°ye gore saf nadir toprak metali (RE) ve Si02’ye ayrisma egilimindedir. Ayni
sekilde, AGs°’den daha biiyiik standart serbest enerji degerine sahip olan RE\Ow (AG16°,
AG17°) strastyla Esitlik 1.13 ve 1.14’°e gore SiO2 ile metal karbiir (RExCy) ve/veya metal
silisite (RESiq) ayrigma egilimindedir [48].
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Sekil 1.25. 1750°C de ¢esitli metal oksit katkilarin Gibbs standart serbest olusum enerjilerini
karsilastiriimasina dayali kararlilik diyagrami [48]

Bu tez kapsaminda yapilan caligmalar sinterlemeye yardimci katki malzemeleri
ADLO3 ve Y203 oksitlerden yola ¢ikarak belirlenmistir. Literatiirde Al>O3-Y20s3 ikili
sisteminin SiC seramiklerinin sinterlemesinde oldukg¢a etkili olduguna dair genis
arastirmalar mevcuttur. Bu c¢alismalarda elde edilen sonuglara gore Al2O3-Y203
sisteminin SiC seramiklerinin sinterlemesinde basarili olmasinin gerekgesi SiC
seramiklerinin yogunlagma sicakliginin altinda kararli 6tektik bilesikler olusturmasidir.

SiC’in AlO3-Y203 katkilan ile sinterlenmesinde etkili olan bir diger etken ise SiC
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yiizeyinde yer alan SiO2’in varligidir. Sekil 1.26’da yer alan Al2O3-Y20;3-SiO; iiclii faz
diyagraminda SiC iizerinde yer alan SiO2’nin 1750°C’de sivi faz olusturdugu
gorilmektedir. Yine faz diyagramindan goriildiigii iizere Si0, miktar1 SiC seramiklerinin
yogunlasma davranigini etkilemektedir. SiO, miktar1 ne kadar yiiksek ise 6tektik ergime

sicakliginin o kadar diisiik oldugu goriilmektedir [49].

Sekil 1.26. Al,O3-Y>053-SiO; ti¢lii faz diyagrami [49]

Bu tez ¢alismasinda yer alacak kompozisyonlar belirlenirken Al203-Y203-Si02 tiglii
faz diyagramindan faydalanarak SiC+Kaolen ve SiC+Kaolen+Y203 kompozisyonlar
olusturulmustur. Kaolenin empirik formiilii Al203-2Si0>—-2H>0 seklindedir. Al203-Y203
ikili sistemi yerine Kaolen ve Kaolen+Y20s3 kullanilarak SiC taneleri tizerinde bulunan
SiO>’den daha fazlasi kullanilmig olmaktadir.

Ayn1 mantik ¢ercevesinde Al203-Y203-MgO katkilarimi kullanmak yerine kimyasal
formiili MgAl>O4 olan Spinel ile Y203 kullanilmistir. Bu tez kapsaminda Kaolen ve

MgAlL>Oq4 katkilar ile sivi faz sinterlemesinde farklilik yaratilmistir.
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1.10 Benzer Calismalar
Al-Nasrawy ve arkadaglarinin ¢alismasinda a-SiC ile birlikte farkli oranda katilan

kaolen ile yapilan sinterleme sonucu elde edilen malzemenin fiziksel ve mekanik
Ozellikleri incelenmistir. Bu ¢alisma kapsaminda, kaolen miktarinin %5-10-15-20 oldugu
dort farkli kompozisyon ile ¢alisilmistir. a-SiC (<53 p) ve farkli oranlarda kaolen (<53
p) ile olusturulan kompozisyonlar 2 saat boyunca homojenligi saglamak amaci ile
laboratuvar tipli degirmende karistirilmistir. Elde edilen kompozisyonlar; ¢apt 1,5 cm
olan 5 gramlik diskler halinde, 3 ton basing uygulanarak 3 dakika boyunca preslenmistir.
Bu diskler 1sitma hiz1 10°C/min ile 4 saat boyunca 1400°C’de sinterlenmistir. Sinterleme
sonrast disklerin yogunluk ve porozite miktarlar1 Olgiilerek degerlendirilmistir. Bu
degerlendirme sonucunda kaolen miktar1 arttikga yogunlugun ve porozite miktarinin
diistiigii goriilmiistiir. Yogunlukta goriilen diisiislin, kaolenin sahip oldugu yogunlugun
(2,8 g/em?), SiC (3,1 g/cm?) yogunlugundan diisiik olmasindan kaynakl1 olduguna karar
verilmigtir. Kullanilan maksimum kaolen miktar1 olan %20’ye kadar, kompozisyon
icerisinde kaolan miktar1 arttikga sertlik, basma mukavemeti ve c¢apsal basma
mukavemeti degerlerinin arttig1 goriilmektedir. Sertlik (vickers) degerleri, 500 gram yiik
ile 40 saniye boyunca uygulanan 3 farkli cukurizden elde edilen sonuglar neticesinde
artan kaolen miktari ile sertlik degerlerinin arttig1 goriilmiistiir. Benzer sekilde yapilan
basma ve capsal basma (yarilma) mukavemetlerinin de kaolen miktar1 arttikca arttig
gorilmistiir [50].

Manoj Kumar ve arkadaslarinin ¢alismasinda kovalent bag iceren yapisindan dolay1
kolay sinterlenemeyen SiC malzemesinin sinterlenmesini kolaylastirmak ve mekanik
ozelliklerini 1iyilestirmek amaci ile nadir toprak elementlerinin yer aldigi oksit
malzemelerden yararlanilmistir. Bu ¢alisma kapsaminda baslangi¢ tozlar1 olarak B-SiC
(%90), Sc203-AlIN (%10), Lu2O3-AIN (%10) ve Y203-AIN (%10) kullanilmistir. B-SiC
ile birlikte olusturulan her bir kompozisyon 24 saat boyunca etanol ortaminda homojen
bir karisim icin degirmende karistirilmistir. Elde edilen toz kompozisyonlari azot
ortaminda, 25 MPa basing altinda, 6 saat boyunca, 2050°C’de sicak presleme yontemi ile
sinterlenmigtir. Arsimet metodu ile yapilan yogunluk ol¢iimleri sonucunda elde edilen
bagil yogunluk degerleri; B-SiC-Sc203-AlIN i¢in %98, B-SiC-LuxO3-AlN i¢in %97,5, B-
SiC-Y20s3-AlN i¢in %97,3 oldugu goriilmiistiir. Taramali elektron mikroskobu altinda
incelenen mikro yapilarda ise B-SiC-Sc203-AIN kompozisyonuna ait mikro yapinin es

eksenli  taneler seklinde oldugu, pB-SiC-Lu2Os3-AIN  ve  B-SiC-Y203-AIN
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kompozisyonlarina ait mikro yapilarin ise biiyiik ignemsi taneler seklinde oldugu
goriilmistiir. Vickers ¢ukuriz ile 98 N yiik ile 30 saniyede elde edilen, B-SiC-Sc203-AIN
kompozisyonuna ait kirilma toklugu degeri 3,5 MPa.m'?, B-SiC-Lu.0s3-AIN ve B-SiC-
Y203-AIN kompozisyonlarina ait kirilma toklugu degerleri ise 6,0 MPa.m'? ve 6,7
MPa.m!'? olarak elde edilmistir.  B-SiC-Lu203-AIN  ve  B-SiC-Y203-AIN
kompozisyonlarina ait kirilma toklugu degerlerinin yiiksek olmasinin sebebi ise
mikroyapida yer alan ignemsi tanelerin toklastirma mekanizmalar1 arasinda da yer alan
catlak saptirma/ kopriileme gorevi gormesi olarak agiklanmistir. Dort nokta egme testi ile
belirtilen egme mukavemetleri bagil yogunluklar ile paralel olacak sekilde; B-SiC-Sc203-
AIN kompozisyonu i¢in 750 MPa, B-SiC-Lu2O3-AIN kompozisyonu i¢in 733 MPa, B-
SiC-Y203-AIN kompozisyonu i¢in 714 MPa seklindedir. Farkli nadir toprak
elementlerine ait oksit katkilar1 ile yapilan B-SiC sinterlemelerinde; oksit tiplerinin

mikroyapiya, kirilma tokluguna ve egme mukavemetine etkileri incelenmistir [51].

Gubernat ve arkadaslarinin ¢alismasinda, sinterlemeye yardimei olarak Al,O3+Y20s3,
Al203+Y203+MgO oksitlerinin kullanimi ile SiC seramiklerinin sinterlemesini ve bu
katkilar ile yogunlagsma davranislarinda, mikroyap1 ve mekanik 6zelliklerinde (sertlik,
kirilma toklugu ve egme mukavemeti) goriilen iyilesmeler ele alinmaktadir. Bahsi gecen
bu oksitlerin sinterleme esnasinda sivi faza doniiserek bosluklart doldurmasi ile stres
kaynakli hatalarin giderilmesini saglamaktadir. a-SiC graniilleri ile birlikte %5-10-15-20
oranlarinda Al2O3+Y203 (60:40 ve 40:60) oksitleri ile %10 oraninda Al,O3+Y203+MgO
(42:44:14 ve 12:61:27) oksitleri ile kompozisyonlar olusturulmustur. Homojen
kompozisyon elde etmek amaci ile etanol ortaminda 5 saat boyunca titresimli ve doner
degirmende karistirilmistir. Basingsiz sinterleme Oncesi kompozisyonlar tek eksenli
preste 100 MPa basing ile sekillendirilmistir. On sekillendirmesi yapilan bu
kompozisyonlar; 1900°C, 1950° ve 2000°C’de 1 saat boyunca, 1950°’de 2 saat boyunca,
atmosfer ile etkilesimi kesmek amaci ile SiC tozlari igerisinde 1950°C’de 2 saat boyunca
sinterlenmistir. Kompozisyonlara ait sinterleme sonrast bagil yogunluklar
incelendiginde; en yiiksek %96+0,5 bagil yogunluk, SiC tozlari icerisinde, 1950°C’de, 2
saat siire ile %10 oraninda Al>O3+Y203 (60:40) ve ayni1 sinterleme kosullar1 altinda %10
oraninda AlO3+Y203+MgO (42:44:14) oksit katkilamasi ile elde edilmistir. En yiiksek
Vickers sertlik degerleri; SN yiik ile gerceklestirildiginde 26 GPa degeri, %15
AlO3+Y203 (60:40) ve %10 Al203+Y203+MgO (42:44:14) ile saglanmistir. Kirilma
toklugu degerine ise en yiiksek 6,21£0,40 MPa.m'? ile ALLO3+Y203+MgO (42:44:14)
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oksit katkilamasi ile ulagilmistir. %20 Al>O3+Y203 (60:40) kompozisyonu 498,22+49,34
MPa degeri ile en yliksek li¢ nokta egme mukavemetine sahiptir. Sinterleme sonrasi
yogunluk, sertlik, kirilma toklugu, egme mukavemeti sonuglar1 degerlendirildiginde en
dikkate deger sinterleme katkisinin AlbO3+Y203+MgO (42:44:14) oldugu gorilmiistiir.
Bu sinterleme katkisi ile yapilan a-SiC sinterlemesi sonrasi yapilan XRD ¢aligmalari
sonucunda ise 6H-SiC, 4H-SiC yaninda spinel (MgAloO4) ve YAG (Y3Al5012)
gOriilmistiir [52].

Kim ve arkadaslarinin ¢alismasinda, yiiksek mekanik ve termal 6zellikler gerektiren
seramik mikrokapsiil yakit caligmalarina yonelik malzeme gelistirmesi hedef alinmustir.
Yakit calismalarindan kaynakli olarak SiC seramiklerinin 1900°C’den daha diisiik
sicakliklarda sinterlenmesi gerekliligi dogmustur. Buna yonelik olarak sinterleme
sicakligr diisiirmek i¢in sivi fazdan faydanilmasi gerektigi diigiiniilmiistiir. Calisma
sinterlemeye yardimci sivi faz olusturmak amaci ile B-SiC malzemesine ek olarak
agirlikga %1,87 oraninda Y203—-Sc203-MgO oksitleri katilmistir. Kompozisyon igerigi
agirlikca %98,13 B-SiC, %0,85 Y203, %0,52 Sc203 ve %0,5 MgO olarak belirlenmistir.
Homojen bir kompozisyon ile ¢aligmaya devam etmek i¢in bu toz malzemeler etanol
ortaminda 24 saat boyunca SiC toplar araciligi ile polipropilen degirmende
karistirllmistir. Elde edilen karistirilmis kompozisyondan tek eksenli preste 25 MPa
basing ile ¢ap1 30 mm olan diskler {iiretilerek, sicak presleme yontemi ile 1850°C’de 2
saat boyunca 30 MPa basing altinda, azot ve argon ortaminda sinterlenmistir. Arsimet
metodu ile yapilan yogunluk 6lgiimlerinde 3,230 g/cm® degerine ulasilmistir. B-SiC
malzemesinin agirlikga %1,87 Y203-Sc203—MgO oksit katkilarr ile argon ve azot
atmosferinde sinterlenmesi sirasi ile SCA ve SCN olarak kodlandirilmistir. Sinterleme
sonras1 yapilan sertlik, kirilma toklugu ve egme mukavemetleri degerlendirmeleri
yapilmistir. Buna gore, sertlik degerleri SCA numuneleri i¢in 24,5 + 0,8 GPa ve SCN
numuneleri i¢in 25,4 + 1,2 GPa olarak bulunmustur. Kirilma toklugu degerleri, SCA
numuneleri icin 4,7 = 0,3 MPA.m"? ve SCN numuneleri icin 4,3 + 0,3 MPa.m'"? olarak
bulunmustur. Egme mukavemeti degerleri SCA numuneleri i¢in 800 + 57 MPa ve SCN
numuneleri i¢in 1077 £ 46 MPa olarak bulunmustur. SCA ve SCN numunelerine ait
termal iletkenlik degerleri ise sirasi ile 114 W.m™' K ve 99 W.m™! K olarak
bulunmustur. Mekanik ve termal 6zellikler agisindan birbiri ile karsilastirilan SCA ve

SCN numunelerinden SCN numunelerinin daha umut verici oldugu goriilmiistiir [53].
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Zharikov ve arkadaslarinin ¢alismasinda, SiC seramiklerinin mekanik 6zelliklerini
gelistirmeye yonelik, SiC icerisine ¢ok-duvarli karbon nanotiip (MWCNTs), magnezyum
aliimina spinel (MgAl>,04) ve yitrium aliiminyum garnet (Y3AlsO12) katkililar1 ile spark
plazma sinterleme yontemi ile sinterleme calismalar1 yapilmistir. SiC + %6 MWCNT,
SiC+ %26MWCNT +%1 MgAL>O4 veSiC + %6 MWCNT + %1 MgAlLOs+ %1 Y3AlsO12
seklinde kompozisyonlar hacimce yiizdeler ile olusturulmustur. Sinterleme ¢alismalari
spark plazma sinterleme yontemi ile 2000-2200 °C sicaklik araliginda, 450°C/dk 1sitma
hizi ile, 19-22 kN basing altinda, maksimum sicaklikta 10-15 dakika boyunca yapilmaistir.
Elde edilen numunelerin vickers sertlik ve kirilma toklugu testleri 300 gram yiik altinda
15 saniye ile 5 deneme seklinde yapilmistir. Vickers sertlik ve kirilma toklugu degerleri
siras1 ile SiC kompozisyonu i¢in 32,8 GPa ve 3,77 MPa.m!?, SiC + %6 MWCNT
kompozisyonu i¢in 28,3 GPa ve 4,3 MPam'?, SiC+ %6MWCNT +%1 MgAl>Os4
kompozisyonu i¢in 31,4 GPa ve 5,1 MPa.m'?, SiC + %6 MWCNT + %1 MgALOu+ %1
Y3Als012 kompozisyonu i¢in 34,8 GPa ve 5,7 MPa.m'? olarak bulunmustur. 25°C ve
1500°C’de egme mukavemet degerleri sirasi ile SiC kompozisyonu i¢in 240 MPa ve 130
MPa, SiC + %1 MWCNT kompozisyonu i¢in 280 MPa ve 160 MPa, SiC+ %1MWCNT
+%1 MgAl>,O4 kompozisyonu i¢in 310 MPa ve 200 MPa, SiC + %1 MWCNT + %1
MgALOs+ %1 Y3Al5012 kompozisyonu i¢in 390 MPa ve 280 MPa olarak bulunmustur.
Yapilan calismalar sonucunda en yiiksek yogunluk, sertlik, kirilma toklugu ve egme

mukavemet degerlerine MgAlO4ve Y3AlsO12 katkilari ile ulasildigr goriilmiistiir [54].

Roh ve arkadaslarinin ¢alismasinda, SiC seramiklerinin yogunlagsma davranislarinin,
mekanik Ozelliklerinin ve mikroyapr gelisiminin iyilestirilmesi amaci ile sivi faz
sinterleme metodu ile iiretim yapilmistir. SiC seramiklerinin sinterlenmesi esnasinda sivi
faz olusturmasi amaci ile hacimce %10 AIN + Sc203 (AIN:Sc203:2:3) ve %20 AIN +
Sc203  (AIN:Sc203:2:3) katki malzemeleri  kullanilmigtir. %10 AIN +  Sc203
(AIN:Sc203:2:3) kompozisyonu SCScl0, %20 AIN + Sc203 (AIN:Sc2035:2:3)
kompozisyonu ise SCSc20 sekli ile kodlandirilmistir. Belirlenen bu kompozisyonlar
homojenlestirmek amaci ile etanol ortaminda 24 saat boyunca SiC bilyalar esliginde
kanigtirllmistir. Elde edilen homojen kompozisyonlar sicak presleme yontemi ile azot
ortaminda, 1900°C’de, 25 MPa basing¢ altinda, maksimum sicaklikta 1 saat siire ile
sinterlenmistir. Sicak presleme sonrasi edinilen seramik numunelerin Arsimet metodu ile
yogunluklar 6l¢iilmiistiir. Bagil yogunluklari; SCSc10 i¢in %99,2, SCSc20 i¢in %98,3

olarak bulunmustur. Sicak presleme siiresince, SiC toz partikiilleri iizerinde bulunan SiO»
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ile AIN ve Sc203 tepkimeye girererek SiC tanelerinin {lizerinde ve tane sinirlarinda ara
tirtinler olarak tespit edilmistir. Ayrica SiC + AIN +Sc203 kompozisyonu sinterleme
esnasinda yiiksek sicaklikta Sc-Al-Si oksinitriir eriyik ve Sc-Al-Si oksikarbonitriir eriyik
olarak sivi faz gorevini Ustlenmistir. SCScl0 ve SCSc20 kompozisyonlarina ait
sinterlenmis numunelerin mikro yapilar1 incelendiginde; SCScl0 numunelerine ait
tanelerin SCSc20 numunelerininkine gore daha es eksenli oldugu goriilmiistiir. Buna
ragmen her iki numunede de ignemsi tanelere rastlanmistir. SCScl0 ve SCSc20
numunelerine ait tanelerin en-boy orani incelendiginde sirasi ile 4,5 ve 5,7 seklindedir.
SiC tanelerinin ortalama uzunluklar1 Olgilildiigiinde sirast ile SCScl0 ve SCSc20
numuneleri i¢in 5,7 p ve 7,5 p oldugu goriilmiistiir. SCSc20 kompozisyonunda SCSc10
kompozisyonuna gore daha fazla sivi fazin olmasinin etkisi son iiriinlerde tane biiyiimesi
olarak goriilmustiir. Vickers sertlik degerleri ile ulasilan kirilma toklugu degerleri ise
SCSc10 icin 7,3 MPa.m'? ve SCSc20 icin 8,2 MPa.m'? olarak bulunmustur. Kirilma
toklugu degerinin SCSc20 numunelerinde daha yiliksek ¢ikmasi, sinterleme esnasinda sivi
fazin daha fazla olmasi ile sinterlemenin kolaylasarak hizli olmasi, sinterleme siiresinin
geri kalan kisminda tane biiyiime siirecinin aktif olmasi sonucu son iiriinde daha biiyiik
tanelerin olmasi ile agiklanmaktadir. Yapilan egme mukavemeti testlerinde SCSc10
numuneleri oda sicakliginda sergilemis oldugu 620 MPa mukavemeti 1400°C’ye kadar
korurken, SCSc20 numuneleri oda sicakliginda gostermis oldugu 620 MPa mukavemeti
900°C’ye kadar koruyabilmistir. Bu ¢alisma kapsaminda AIN ve Sc,0s katkilarinin SiC
seramiklerinin sinterleme kabiliyetinin gelistirdigini, kirilma toklugu ve egme
mukavemeti 6zelliklerini 1yilestirildigi goriilmiistiir. Ayn1 zaman bu katki malzemelerinin
miktarlarmin  kirilma toklugu, egme mukavemeti ve mikro yapiya olan etkileri
incelenmistir [55].

She ve arkadaslarinin ¢alismasinda, SiC malzemesi, Al2O3 ve Y203 oksit katkilari ile
sinterlenerek yaklasik olarak %98 teorik yogunluga ulagilmistir. SiC, yiiksek sertlik,
diisiik yogunluk, yiiksek mukavemet, iyi oksidasyon ve termal sok direnci 6zellikleri
bircok mekanik ve termo-mekanik uygulamalarda umut verici yapisal bir malzemedir.
Silisyum karbiiriin kovalent bagli yapisindan kaynakli olarak sinterlemeye yardimci
katkilar olmaksizin yiliksek yogunluga ulasmak zordur. Bu ¢alisma kapsaminda, siras ile
agirlikca  %95-90-85-80 0o-SiC  + %5-10-15-20 AlO3+Y203 kompozisyonlar
olusturulmustur. ADO3:Y203 orant 62,5:37,5 olarak almmistir. Olusturulan bu

kompozisyonlar etanol ortaminda 48 saat boyunca karistirilmistir. Elde edilen karisim
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70°C’de 8 saat boyunca kurutularak 75 mesh boyutlu elekten gecirilmistir. Bu karigim
kompozisyonlar1 3 MPa basing altinda sekillendirildikten sonra yas mukavemetini
arttirmak i¢in 30 MPa basing ile soguk izostatik pres ile sikistirilmistir. Bu numuneler,
argon ortaminda 1 saat boyunca 1850°C, 1900°C, 1950°C ve 2000°C’de sinterlenmistir.
SiC seramiklerinin yogunluklari kompozisyon igerisinde kullanilan sinterlemeye
yardimci malzemelerin tiirline ve olusturduklart sivi miktarina baglidir. Belli bir noktaya
kadar s1vi miktar1 arttik¢a, sivinin kati taneleri daha iyi 1slatmasindan kaynakli olarak
sinterleme kabiliyeti artmaktadir. Belli bir noktadan sonra ¢ekme miktariin sabitlenmesi
ile s1v1 tane biliylimesine etki etmektedir. Sinterleme sonrast yogunluk dlgliimlerinde en
yiiksek bagil yogunlugu %98 ile 1950°C’de, 1 saat boyunca sinterlenen agirlik¢a %95 a-
SiC + %5 Al203+Y20; kompozisyonu ile ulagilmistir. Sinterleme sicakliginin daha da
artmasi ile bagil yogunlugun diistiigii goriilmiistiir. Bunun nedeni, SiO, Al,O, YO ve CO
gibi gazlarin agiga c¢ikarak yeni gozeneklerin olusmasina sebep olmasidir. Yapilan egme
mukavemeti testleri sonrasi en yiiksek egme mukavemeti 650 MPa olacak sekilde yine
1950°C’de, 1 saat boyunca sinterlenen agirlikga %95 a-SiC + %S5 Al203+Y203
kompozisyonu ile elde edilmistir. En yiiksek kirilma toklugu degerleri ise %5-10 arasinda
sinterleme katkilar1 igeren kompozisyonlarinda yaklasik olarak 6,0 MPa.m'? olarak
bulunmustur. Ayrica sicakligin artmasi ile kirilma toklugu degerlerinin de arttig
goriilmustiir. Bu durum, sicakligin artmasi ile gekme miktarinin tamamlanmasindan sonra
SiC tanelerinin kabalagarak abartili tane biiylimesi goriilmesi ile agiklanabilir. Bu kaba
tanelerin, catlaklarin dallara ayrilmasini ve tanelerin catlak lizerinde kopriileme gorevi
gormesi ile catlagin ilerlemesini durdurucu ya da yavaslatici etkiye sahip olmasi kirilma
toklugu degerinin artmasini saglamaktadir. Bu caligmada, sinterlemeye yardimci katki
malzemelerin miktarlarinin, sinterleme sicakliklarinin yogunlasmaya, kirilma toklugu ve
egme mukavemeti degerleri iizerine etkileri konusunda yapilan ¢aligmalar ve sonuglari

yer almaktadir [56].

“Determination of Liquid Phase Content and Composition on the Densification
Behaviour of Silicon Carbide” konulu lisans tezinde, SiC seramiklerinin yogunluk,
mekanik mukavemetlerinin iyilestirmeye yonelik yapilan aragtirmalara ve ¢alismalara yer
verilmistir. Silisyum karbiiriin kovalent bagli yapiya sahip olmasindan kaynakli olarak
sinterlemesi olduk¢a zor olan bir malzemedir. SiC seramiklerinin bag yapisi geregince
sinterlenme ¢alismalarinda yiiksek sicaklik ve yiiksek basinca ihtiya¢ duyulmaktadir.

Bundan kaynakli olarak yapilan aragtirmalar sonucunda genel olarak sinterleme metodu
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olarak sicak presleme metodu ile karsilagilmaktadir. Sicak presleme metoduna gore daha
diisiik sicaklik ve basing degerlerinde sinterleme yapilmasi amaci ile bu tez ¢alismasina
baslanmistir. Bu amaca yonelik sivi faz sinterleme yonteminden faydalanmak igin
arastirmalar yapilmistir. Bu arastirmalar sonucunda o-SiC malzemesi ile birlikte
sinterlemeye yardimci katki malzemelerinin tiirii ve miktarlar belirlenmistir. Asagida
belirtilen kompozisyonlar; bu tez kapsaminda calisilan birbirinden farkli tiirde ve
miktarda s1vi faz olusturmaya yardimci katkilar igeren 13 kompozisyon igerisinde en 1yi
yogunluk ve mekanik 6zellik degerleri veren kompozisyonlardir. Tiim kompozisyonlar,
homojen karigtirma islemi icin etanol ortaminda 90 dakika boyunca Si3N4 bilyalar ile

degirmende karistirilmistir.

" %385 a- SiC + %9 AlLO3 + %6 Y203

" %85 a- SiC + %9 AlO3 + %4 Y203+ %2 TiN

= %385 a- SiC + %9 AlLO3 + %4 Y203+ %2 Er203

. %84 a- SiC + %9 AlO3 + %6 Y203+ %1 TiO2 + %1 ZrO:

Elde edilen bu karisimlar 55°C’de kurutularak 300 mesh boyutlu elekten gecirilmistir.
Sonrasinda 1,5 ton basing ile 1,5 gramlik pelletler basilarak yas mukavemetini arttirmak
amaci ile 200 MPa basing ile soguk izostatik pres ile sikistirilmistir. Bu kompozisyonlara
ait numuneler gaz basingli sinterleme (GPS) metodu ile 1950°C’de, maksimum sicaklikta
2 saat boyunca, argon ortaminda, 10 bar basing¢ altinda sinterlenmistir. Sinterlenmis
numunelerin yogunluk &lglimleri Arsimet metodu ile yapilmistir. Numunelere ait bagil

boyunluk degerleri asagida yer almaktadir.

. %385 a- SiC + %9 Al,O3 + %6 Y20s3- Bagil Yogunluk: %95

= %385 a- SiC + %9 Al2O3 + %4 Y203+ %2 TiN - Bagil Yogunluk: %96

= %385 a- SiC + %9 Al2O3 + %4 Y203+ %?2 Er20s3- Bagil Yogunluk: %98

. %84 0-SiC + %9 Al2O3 + %6 Y203+ %1 TiO2 + %1 ZrOz - Bagil Yogunluk: %97

Bu kompozisyonlara ait Vickers sertlik testleri 10 kg yiik ile 10 saniye boyunca 3 farklh
noktadan gukuriz alinarak yapilmistir. Numunelere ait sertlik ve kirilma toklugu degerleri

asagida yer almaktadir.

. %85 0-SiC + %9 Al,O3 + %6 Y203— Vickers Sertlik: 14,3 GPa
= %85 0a-SiC + %9 Al,O3 + %6 Y203~ Kirilma Toklugu: 3,94 MPa.m'/?
. %85 a-SiC + %9 Al2O3 + %4 Y203+ %2 TiN - Vickers Sertlik: 13,2 Gpa
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" %85 0-SiC + %9 Al,O3+ %4 Y203+ %2 TiN - Kirilma Toklugu: 4,41 MPa.m'”
. %85 0-SiC + %9 Al,O3 + %4 Y203+ %2 EroO3— Vickers Sertlik: 16,6 GPa

. %85 0-SiC + %9 Al>O3 + %4 Y203+ %2 Er03— Kirllma Toklugu: 4,62 MPa.m'?
. %84 0-SiC + %9 AlO3 + %6 Y203+ %1 TiO2 + %1 ZrO; -Vickers Sertlik: 17
GPa

. %84 0-SiC+%9 Al203 +%6 Y203+%1Ti02+%1ZrO>-Kirilma Toklugu: 4,19
MPa.m'”?

Bu kompozisyonlara ait numunelere ait mikroyapilar taramali elektron
mikroskobunda incelenmis olup; %85 a-SiC + %9 Al,O3; + %6 Y203 kompozisyonuna
ait goriintiilerde bosluklu bir yap1 oldugu goriilmiistiir. Mikroyapida goriilen bu bosluklar
diisiik sertlik ve kirilma toklugu sebebi olarak agiklanmaktadir. %85 a-SiC + %9 AlOs3
+ %4 Y203+ %2 TiN kompozisyonunda sivi fazin homojen dagilmadigi ve biiyiik
bosluklar oldugu goriilmiistiir. Bu biiyiik bosluklar vickers sertlik degerinin diisiik olmasi
ile de agiklanabilmektedir. %85 o-SiC + %9 ADLO3 + %4 Y203+ %2 ErO3
kompozisyonuna ait goriintiilerde bosluk miktarmin olduk¢a azaldigi daha kiigiik
tanelerin oldugu bir mikroyap1 gorilmiistiir. %84 a-SiC+%9 Al,O3 + %6 Y203+ %1
TiOx+ %1 ZrO; kompozisyonuna ait goriintiilerde sivi fazin ¢ok iyi dagilmis oldugu ve
film seridi seklinde taneleri sardigi, bosluklarin ¢ok kiigiik olacak sekilde azaldigi
goriilmektedir. En yiiksek bagil yogunluk ve vickers sertlik degeri de mikro yapi
gorlntiilerini destekler niteliktedir. Sonug¢ olarak, o-SiC seramiklerinin sinterleme

davraniglarini iyilestirmek amaci ile siv1 faz sinterleme metodundan faydanilmistir [57].
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2. DENEYSEL CALISMALAR

Yapilan literatiir caligmalar 15181nda, bu tez kapsaminda gelistirmek istenilen SiC
kompozisyonlarmin tiretim asamalarmi gosteren deneysel akis semasi Sekil 2.1°de

verilmektedir.

Ham Malzemeler

Yogunlastirma
(GPS ve SPS)

Kesme

‘ Toz Hazirlama ‘

Yogunluk Olgiimii

Bakalite Alma &

Parlatma
Vickers
Mikrosertlik KII‘I|I:T"Ia .'.rol_(_lugu
B Olglimii
Olgiimii
| | | |

XRD Analizi ‘ ‘ SEM Analizi

Sekil 2.1. Deneysel siire¢ akis semasi
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2.1 Kompozisyon Hazirlama
Tablo 2.1°de yer alan kompozisyonlar, Fritsch- Pulverisette 5 marka modelli eksenel

degirmende Si3N4 pota igerisinde, 10 mm capinda Si3Ns bilyeler kullanilarak etanol
ortaminda homojen karisim elde etmek amaci ile kanstirllmistir. Degirmende
karistirilmak tizere hazirlanan y18in igerikleri; 40 gram toz karisimi, 60 gram Si3Ny bilye
ve 100 gram etanol seklindedir. Olusturulan toz, bilye ve alkol karigimi belirtilen eksenel
degirmende 300 devir/dakika hiz ile 90 dakika karistirllmigtir. Karigtirma sonrasi elde
edilen camur Heidolph marka WB2000 model doner kurutucuda 50 devir/dakika hiz ile
55°C’de kurutularak, etanol alkol sistemden uzaklastirilmistir. Tozun tamamen kurumasi
icin etiiv firnda 70°C’de 2-3 saat bekletilmistir. Etiiv sonrasi toz igerisinde
topaklanmalar1 gidererek homojen toz karisimi elde etmek amaci ile 300 um elek

kullanilarak eleme yapilmistir.

Tablo 2.1. Kompozisyon icerikleri

Hazirlanan Kompozisyonlar

%85 SiC + %8 AlO3 + %7 Sc,03

%85 SiC + %3,6 Y203 + %6,6 MgALL,O4 + %4,8 HfO>
%85 SiC + %15 Kaolen

%85 SiC + %8 Kaolen + %7 Y103

2.2 Kompozisyon Sinterleme Calismalari
Tablo 2.1°de yer alan kompozisyonlarin hazirlanmasindan sonra numuneler FCT

GmbH marka HPD25 model Spark Plazma Sinterleme (SPS) firin1 kullanilarak
sinterlenmigstir. Yiiksek sicakliga ve basinca dayanikli, 20 mm ¢apinda kesit bosluguna
sahip grafit kaliplar kullanilarak sinterleme islemleri gerceklestirilmistir. Kaliplar, 1s1
yalitmimi saglamak i¢in distan 5 cm kalinliktaki grafit battaniye ile sarilarak
kullanilmistir. Ayn1 zamanda 1s1 yalittmini saglamak, grafit ile toz malzeme arasinda
elektrik iletimi arttirmak ve toz malzemenin kalip duvarlarina ve panglara yapismasin
engellemek amaci ile grafit kagit kullanilmistir. Hazirlanan kompozisyonlar Tablo 2.2°de
yer alan sinterleme kosullar1 altinda iiretilmistir. Sinterleme boyunca basing kontrolii firin

disinda yer alan panelde pang hareketlerini gosteren grafikler ile sicaklik kontrolii ise firin
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icerisinde yer alan ve grafit kalip yiizeyinden degerleri alan optik pirometre ile

yapilmustir.

Tablo 2.2. Spark plazma sinterleme parametreleri

Sinterleme Basing Sinterleme Isitma
Sicakhigr (°C) (kN) Siiresi (dk.) Hiz1(°C/dk.)
10
10 20
1950 12 75 100
30

Yukarida bahsi gecen spark plazma sinterleme c¢aligmalarina ek olarak Tablo 2.1°de
yer alan kompozisyonlarin hazirlanmasindan sonra numunelerin Gaz Basingli Sinterleme
calismalarinda, FCT marka FPW 180/250-2-220-100SP modelli Gaz Basingli Sinterleme
(GPS) firm kullanilmistir. GPS ile sinterleme calismalar1 yapilacak olan numuneler,
yaklasik olarak 1,5 gram toz karisimi kullanilarak tekeksenli presleme teknigi
kullanilarak 15 mm ¢apinda peletler seklinde tiretilmistir. Hazirlanan numuneler, yliksek
sicakliga dayanikli, 100 mm ¢apinda grafit pota icerisine yerlestirilerek Tablo 2.3°de yer

alan sinterleme kosullar1 altinda sinterleme islemine tabi tutulmustur.

Tablo 2.3. Gaz basinglisinterleme parametreleri

Sinterleme Basing Sinterleme Siiresi Isitma Hizi
Sicakligi (°C) (Bar) (dk.) (°C/dk.)
0-1800 1,5 180 10
1800-1900 1,5 20 5

1900 10 120 -

1900-1950 10 10 5

1950 10 120 -

2.3 Numunelerin Karakterizasyon Adimlari
Spark plazma yontemi ile iiretilen tiim numuneler; sinterleme adiminin basarili olup

olmadigmi ve yogunlagsmanin gergeklesme durumunu gormek amaci ile yogunluk
Olctimii, mekanik 0&zellikleri icin sertlik ve kirilma toklugu, sinterleme sirasinda
gerceklesen faz doniisiimleri gérmek icin XRD ve numunelerin son mikroyapilarini

gormek icin SEM analizleri seklinde karakterizasyon adimlarina tabi tutulmustur.

54



Numunelere, sertlik, kirilma toklugu ol¢timleri ve SEM analizleri i¢in kesme, bakalite

alma ve parlatma iglemleri uygulanmistir.

2.3.1 Yogunluk 6l¢ciimii
Spark plazma sinterleme sonrasi elde edilen numunelere, oncelikle yilizeylerinde

kalan grafit kagitlarin temizlenmesi icin hassas zimparalama islemi uygulanmistir.
Sonrasinda numunelerin yogunluklarinin hassas olarak dSlciilebilmesi i¢in gozenekler
icerisinde kalan havayr uzaklastirmak amaci ile 4 saat boyunca saf su igerisinde
kaynatilmistir. Yogunluk degerleri, Arsimet Prensibi kullanilarak And marka yogunluk
Olciim cihazinda Esitlik 2.1 kullanilarak elde edilmistir. Esitlikte, numunelerin kuru
agirliklart My, Su igerisinde yer alan agirliklart Mg, ve numunlerin su igerisinde askida
olan agirliklart Maskda 0lacak sekilde alinmustir. Esitlikte suyun dzkiitlesi 1 g/cm?® olarak

alinmustir.

Mkuru
Msu—Maskida

Yiginsal Yogunluk (g/cm3) = x dsu 2.1

Bagil yogunluk degerleri, elde edilen yiginsal yogunluk degerlerinin

kompozisyonlarin teorik yogunluk degerlerine orani ile hesaplanmistir.

2.3.2 X-Isinlar difraksiyonu (XRD) analizi
X-1gmlar1 diraksiyonu (XRD) analizi, sinterleme sonrasi elde edilen numunelerde

sinterleme esnasinda meydana gelen tepkimeler sonucu olusan fazlarm tayini igin
gergeklestirilmistir. Sinterlenmis numuneler bu analiz i¢in gerekli olan toz malzeme
thtiyacina yonelik halkali degirmende 6giitiilmiistiir. XRD analizi i¢in, Rigaku Rint 2200
X-1sinlan difraksiyonu cihazi ile 20—70° 20 ac1 araliginda, 1°/dk tarama hizinda Cu-Ka

radyasyonu kullanilarak gerceklestirilmistir.

2.3.3 Mikroyap1 analizi
Spark plazma sinterleme metodu ile iiretimi yapilan numunelerin mikroyapi

analizleri, disk seklindeki numunelerin kesilip, kesilen yiizeyden analiz yapilacak sekilde
sicak bakalite alinarak parlatilmasi sonrasi yapilmistir. Numunelerin kesilme islemi
Struers Labotom-5 kesme cihazi ile yapilmustir. Struers CitoPress-5 marka cihaz ile sicak
bakalite alim isleminden sonra numuneler Struers Tegramin-25 otomatik parlatma cihazi

kullanilarak parlatilmistir. Parlatma islemi sirasi ile Struers marka, 15 pum sentetik elmas
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soliisyon esliginde 1 dakika MD-Piano kece, 9 um sentetik elmas soliisyon esliginde 10
dakika MD-Largo kece, 6-3 pm sentetik elmas soliisyon esliginde 10 dakika MD-Dac
kece, <1 um sentetik elmas soliisyon esliginde son parlatma islemi i¢in 5 dakika MD-Nap
kece kullanilarak yapilmistir. Parlatma islemi ile yiizeyi uygun hale getirilen numuneler
ZEISS marka SUPRA 50VP model taramali elektron mikroskobunda (SEM) sinterleme
sonrast olusan tanelerin ve blinyede kalan porozitelerin boyut ve sekil a¢isindan dagilimi

incelenmistir.

2.3.4 Sertlik ve kirllma toklugu ol¢iimii
Parlatma sonras1 numunelerin sertlik ve kirilma toklugu degerleri karakterize

edilmistir. Bu olgiimler icin EMCOTEST markasinin MIC 010 modelli cihazi
kullanilmistir. Numunelerin sertlik (HV) ve kirilma toklugu (Kic) degerleri Vickers
sertlik 6lgcme yontemi ile 10 kg yiik altinda 10 sn boyunca yiik uygulanarak 3 farkl
deneme sonuglarinin ortalama degeri alinarak elde edilmistir. Vickers sertlik 6l¢iim
metodunda kullanilan piramit seklinde elmas ug ile parlatilmis yiizeylerde diagonal sekle
sahip izler olusturulmustur. Sertlik ve kirilma toklugu degerleri Esitlik 2.2 ve Esitlik 2.3
(Charles&Evans tarafindan bildirilen formiile gore) araciligi ile hesaplanmistir.
Uygulanan yiikk F (kg), olusan diagonal seklin kdsegen uzunlugunun yarist o (cm),
diagonal seklin u¢ kisimlarindan olusan catlak uzunlugu c (cm), k ve © esitlik sabitlerini

temsil emektedir.

0,47xF .
Hv = 5 (22)

a
0,15x k x Hv xVa x (%)"—3/2 (2.3)

KIC = >
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3. DENEYSEL SONUCLAR

3.1 Yogunluk Ol¢iimii ve Degerlendirilmesi
Bu tez kapsaminda calisma konusu olarak belirlenen ve Tablo 3.1°de yer alan

kompozisyonlarin bagil yogunluklarinin belirlenmesinde kullanilacak olan teorik

yogunluk degerleri yer almaktadir.

Tablo 3.1. Kompozisyonlarin teorik yogunluk degerleri

Hazirlanan Kompozisyonlar Teorik Yogunluk (g/cm?)
%85 SiC + %8 Al,03 + %7 Sc,03 3,3147

%85 SiC + %3,6 Y203 + %6,6 MgALO4 + %4,8 HEO, 3,60186

%85 SiC + %15 Kaolen 3,126

%85 SiC + %8 Kaolen + %7 Y03 3,2896

3.2 SiC - Y203 - MgAl204 - HfO2 Seramikleri
3.2.1 Yogunluk dl¢iimii ve degerlendirilmesi
Agirlikca %85 SiC + %3,6 Y203 + %6,6 MgAlOs + %4,8 HfO: igeren

kompozisyonlarin spark plazma sinterleme metodu ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing
altinda 10, 20 ve 30 dakika sinterleme siiresi ile vakum altinda tiretim ¢alismalar1 sonucu

elde edilen bagil yogunluk degerleri Tablo 3.2°de yer almaktadir.

Tablo 3.2. SiC + Y>03 + MgALLO4 + HfO: seramiklerinin bagil yogunluk degerleri

Numune Sinterleme Sicakhik Basing Siire Bagil Yogunluk
Tanimi Metodu °O) (dk) (%)
SP10 SPS 1950 10 kN 10 97,9
SP20 SPS 1950 10 kN 20 98,0
SP30 SPS 1950 10 kN 30 98,9

SiC - Y203 - MgALO4 - HfO> tozlarinin belirli oranlarda karistirilmasi ile olusturulan
kompozisyon, SPS metodu ile 1950°C sicaklikta sinterleme denemeleri yapilmistir.
Bunun amaci, SPS’de elektrik akimi ile saglanan etkin yogunlagsma siirecinin
mikroyapisal ve mekanik ozellikler lizerine etkilerini belirlemektir. Bu kapsamda SPS
yontemi ile 1950°C’de, 10 kN basing altinda, 10, 20 ve 30 dakika sinterleme siireleri ile
iretim denemeleri gerceklestirilmistir. Sinterleme siiresi 10 dakika olan deneme

sonucunda elde edilen bagil yogunluk degeri %97,9 iken sinterleme stiresi 20 dakikaya
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cikarildiginda bagil yogunluk degeri %98,0’a yiikselmistir. Ayni sicaklik ve basing degeri
ile 30 dakika sinterleme siiresi ile elde edilen numunenin bagil yogunluk degeri %98,9
olacak sekilde arttig1 goriilmiistiir. SPS yontemi ile aymi sicaklik ve basing degerleri ile
sinterleme siiresinin artasi ile bagil yogunluk degerlerinin yiikseldigi goriilmektedir.
Sinterleme siiresinin uzamasi, yogunlagmada etkin olan diflizyon mekanizmalarinin

devam etmesine olanak saglamistir.

3.2.2 Mikroyapi analizleri ve degerlendirilmesi
Agirlikca %85 SiC + %3,6 Y203 + %6,6 MgALOs + %4,8 HfO: igeren

kompozisyonlarin SPS metodu ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing altinda 10, 20 ve 30
dakika sinterleme siiresi ile vakum altinda sinterleme denemelerine ait Sicaklik-Zaman-
Piston Yer Degistirme grafikleri verilmistir. Basing {iretim boyunca siirekli ve sabit olarak
uygulanmistir. Sekil 3.1°de verilen grafiklere gore, sinterlemenin yaklasik olarak 1300-
1400°C araliginda basladigi goriilmektedir. Sinterlemenin baslarinda sicakligin artmasi
ile termal genlesmeden kaynakli olarak numunelerde benzer genlesmeler meydana
gelmistir. Sinterleme denemelerinin ilk 20 dakika sonra gerceklesen kiiciilmeler
incelendiginde SP10 numunesinde ¢ekme 1300°C’de baslamaktadir ve bu sicakliktaki
¢cekme miktar1 yaklagik olarak 2,5 mm seklindedir. SP20 numunesinde ¢ekme yaklasik
1400°C’de baslamaktadir ve yaklasik 3 mm ¢ekme goriilmektedir. SP30 numunesinde
¢cekme yaklasik 1300°C’de baslamaktadir ve yaklasik 2 mm olarak tespit edilmistir.
Sinterleme siireci boyunca gergeklesen toplam pistonlarin yer degistirme miktarlar
incelendiginde, en az yer degistirme SP30 numunesine aittir. Pistonlarin en fazla yer
degisimi ise SP20 numunesinde goriilmektedir ve bu durum en fazla ¢ekmenin bu
numunede oldugunu sdylemektedir. Sinterlemede ¢ekme davraniglari incelendiginde
sinterleme siireleri birbirinden farkli olan {ic numunede de c¢ekmenin basladig:
sicakliklarin ve bu sicaklikta meydana gelen cekme miktarlarin birbirinden farkli oldugu
goriilmektedir. Her ii¢ sinterleme denemesinde ayni1 kompozisyona ait esit miktarda toz
karigimi kullanilmasi sonucunda aymi sicaklikta ve aynmi ¢ekmelerin meydana gelmesi
beklenmektedir. Ancak iiretim esnasinda kullanilan cihazin sinterleme esnasinda cektigi
giiciin farkli olmasi, kalip 6mrii, numune hazirlama ve pirometrelerin her bir deneme
esnasinda farkli sicaklik degerleri tespit etmesi gibi durumlarin olusabilecegi

distiniilmektedir.
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Sekil 3.1. 1950°C de SPS yontemi ile sinterlenen SiC + Y>03 + MgAl,O4 + HfO; seramiklerinin SPS
sicaklik-zaman-piston yer degistirme grafikleri (a) 10 dk (b) 20 dk (c) 30 dk
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Sekil 3.2°de SiC + Y203 + MgAl,04 + HfO> seramiklerinin SPS metodu ile 1950°C
sicaklikta, 10 kN basing altinda 10, 20 ve 30 dakika sinterleme siiresi ile vakum altinda
iiretim ¢aligmalar1 sonucu elde edilen seramiklerin mikroyap1 goriintiileri verilmektedir.
SPS yontemi ile sinterlenen bu numunelerin diisiik biiyiitmede parlatilmis yiizey SEM
goriintiileri incelendiginde Ust-Orta-Alt olmak iizere farkli bélgelerin varlig
goriilmiistiir. Sinterlenmis numunelerde olusan bolgesel mikroyapr farkliliklarinin
sinterlemeye yardime1 olarak kullanilan oksitlerin sinterleme esnasinda sivi faza gegmesi
ve yer ¢cekiminin etkisi ile s1vi fazin numunelerin alt yiizeyinde numunelerin iist yiizeyine
gore daha fazla olmasindan kaynaklandigi diistiniilmektedir. Stvi fazin numunelerin alt
yiizeyine dogru hareketinin SPS yonteminde yer alan elektrik akiminin yoniine bagh
olarak gerceklesebilecegi de diislintilmektedir. 10 dakika sinterlenen numunenin
mikroyapist s1v1 faz dagilimi agisindan daha homojen iken, sinterleme siiresinin artmasi
ile bu ayrim daha net bir sekilde gdzlenmektedir. Sinterleme siiresinin 20 ve 30 dakikaya
cikarilmasi ile sivi fazin st yiizeyden alt ylizeye dogru tasiniminin oldugu daha net bir
sekilde goriilmektedir. S1vi fazin taginiminin sinterleme siiresinin artmasi ile arttigi Sekil

3.2’de yer alan SEM analizlerinde goriilmiistiir.

Sekil 3.2. 1950°C de SPS yontemi ile sinterlenen SiC + Y>03 + MgAl,O4+ HfO> seramiklerinin SEM
goriintiileri (a) 10 dk (b) 20 dk (c) 30 dk
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Numunelerin mikroyapis1 daha yakindan incelendiginde agik gri ince kilcal yapilarin
stvi fazi, koyu gri tanelerin ise SiC fazi oldugu goriilmektedir (Sekil 3.3). SP10
numunesine ait goriintiilerde s1vi faz miktarinin SP20 ve SP30 numunelere gore daha
fazla oldugu tespit edilmistir. Buna ek olarak SP10 numunesinde s1vi faz miktarinin fazla
olmasi ve sinterlemenin yetersiz olmasindan kaynakli yogunlasarak bir araya gelemeyen
kiigiik taneler goriilmektedir. Siirenin artmasi ile SP20 ve SP30 numunelerinde sivi fazin
varhigim1 gosteren agik gri kilcal yapilarin azaldigr ve daha biiyilik tanelerin olustugu
goriilmektedir. Sinterleme siiresinin uzamasi ile tane sinir1 fazinda goriilen azalma sivi
fazda meydana gelen buharlagmaya da isarettir. SEM goériintiilerinde yer alan biiyiik
beyaz tanelerin sivi faz oldugu diisliniilmektedir. Siyah yapilarin ise geometrileri
incelendiginde numune hazirlama asamasi olan parlatma esnasinda dokiilmelerin

meydana gelmesi ile olustugu diistintilmektedir.
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Sekil 3.3. 1950°C de SPS yontemi ile sinterlenen SiC + Y>03 + MgAl,O4+ HfO> seramiklerinin SEM

goriintiileri (10000X) (a) 10 dk (b) 20 dk (c) 30 dk
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SP10 numunesinin SEM analizinde yaklagik 100X biiylitmede goriilen sinterleme
sonras1 mikroyapi, 5000X biiyiitmede Ust-Orta-Alt olmak iizere bolgelere ayrilarak
incelenmistir. Sekil 3.4’te yer alan SEM goriintiilerine gore acgik gri ince kilcal yapilar
olarak adlandirilan s1vi fazin varliginin alt bolgede daha fazla oldugu goriilmektedir. Sivi
fazin alt bolgeye taginimu iist bolgenin yiizeye yakin kisminda poroziteye sebep olmustur.
Biiyiik beyaz taneler olarak goriilmekte olan sivi fazin alt ve iist bdlgelerde birincil
tanelerin smirlarinda topaklanmalar halinde yer aldigi, iist bolgede ise daginik halde
bolgenin tamamina yayilmis seklide oldugu goriilmektedir. Sinterleme siiresinin daha da
uzaltilmast bu topaklanmalarin dagilmasini saglayabilecegi diisiiniilmektedir. SP10
numunesinin tim bolgelerinin incelenmesi ile sivi fazin homojen dagilmadigi,

sinterlemenin yeterli olmadig1 anlasilmistir.
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Sekil 3.4. 1950°C de SPS ydntemi ile 10 dk sinterlenen SiC + Y>03 + MgAl,O4 + HfO; seramiklerinin
SEM goriintiileri (5000X) (a) iist (b) orta (c) alt

64



SP20 numunesinin SEM analizinde yaklagik 100X biiylitmede goriilen sinterleme
sonrasi homojen olmayan mikroyapilar, 5000X biiyiitmede Ust-Orta-Alt olmak iizere
bolgelere ayrilarak incelenmistir. Sekil 3.5’te yer alan SEM goriintiilerine gore, s1vi fazin
sinterleme esnasinda diger bolgelerden alt bolgeye dogru tasinimi ile alt bolgede biiyiik
agglomeralar halinde sivi1 fazlar yer almaktadir. Ust bolgede diger bolgelere gore daha
biiyiik taneler goriilmektedir. Daha yiiksek biiylitmelerde bu taneler incelendiginde tek
bir tane olmadig1 agglomera SiC taneleri oldugu anlasilmistir. Orta bolgede sivi fazin
homojen dagilimi goriilmektedir. Taneler daha homojen olmakla birlikte az miktarda
biiyiik tanelere rastlanmaktadir. Alt bolge incelendiginde ise homojen biiyiikliige ve sekle
sahip olmayan taneler, agglomera tanelerarasi faz ve tane dokiilmeleri goriilmektedir. Her
lic bolgeye ait mikroyapilar birlikte degerlendirildiginde siv1 fazin topaklanmalar halinde
bir arada bulundugu bolgelerin oldugu goriilmektedir. Bunun sebebinin yiizey enerjileri
ile ilgili olarak sivi fazin birincil tanelerin iyi 1slatamadig1 olasiliginin da olabilecegi

distiniilmektedir.
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Sekil 3.5. 1950°C de SPS yontemi ile 20 dk sinterlenen SiC + Y>03 + MgALO4+ HfO; seramiklerinin
SEM goriintiileri (5000X) (a) iist (b) orta (c) alt
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SP30 numunesinin SEM analizinde yaklagik 100X biiylitmede goriilen sinterleme
sonrasi homojen olmayan bélgeler ve mikroyapilar, 5000X biiyiitmede Ust-Orta-Alt
olmak iizere incelenmistir. Sekil 3.6’da yer alan SEM goriintiilerine gore, olusan sivi
fazin biiyiik bir miktar1 alt bolgede sayica fazla ve iri taneler seklinde yer almaktadir.
Ayrica SiC tanelerinin de biiyiik oldugu goriilmektedir. Orta bolgede ise sivi fazin daha
homojen dagildigi, tanelerin de sekil ve boyut acisindan alt bolgeye gore daha homojen
oldugu goriilmektedir. Siyah bolgeler ise parlatmadan kaynakli tane dokiilmeleri sonucu
olusan bosluklardir. Ust bélgede ince uzun taneler ile birlikte kiigiik ve daginik kiiresel
poroziteler goriilmektedir. Biiylik taneler arasinda sivi fazin yok olmasindan kaynakli
bolgesel kat1 hal sinterlemesi gergeklesmistir. Ust bolgede agik renkli kilcallar seklinde
yer alan s1v1 fazin dagilimi ve tane boyut ve dagilimi daha basarilidir. Bu da iist bolgede
diger bolgelere gore porozitelere ragmen daha basarili bir sinterleme oldugunu

aciklamaktadir.
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Sekil 3.6. 1950°C de SPS ydntemi ile 30 dk sinterlenen SiC + Y>03 + MgAl,O4 + HfO; seramiklerinin
SEM goriintiileri (5000X) (a) iist (b) orta (c) alt
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SP10, SP20 ve SP30 numunelerinin SEM analizleri sonucu elde edilen goriintiilerine
gore mikroyapilari incelendiginde, tiim numunelerde homojen olmayan sinterlemenin
varlig1 goriilmektedir. SP10 numunesinde tiim bolgelerde sinterlemenin yetersiz oldugu
gorilmistir. SP20 ve SP30 numunelerinde ise sivi fazin alt bolgelere dogru taginimi
goriilmektedir. Sinterleme siiresinin uzamasi ile sivi faz taginimin arttigini, agglomera
halinde biiyiik taneler haline geldigi ve sivi fazin yer aldig1 bdlgenin arttig1 goriilmiistiir.

Foster ve arkadaslarinin ¢alismasinda, MgO, MgO+ALO3 ve MgO+Al203+Y203
katkilar1 ile SiC tozlarinin 1900°C’de sicak presleme yontemi ile sinterleme ¢alismalari
gerceklestirilmistir. %6 MgO katkist ile camsi fazin varliginin yogun bir sekilde yapi
icerisinde oldugu ve kiiciik tanelerin biiyiik taneler {izerinde ¢okeldigi ancak tane
biiyiimesinin heniiz ger¢eklesmedigi agiklanmaktadir. %6 MgO+Al2Os katkist ile yapilan
sinterleme caligmalarinda ise spinel, MgAl>Os, kristal fazlarinin olustugu goriilmiistiir.
Yapi icerisinde az miktarda siv1 faz ile biiyilk MgAl>O4 tanelerin yer aldigi belirtilmistir.
%9 MgO+AlO3+Y203 katkilart ile gergeklestirilen sinterlemede en yiiksek teorik
yogunluga ulasilmistir. Sinterleme esnasinda bu katkilarin MgA1,O4 ve YAG (Y3Al5012)
kristal fazlarina dontistiigii gortilmiistir. MgO+Al203+Y20; katkist ile kiigiik tane
boyutlu homojen bir mikroyapi elde dildigi ve sivi fazin tane biiylimesinin gerceklestigi
tanelerin ylizeyinde ince bir tabaka seklinde kaldig: belirtilerek en iyi mikroyapinin bu
kompozisyona ait oldugu ifade edilmistir [58]. Literatiirde %9 MgO+Al203+Y203
katkilart ile gerceklestirilen sinterleme ¢alismalar1 sonucunda elde edilen MgAl>,O4, bu
tez kapsaminda direkt olarak Y>O3 + MgAlO4 + HfO» katkilar1 SiC sinterlemesinde
kullanilmistir. SP30 numunesinde %99,1 bagil yogunluga ulasilirken literatiirde yer alan
benzer calisma olan %9 MgO+AlO3+Y20; katkist ile yapilan calismada %94 bagil
yogunluga ulasilmistir. Mikroyapilar agisindan incelendiginde ise Sekil 3.7°de goriildiigii
gibi bu tez caligmasi kapsaminda gerceklestirilen SP30 numunesinin mikroyapilarinin
tane boyut dagilimi ve s1vi faz dagilimi agisindan daha homojen oldugu ve daha basarili

bir sinterleme oldugu diisiintilmektedir.
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Sekil 3.7. (a) SiC + MgO+AlL,03+Y>0; seramiklerinin SEM goriintiileri (HP-1900°C ) [58] (b) SiC +
Y203 + MgAl:O4+ HfO; seramiklerinin SEM goriintiileri (SPS-1950°C-30 dk-iist -10000X)

3.2.3 EDX analizleri ve degerlendirilmesi
SP10 numunesinin SEM goriintiilerinde dagiik bir sekilde bulunan beyaz tanelerin

ve SP20 numunesinde ise bliylik topaklar halinde bulunan beyaz tanelerin kimyasal
kompozisyonun tespiti i¢in yapilan EDX analiz sonucglart Sekil 3.8 ve 3.9’da yer

almaktadir.
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Sekil 3.8’de yer alan SP10 numunesine ait EDX analiz sonuglarina gore yapi
icerisinde bulunan biiyiik beyaz tanelerin kimyasal kompozisyonunda Hf, Y ve Si igeren
fazlar oldugu anlagilmaktadir. Bunun yani sira bu bolgede Mg ve Al atomlarinin az da

olsa bulundugu goriilmektedir.

Electron Image 1

Spectrum 1

i 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Full Scale 1834 cts Cursor: 10.035 (3 cts) keV

Sekil 3.8. 1950°C de SPS yontemi ile 10 dk sinterlenen SiC + Y>03 + MgALO4+ HfO; seramiklerinin
EDX analizi
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Sekil 3.9’da yer alan SP20 numunesine ait EDX analiz sonuclarina gore yapi
icerisinde bulunan biiyliik beyaz tane igerisindeki gri taneden alinan analize gore
igerisinde Si igeriginin yliksek olmasi bu tanenin olusan siv1 faz igerisindeki Hf ile birlikte

SiC tanesi olabilecegini gostermektedir.

S5um

Electron Image 1

Spectrum 1

b 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Full Scale 402 cts Cursor: 10.035 (1 cts) keV

Sekil 3.9. /1950°C de SPS yontemi ile 20 dk sinterlenen SiC + Y>03 + MgALO4 + HfO; seramiklerinin
EDX analizi
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3.2.4 Vickers sertlik degerlerinin belirlenmesi ve degerlendirilmesi
Spark plazma sinterleme metodu ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing altinda 10, 20

ve 30 dakika sinterleme siiresi ile vakum altinda sinterlenen numunelere ait Vickers

sertlik degerleri Tablo 3.3’te yer almaktadir.

Tablo 3.3. SiC + Y>03 + MgALO4+ HfO; seramiklerinin vickers sertlik degerleri

Numune Vickers Sertlik Vickers Sertlik Vickers Sertlik

Tanim Alt Bolge Orta Bolge Ust Bolge
(GPa) (GPa) (GPa)

SP10 17,02+0,20 17,80+0,32 17,10+0,25

SP20 18,22+0,41 19,55+0,24 19,95+0,15

SP30 19,254+0,11 20,21+0,30 20,80+0,40

1 kg (HV1) yiik altinda 3 saniye boyunca yiik uygulanarak Ust-Orta-Alt seklinde
belirlenen bolgelerin 3 farkli yerinden Vickers sertlik o6lgiimleri yapilmistir. Vickers
sertlik 6l¢ctim yonteminde baski eleman1 olarak tepe agis1 136° olan elmas kare piramit
kullanilmaktadir. F yiikii ile malzemeye bastirilan piramit ucun biraktigi dortgen izin
kosegenleri oOlglilerek hesaplanan ortalama kdsegen uzunlugu Esitlik 2.2°de yer alan
formiilde yerine konarak Vickers sertlik degerleri bulunmustur.

SPS metodu ile yapilan denemelerde bagil yogunluk degerlerini dogrulayacak
nitelikte sertlik degerleri elde edilmistir. SPS ile 1950°C’de, 10 kN basing altinda 10
dakika bekleme siiresi ile yapilan deneme sonucunda iiretilen numuneye ait Vickers
sertlik degeri en yiiksek 17,8020,32 GPa olarak bulunurken, ayni sicaklik ve basing
degerleri ile bekleme siiresinin 20 dakikaya cikarilmasi sonucunda hesaplanan Vickers
sertlik degeri en yiiksek 19,95+0,15 GPa’dir. Ayn1 sicaklik ve basing degerleri ile 30
dakika sinterleme siiresi ile yapilan deneme de elde edilen Vickers sertlik degeri en
yiiksek 20,80+0,41 GPa seklindedir. SPS ile ayni sicaklik, basing degerleri ve artan
sinterleme siiresi ile yapilan denemelerde, siirenin artmasi ile bagil yogunluk degerlerinde
oldugu gibi Vickers sertlik degerlerinin de arttig1 goriilmiistiir.

SPS metodu ile gerceklestirilen sinterleme ¢alismalar1 sonucunda elde edilen
numunelerin SEM analizleri sonucunda ortaya ¢ikan bolgesel mikroyap: farkliliklarinin
Vickers sertligine etkisinin gérmek amaci ile numunelerin Ust-Orta-Alt bdlgelerinden
ayr ayr sertlik dlgtimleri yapilmistir. Bu sonuglar 1518inda, Vickers sertlik degerlerinin
degisimlerinin az olmast bdlgesel mikroyapt farkliliklarindan etkilenmedigi

goriilmektedir. SPS’de sinterleme siiresinin uzatilmasi ile sinterlemenin devam etmesi

73



sonucu daha yogun numuneler elde edilmistir. Sinterlemeden kaynakli bolgesel
mikroyap1 farkliliklart beraberinde homojen dagilim gdstermeyen poroziteleri de
getirmektedir. Porozitelerin daginik bir sekilde yer almas1 Vickers sertlik degeri tizerinde
bolgesel deger farkliliklarina kayda deger etki etmedigi gorilmiistiir.

SC10, SC20 ve SC30 numunelerinde olugan bu bodlgesel mikroyap: farkliliklarinin
sebebi, sinterlemeye yardime1 olarak kullanilan oksitlerin sinterleme esnasinda sivi faza
gecmesi ve yer ¢cekiminin etkisi ile s1vi fazin numunelerin alt yiizeyinde numunelerin {ist
ylizeyine gore daha fazla olmasi diisiiniilmektedir. Mikroyapida meydana gelen bu
farkliliklarin numunelerin Vickers sertlik degerlerinde etkisinin olmadigi sonucu
cikarilabilir.

Literatiirde SiC tozlarina sinterlemeye yardimci katkilar olarak kullanilan Y203 ve
MgAlxO4 oksitlerinin etkileri iizerine herhangi bir ¢alisma yer almamaktadir. Bu tez

kapsamda elde edilen numunelerin Vickers sertlik degerleri birbirleri ile kiyaslanmaigtir.

3.2.5 Kirillma toklugu degerlerinin belirlenmesi ve degerlendirilmesi
SiC - Y203 - MgALOg4 - HfO2 seramiklerinin SPS metodu ile 1950°C sicaklikta, 10

kN basin¢ altinda 10, 20 ve 30 dakika sinterleme siiresi ile vakum altinda {iretim

caligsmalari sonucu elde edilen kirilma toklugu degerleri Tablo 3.4’te yer almaktadir.

Tablo 3.4. SiC + Y>03 + MgALO4 + HfO: seramiklerinin kirilma toklugu degerleri

Numune Kirilma Toklugu Kirilma Toklugu Kirilma Toklugu

Tanim Alt Bolge Orta Bolge Ust Bolge
(MPa.m'?) (MPa.m!?) (MPa.m!?)

SP-10 5,04+0,22 5,70+0,19 6,10+0,25

SP-20 5,98+0,30 5,15+0,09 4,82+0,11

SP-30 5,08+0,16 4,80+018 4,40+0,20

Kim ve arkadaglarinin ¢aligmasinda yapilan sinterleme denemeleri sonucunda elde
edilen numunlerin kirilma toklugu degerlerinin 4,3-4,7 MPa.m'? oldugu goriilmiistiir
[53]. Olusturulan SiC + Y203 + MgAlO4 + HfO2 kompozisyonlarinin SPS ile 1950°C
sicaklik, 10 kN basing ve 10 dakika sinterleme siiresi ile iiretilen numuneye ait en yiiksek
kirilma toklugu degerinin 6,10+£0,25 MPa.m'? ile elde edilen en yiiksek kirilma toklugu
degeri oldugu goriilmektedir. Sinterleme siiresinin 20 dakikaya ¢ikarilmasi ile bu deger
5,98+0,30 MPa.m!?’ye diiserken, siirenin 30 dakikaya ¢ikarilmasi ile kirilma toklugu
degeri daha da diiserek 5,08+0,16 MPa.m'”?olacak sekilde bulunmustur. Sinterleme
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stiresinin artmasi ile Vickers sertligi artarken kirilma toklugu degerlerinin azaldig: tespit
edilmistir. SiC + Y203 + MgAlO4 + HfO> numunelerine ait sonuglar incelendiginde
sinterleme siiresinin artmasi ile Vickers sertlik degerlerindeki artis daha yiiksek iken
kirilma toklugu degerlerindeki diisiis daha azdir. Bu durumda sinterleme siiresinin 20 ve

30 dakikaya ¢ikarilmasi ile sertlik ve kirilma toklugu degerleri optimize edilmistir.

3.2.6 X-Isinlan difraksiyonu (XRD) analizi
Hazirlanan kompozisyonlarin SPS yontemi ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing

altinda 10 ve 30 dakika sinterleme siiresi ile vakum altinda tiretim ¢alismalar1 sonucu elde
edilen numunelerin sinterleme esnasinda olusan kristal fazlarin belirlenebilmesi igin
gerceklestirilen XRD analizlerine ait patternler sirastyla Sekil 3.10 ve Sekil 3.11°de yer
almaktadir.

Sekil 3.10°da yer alan X-1511 difraksiyon (XRD) analizleri sonucunda, SPS ile
1950°C sicaklikta, 10 dakika sinterleme siiresi ile sinterlenen numunenin yapisinda biiyiik
oranda baslangi¢ tozunun o-SiC olmasi nedeniyle hekzagonal a-SiC kristal yapiya
rastlanmistir. Kompozisyon igerisinde yer alan HfO; katkisinin yapi igerisinde bulunan
serbest karbon ile reaksiyona girmesi ile yap1 igerisinde HfC bilesigini olusturmustur.
XRD patterninde yer alan fazlar degerlendirildiginde major faz olan o-SiC yanisira
sinterlemeye yardimci katkilarin olusturdugu yitriyum disilikat (Y2Si2O7) ve aliiminyum

silikat (AI>Si0s) ara fazlarinin olustugu goriilmiistiir.

® @ o-SiC
@ HfC

A Y,Si,0,
] © ALSIO;

X Ismlari Kirinim Yogunlugu
(bagl)

=]
[=]

30 40 50 60 70
X Ismlar: Kirinim Acisi (20)

Sekil 3.10. /950°C de SPS yontemi ile 10 dk sinterlenen SiC + Y03 + MgAl,O4 + HfO: seramiklerinin
XRD analizi
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Sekil 3.11°de yer alan X-1s1n1 difraksiyon (XRD) analizleri sonucunda, SPS ile
1950°C sicaklikta, 30 dakika sinterleme siiresi ile sinterlenen numunenin yapisinda biiyiik
oranda baslangi¢ tozunun a-SiC olmasi nedeniyle hekzagonal o-SiC kristal yapiya
rastlanmistir. SPS ile 1950°C sicaklikta, 10 dakika sinterleme siiresi ile sinterlenen
numunenin XRD analizi sonucunda goriilen Al>SiOs piklerine bu deneme sonucunda elde
edilen seramikte rastlanmamaistir. Yapi igerisinde bulunan serbest karbonun HfO, katkis1
ile tepkimeye girmesi ile yap1 igerisinde HfC bilesigini olusturdugu anlagilmaktadir.
Sinterleme stiresi 10 dakika olan numune ile 30 dakika olan numunenin XRD patternleri
birbiri ile karsilastirildiginda her iki patternde ortak mindr faz olan HfC ve Y2Si2O7
piklerinin siddetleri incelendiginde, sinterleme siiresinin uzamasi ile olusan ara fazlarin

azaldig1 diisiiniilmektedir.

® o-SiC
® @ HfC
O v,Si,0,

(bagil)

=]
[=]

30 40 50 60 70
X Ismlar: Kirinim Acisi (20)

X Ismlar1 Kirimmm Yogunlugu

Sekil 3.11. 71950°C de SPS yontemi ile 30 dk sinterlenen SiC + Y>03 + MgAl,O4 + HfO; seramiklerinin
XRD analizi
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3.3 SiC - AL203 - Sc203 Seramikleri
3.3.1 Yogunluk 6l¢ciimii ve degerlendirilmesi
AlO3 ve Sc20s3 ilave sistemi ile hazirlanan SiC kompozisyonlarinin sinterleme

kosullar1 ve elde edilen yogunluk degerleri Tablo 3.5’te yer almaktadir.

Tablo 3.5. SiC + Al,O3 + Sc203 seramiklerinin bagil yogunluk degerleri

Numune Sinterleme Sicakhik Basing Siire Bagil Yogunluk
Tanimi Metodu (°C) (dk) (%)
SC-G GPS 1950 10 Bar 120 96,6
SC10 SPS 1950 10 kKN 10 97,9
SC20 SPS 1950 10 kN 20 98,5
SC30 SPS 1950 10 kN 30 99,1

1950°C’de SPS yontemi ile 10 kN basing altinda tepe sicakliginda 10 dakika bekleme
stiresi ile gerceklestirilen sinterleme denemesi sonrasi elde edilen numunelerin bagil
yogunluk degeri %97,9 seklindedir. Sinterleme siiresi 20 dakikaya ¢ikarildiginda bagil
yogunlugun %98,5’e yiikseldigi goriilmektedir. Aym sicaklik ve basing degeri ile 30
dakika sinterleme siiresi ile elde edilen numunenin bagil yogunluk degerinin ise %99,1’e
yiikseldigi gortilmiistiir. SiC + AlbO3 + Sc203 kompozisyonunun SPS yontemi ile ayni
sicaklik ve basing degerleri altinda 10, 20 ve 30 dakika siire ile sinterlenmesi sonucunda
elde edilen bagil yogunluk degerlerindeki artis, artan sinterleme siiresi boyunca difiizyon
hareketlerinin devam etmesi ile ac¢iklanabilir. Sinterleme siiresinin uzamasi, devam eden
difiizyon hareketleri ile birlikte yapida bulunan bosluklarin tane siir1 boyunca devam
eden malzeme taginimimi arttirarak yok edilmesi neticesinde numunelerin
yogunlagtirilmasinda 6nemli rol oynamaktadir.

Ayn1 kompozisyonun, GPS yontemi ile 1950°C tepe sicakliginda 10 bar azot basinci
altinda 120 dakika bekleme ile gergeklestirilen sinterleme sonrasi %96,6 bagil yogunluga
sahip oldugu belirlenmistir.

SPS ve GPS yontemleri ile iiretilen numunelerin ayni sicaklikta sinterleme sonrasi
bagil yogunluklar: incelendiginde, SPS ile iiretilen numunelerin bagil yogunluklarinin
GPS ile iiretilen numunelerinkilere gore daha yiliksek oldugu goriilmistiir. SPS
yonteminin ¢alisma mekanizmasinda yer alan kisa siire darbeli elektrik akimimin toz
partikiillerinin yiizeylerinin daha hizli aktif hale gelmesini saglamasi ile GPS gibi daha
geleneksel iiretim yontemlerine gore daha hizli ve daha yogun malzeme {iretimine olanak

sagladig1 goriilmektedir.
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3.3.2 Mikroyap: analizleri ve degerlendirilmesi
Al>03 ve Sc203 igeren kompozisyonlarin SPS metodu ile gerceklestirilen sinterleme

denemelerine ait Sicaklik-Zaman-Piston Yer Degistirme grafikleri Sekil 3.12°de
verilmistir. Basing liretim boyunca siirekli ve sabit olarak uygulanmistir. Grafiklerde,
yogunlasmanin yaklasik olarak 1300-1500°C araliginda basladigi goriilmektedir.
Sinterlemenin baglarinda sicaklifin artmasi ile termal genlesmeden kaynakli olarak
numunelerde genlesmeler meydana geldigi pistonun ters yondeki hareketinden
anlasilmaktadir. SC10 numunesinde bu genlesme fazla olmakla birlikte uzun stireli olarak
devam etmistir. SC20 ve SC30 numunelerinde ise benzer genlesme degisimi
goriilmektedir. Sinterleme denemelerinin ilk 20 dakika sonra gerceklesen ¢ekmeler
incelendiginde SC10 numunesinde ¢gekme 1400°C’de baslamaktadir ve bu sicakliktaki
cekme miktar1 yaklagik olarak 2,5 mm seklindedir. SC20 numunesinde ¢ekme yaklasik
1500°C’de baslamaktadir ve yaklasik 3,5 mm ¢ekme goriilmektedir. SC30 numunesinde
¢cekme yaklasik 1300°C’de baslamaktadir ve yaklasik 2,5 mm olarak tespit edilmistir.
Sinterleme siireci boyunca gergeklesen toplam pistonlarin yer degistirme miktarlar
incelendiginde, en az yer degistirme SC10 ve SC30 numunesine aittir. Pistonlarin en fazla
yer degisimi ise SC20 numunesinde goriilmektedir ve bu durum en fazla ¢ekmenin bu
numunede oldugunu sdylemektedir. Sinterlemede ¢ekme davraniglari incelendiginde
sinterleme siireleri birbirinden farkli olan {ic numunede de ¢ekmenin basladig:
sicakliklarin ve bu sicaklikta meydana gelen ¢ekme miktarlarin birbirinden farkli oldugu
goriilmektedir. Her ii¢ sinterleme denemesinde ayn1 kompozisyona ait esit miktarda toz
karisimi kullanilmasi sonucunda ayni sicaklikta ve benzer ¢gekmelerin meydana gelmesi
beklenmektedir. Ancak iliretim esnasinda kullanilan cihazin sinterleme esnasinda ¢ektigi
giiciin farkli olmas1 ve pirometrelerin her bir deneme esnasinda farkl sicaklik degerleri

tespit etmesi gibi durumlarin olusabilecegi diisiiniilmektedir.
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Sekil 3.12. 1950°C de SPS yontemi ile sinterlenen SiC + ALO3 + Sc203 seramiklerinin SPS sicaklik-
zaman-piston yer degistirme grafikleri (a) 10 dk (b) 20 dk (c) 30 dk
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SPS ile sinterlenen bu numunelerin diigiik biiyiitmede parlak yiizey SEM goriintiileri
incelendiginde, SiC + Y203 + MgAl>,O4 + HfO> kompozisyonunda da goriilen bolgesel
farkliliklarmn bu kompozisyonda da Alt-Orta-Ust olmak iizere yer aldigi goriilmiistiir.
Sinterlenmis numunelerde olusan bolgesel mikroyapi farkliliklarinin sebebi, sinterlemeye
yardimci olarak kullanilan oksitlerin sinterleme esnasinda sivi faza geg¢mesi ve yer
¢ekiminin etkisi ile sivi fazin numunelerin st ylizeyinde numunelerin alt yiizeyine gore
daha fazla olmasi1 diistiniilmektedir. Sekil 3.13’te goriilen SEM goriintiilerine gore,
numunelerin alt bolgelerinde goriilen porozitelerin sebebi, numunelerin diger
bolgelerinden alt bolgelerine tasinan sivi fazin yiiksek sicakliklarda buharlagsmasidir.
SC10 numunesinde bu poroziteler olduke¢a kiiciik iken siirenin artmasi ile porozitelerin
boyutlarmin biiyiidiigli ve bu bolgenin daha da genisledigi goriilmektedir. Sinterleme
sliresinin artmasi, sinterleme esnasinda meydana gelen sivi fazin bolgeler arasi
transferinin ve buharlagsmanin artmasina sebep olmustur. SC30 numunesinde olusan
porozitelerin oldukca fazla olmasi ve birbirleri ile birlesmesi ve siirenin uzun olmasi

nedeniyle daha biiylik poroziteler meydana gelmistir.

Sekil 3.13. 1950°C de SPS yéntemi ile sinterlenen SiC + Al;O3 + Sc203 seramiklerinin SEM gériintiileri
(a) 10 dk (b) 20 dk (c) 30 dk
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SPS metodu ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing altinda 10, 20 ve 30 dakika
sinterleme siiresi ile vakum altinda iiretim ¢aligmalar1 sonucu elde edilen seramiklerin
SEM analizlerinde yapilan mikroyap1 incelemelerinde, agik gri ince kilcal yapilarin sivi
fazi, koyu gri taneler ise SiC tanelerini gostermektedir. Mikroyapida goriilen beyaz
taneler, kompozisyona bagli olarak sinterleme esnasinda olusan sivi fazlarin sogutma
sonrasindaki hallerini gostermektedir. Siyah biiylik taneler ise sinterleme esnasinda
olusan porozitelerdir. Mikroyapida goriilen bir bagka yap1 ise birbiri ile baglantili gibi
goriilen kiiciik koyu gri tanelerdir. Bunlarda numune hazirlama siirecinde numunelerin
yiizeylerinde ger¢eklesen tane dokiilmeleri olarak diistintilmektedir.

SC10 numunesinin SEM analizinde yaklasik 100X biiyiitmede goriilen sinterleme
sonrast mikroyapi, 5000X biiyiitmede Alt-Orta-Ust olmak iizere bolgelere ayrilarak
incelenmistir. Sekil 3.14’te yer alan SEM goriintiilerine gore yapida sivi fazin varlig agik
gri ince kilcal yapilar olarak goriilmektedir. Siv1 fazin alt bolgeye tasinimi ve yliksek
sicakliklarda yiizeyde meydana gelen buharlasma ile yapr icerisinde porozitelere sebep
olmustur. Ust bdlgede buharlasmadan kalan beyaz sivi fazlar da bulunmaktadir. Orta ve
alt bolgede ise beyaz taneler seklinde yer alan kristal fazlarin miktarinin daha fazla oldugu
goriilmektedir. Her ii¢ bolgede de numune parlatma islemi sirasinda yiizeyde meydana
gelen tane dokiilmeleri sonucu olusan bosluklarin oldugu diisiilen yapilar yer almaktadir.
Tane boyut ve dagilimi acisindan incelendiginde ise homojen bir yap1 goriilmesine
ragmen tane smirlarinda goriilen sivi fazin varligi sinterlemenin sonlanmadigin

anlatmaktadir.
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Sekil 3.14. 1950°C de SPS yéntemi ile 10 dk sinterlenen SiC + Al;O3 + Sc203 seramiklerinin SEM
goriintiileri (5000X) (a) iist (b) orta (c) alt
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SC20 numunesinin SEM analizinde yaklasik 100X biiyiitmede goriilen sinterleme
sonrasi homojen olmayan mikroyapilar, 5000X biiyiitmede Alt-Orta-Ust olmak iizere
bolgelere ayrilarak incelenmistir. Sekil 3.15°te yer alan SEM goriintiilerine gore, sivi
fazin sinterleme esnasinda diger bolgelerden alt bolgeye dogru taginimi ve buharlagsmasi
ile olusan poroziteler bu sinterleme ¢alismasinda da goriilmektedir. Orta ve {ist bolgede
ise siv1 fazin olarak olugsan ve sonrasinda beyaz taneler olarak sinterleme sonrasini
kendini gdsteren tanelerarasi fazlar yer almaktadir. Ust bdlgede ise daha homojen bir tane
boyutu ve dagilimi goriilmektedir. Taneler arasinda kalan sivi fazin daha az olmasi ve
sadece tane siirlarinda ince kilcallar olarak yer almasi bu bolgede yogunlasmanin daha

iyi oldugunu gostermektedir.
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Sekil 3.15. 1950°C de SPS yéntemi ile 20 dk sinterlenen SiC + Al,O3 + Sc203 seramiklerinin SEM

goriintiileri (5000X )(a) iist (b) orta (c) alt
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SC30 numunesinin SEM analizinde yaklasik 100X biiyiitmede goriilen sinterleme
sonrasi homojen olmayan bélgeler ve mikroyapilar, 5000X biiyiitmede Ust-Orta-Alt
olmak iizere incelenmistir. Sekil 3.16’da yer alan SEM goriintiilerinde, olusan sivi fazin
alt bolgede toplanmasi ve sonrasinda buharlagsmasi ile olusan biiyiik poroziteler
goriilmektedir. SC30 numunesinde, 10 dakika ve 20 dakika sinterleme sonrasinda elde
edilen numunelerde yer alan porozitelere gore daha biiylik poroziteler goriilmektedir.
Sinterleme siiresinin artmasi ile buharlasma daha da artarak sivi fazin yerini biiyiik
porozitelere biraktig1 goriilmiistiir. Orta ve list bolgede ise sivi1 faz beyaz taneler halinde
yer almaktadir. Ust bolgede poroziteler ¢ok kiigiik olacak sekilde goriilmektedir. Alt
bolgede sivi faz buharlagsma egilimdeyken orta ve iist bolgede sivi faz yapinin
yogunlagsma davranigina katkida bulunmustur. Bu da, yapi igerisinde goriilen ince kilcal
stv1 fazin azalmasi ve tanelerin boyutlarindan anlasilmaktadir. Orta bolgede tanelerin
daha homojen dagildigi, tanelerin de sekil ve boyut agisindan alt ve iist bolgeye gore daha
homojen oldugu goriilmektedir. Siyah bolgeler ise parlatmadan kaynakli tane dokiilmeleri
sonucu olusan bosluklardir. Ust bdlgede tane biiyiimesinin daha fazla oldugu ve tanelerin
eseksenliden daha ¢ok ince uzun taneler sekline doniistiigli goriilmektedir. SC30
numunesinde siirenin uzamasi ile SiC tanelerinde tane biiyiimesinin etkin hale geldigi

anlasilmaktadir.
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Sekil 3.16. 1950°C de SPS yéntemi ile 30 dk sinterlenen SiC + Al,O3 + Sc203 seramiklerinin SEM
goriintiileri (5000X) (a) iist (b) orta (c) alt
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Gaz basingl sinterleme metodu ile 1950°C’de, 10 bar basing altinda 2 saat boyunca
vakum altinda gerceklesen SC-G numunesine ait mikroyapilar incelendiginde bolgesel
sinterleme farkliliklar1 goriilmemistir. Sekil 3.17°deki SEM goriintiilerinde, SC-G
numunesinde siyah taneler sinterleme esnasinda olusan poroziteleri, beyaz biiytik taneler
sinterleme esnasinda olusan ikincil tanelerarasi fazlar1 gostermektedir. SiC taneleri,
homojen olmayan taneler seklinde yapi igerisinde bulunmaktadir. Sivi fazlarn igeren
biiyiik taneler, poroziteler ve anormal tane biiyiikliige erisen SiC taneleri ile SC-G
numunesi SPS ile sinterlenen numunelere gore 1yi bir sinterleme ve yogunlasma davranisi

gostermemektedir.

Sekil 3.17. 1950°C de GPS yontemi ile 120 dk sinterlenen SiC + ALO3 + Sc203 seramiklerinin SEM
gortintiileri (a) 1000X (b) 5000X
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SP10, SP20 ve SP30 numunelerinin SEM analizleri sonucu elde edilen goriintiilerine
gore mikroyapilari incelendiginde, tiim numunelerde homojen olmayan sinterlemenin
varlig1 gorilmektedir. Tiim sinterleme denemelerinde s1vi fazin alt bolgeye dogru niifuz
ettigi ve ylizeyden s1vi fazin buharlasmasi ile porozitelerin olustugu anlasilmistir. Siirenin
artmasi ile alt bolgede olusan yogun poroziteli bolgenin genisledigi ve ayni zamanda
porozitelerin boyutlarnin bliylidiigii goriilmiistiir. SC10 numunesinde tiim bolgelerde sivi
fazin genis kilcallar olarak tanelerin etrafinda yer almasi sivi fazin olusmadigir ve
sinterlemenin heniiz tamamlanmadigimi gostermektedir. SC20 ve SC30 numunelerinde
stv1 fazin tane sinirlarinda daha ince tane sinir1 fazi olarak yer almasi sinterlemenin devam
ettigini ve yogunlasmaya katkida bulundugunu gostermektedir. Sinterleme siiresinin
uzamasi ile SC30 numunesinde tane biiylimesinin goriilmesi ile tane sekillerinde de
degisim oldugu anlagilmaktadir. SC20 numunesinde SC10 numunesine gore daha basarili
bir sinterleme oldugu ve SC30 numunesine gore daha homojen tane boyutu ve dagilimi
oldugu goriilmiistiir. SC-G numunesine ait mikroyapi, SPS ile sinterlenen numunelerin
mikroyapilar1 ile karsilastirildiginda, genel yapi igerisinde bulunan fazla porozite,
homojen dagilim gdstermeyen sivi faz ve olusan son tanelerin boyut ve sekilsel
dagilimmin homojen olmamasi ile iyilestirilmesi gereken zayif bir sinterleme ve
yogunlagsma davranigi sergiledigini gostermektedir.

Yeom ve arkadaglarinin ¢aligmasinda SiC-Si3Ns tozlarina elektriksel, termal ve
mekanik ozelliklerini iyilestirmek iizere hacimce %2 oraninda Y203+Sc20; katkilar
eklenerek sicak presleme yontemi ile 1850°C’de, 2 saat siire ile 60 MPa basing altinda
sinterleme c¢alismalar1 yapilmistir. SiC tozuna farkli oranalarda SizN4 Y203+Sc203
katkilar1 eklenmistir. SSNO kodlu kompozisyon igerigi %97,131 SiC + %1,781 Y203 +
%1,088 Sc203 seklindedir. Bu kompozisyona ait sinterlenmis numunenin mikroyap1
ozellikleri incelendiginde ayni sinterleme kosullarinda sinterlenmis olan monolitik SiC
tanelerine gore daha kii¢iik ve eseksenli tanelerin varligindan bahsedilmistir. Y203+Sc203
katkilarin siv1 faza gegerek tane sirlarinda yer almasiyla sinterlemenin son evrelerinde
minimum tane biiylimesinin ger¢eklesmesini sagladigi seklinde yorumlanmistir [59].
Literatlirde yer alan bu ¢alismada sicak presleme yontemi ile hacimce %2 oksit katkilar
ile sinterleme yapilmistir ve %98,3 bagil yogunluk degeri elde edilmistir. Bu tez
kapsaminda ayn1 kompozisyon SPS ile agirlik¢a %15 oksit katkilari ile sinterlenmistir ve
%98,8 bagil yogunluk degeri elde edilmistir. Sicak presleme metodunda kullanilan

yilksek basing sayesinde daha diisiik sivi faz miktar1 ile bu tez kapsaminda
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gerceklestirilen daha diisiik basing degeri ve daha yiiksek sivi faz miktari ile benzer bagil
yogunluk degerleri elde edilmistir. Sekil 3.18’de yer alan bu sinterlemelere ait
mikroyapilar karsilastirildiginda ise literatiirde yer alan ¢alismada yer alan tanelerin daha
biiyiik ve homojen tane boyutuna sahip olmadigi goriilmektedir. Bu tez kapsaminda
yapilan caligmada sivi fazin, literatiirde yer alan g¢alismadaki numuneye ait SEM

goriintlilerinde goriildiigli gibi tane sinirlarinda ¢ok miktarda yer almadigi goriilmektedir.

B

Sekil 3.18. (a) SiC + ALO;3 + Sc203 seramiklerinin SEM goriintiileri (HP-1850°C )[59] (b) SiC + ALO;3

+ Sc¢203 seramiklerinin SEM goriintiileri (SPS-1950°C-20 dk-iist -10000X)
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3.3.3 EDX analizleri ve degerlendirilmesi
SC10 ve SC20 numunelerinin SEM goriintiilerinde daginik bir sekilde kiiciik tane

boyutuna sahip beyaz tanelerin, SC10 ve SC30 numunelerinde belirlenen bir alanin
kimyasal kompozisyonlarinin tespiti i¢in yapilan EDX analiz sonuglar1 Sekil 3.19, 3.20,
3.21, 3.22 ve 3.23’te yer almaktadir.

Sekil 3.19°da yer alan SC10 numunesine ait EDX analiz sonuglarina gore yapi
icerisinde bulunan biiylik beyaz tanelerin kimyasal kompozisyonunda yiiksek miktarda
Si elementi yer aldigi goriilmektedir. Bunun yani sira liretim stirecleri esnasinda eser
miktarda kirlilik olarak gelen Fe, V ve Ti elementlerininde beyaz tanelerin kimyasal

kompozisyonu igerisinde oldugu anlagilmistir.

2um Electron Image 1

Spectrum 1

) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Full Scale 4601 cts Cursor: 10.016 (1 cts) key

Sekil 3.19. 71950°C de SPS yontemi ile 10 dk sinterlenen SiC + Al,O3 + Sc203 seramiklerinin EDX analizi
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Sekil 3.20°de goriildiigii tizere, SC10 numunesi igerisindeki beyaz tanelerin kimyasal
kompozisyonunda goriilen kirlilik elementlerinin tiim yap1 igerisinde olup olmadigin
anlamak i¢in belirlenen bir alan i¢in EDX analizi yapildiginda ise eser miktarda goriilen
bu elementlerin alan taramasinda yer almadigi goriilmiistiir. Kirlilik olarak gelen Fe, V
ve Ti elementlerinin mikroyapida bulunan beyaz tane seklindeki kristal fazlarin i¢erisinde

yer aldig1 anlagilmaktadir.

I 200um ; Electron Image 1
Spectrum 1

) 1 2 3 4 5 5} 7 8 9 10
Full Scale 8588 cts Cursor: 10.066 (2 cts) keV

Sekil 3.20. /950°C de SPS yontemi ile 10 dk sinterlenen SiC + Al2O3 + Sc203 seramiklerinin alansal
EDX analizi
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Sekil 3.21°de yer alan SC20 numunesine ait EDX analiz sonuglarina gore yapi
icerisinde bulunan beyaz tanelerin kimyasal kompozisyonunda SiC + AlOz + Sc203
igeriginden gelen Si, Sc ve Al elementlerinin yer aldig1 anlagilmaktadir. Bunun yani sira,
SC10 numunesinde de yer alan iiretim siireclerinden kaynaklanan Fe, V, Ni ve Ti

kirliliklerinin daha fazla miktarda SC20 numunesinde de oldugu anlagilmistir.

i 3um ' Electron Image 1

) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Full Scale 2575 cts Cursor: 10.066 (1 cts) keV

Sekil 3.21. 1950°C de SPS ydntemi ile 20 dk. sinterlenen SiC + Al,O3 + Sc203 seramiklerinin EDX

analizi
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Sekil 3.22°de yer alan SC30 numunesinde belirlenen bir alandan yapilan EDX analiz
sonuclarina gore yap1 igerisinde bulunan beyaz tanelerin kimyasal kompozisyonunda SiC
+ Al203 + Sc20;5 igeriginden gelen Si, Sc ve Al elemetlerinin yer aldig1 anlagiimaktadir.

SC30 numunesine ait alansal EDX analizinde de kirlilik olarak belirlenen elementlere

rastlanmamuistir.

VSpeotrum 1

i 1mm ' Electron Image 1
Spectrum 1

) 1 2 3 4 5 6 7 8 ] 10
Full Scale 10672 cts Cursor: 10.066 (4 cts) keV

Sekil 3.22. 1950°C de SPS yontemi ile 30 dk. sinterlenen SiC + Al,O3 + Sc203 seramiklerinin alansal
EDX analizi
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Sekil 3.23’te yer alan SC-G numunesinde belirlenen bir alandan yapilan EDX analiz
sonuclarina gore yap1 igerisinde bulunan beyaz tanelerin kimyasal kompozisyonunda SiC
+ Kaolen + Y>0s igeriginden gelen Si, Sc ve Al elemetlerinin yer aldig1 anlagilmaktadir.
KY-G numunesine ait alansal EDX analizinde Kaolenin i¢eriginde bulunan oksitlerden

veya kirlilikten kaynaklanan elementlere rastlanmamastir.

S pectrum 1

; 500um ' Electron Image 1

Spectrum 1

) 1 2 3 4 5 6 7 g 9 10
Full Scale 10143 cts Cursor: 10.066 (6 cts) key

Sekil 3.23. 1950°C de GPS ydntemi ile 120 dk. sinterlenen SiC + Al,O3 + Sc203 seramiklerinin EDX

analizi
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SC10 ve SC30 numunelerine ait alansal EDX analizleri sonucunda goriilen
elementlerin agirlik¢a yilizdeleri Tablo 3.6°da verilmistir. Buna gore sinterleme esnasinda
sivi faz olusturmak amaci ile aym1 miktarda kullanilan AlbO3 + Sc20s; ilavelerinin
sinterleme sonrasi yapi igerisinde bulunan sivi faz igerigi hakkinda bilgi vermektedir.
Buna gore sinterleme siiresinin uzamasi ile sivi faz igerigindeki oksitlerin miktarlari
arasinda fazla farkli bir durum ile karsilagilmaz iken SC-G numunesinde de bu degerlerin
SC10 ve SC30 numunelerindeki degerlere benzer oldugu goriilmiistiir. Sinterleme sonrasi
numunelerin igerigindeki kimyasal kompozisyon igerigindeki miktarsal farkliliklarin

yogunlagmaya etki ettigi diisiiniilebilir.

Tablo 3.6. SC10, SC30 ve SC-G numunelerinin sinterleme sonrasi elementel karsilastirmasi

Agirlikea (%) SC10 SC30 SC-G
Si 94,28 96,14 93,68
Al 4,07 2,63 4,25
Sc 1,65 1,23 2,07

3.3.4 Vickers sertlik degerlerinin belirlenmesi ve degerlendirilmesi
SPS ve GPS yontemleri ile sinterleme ¢aligmalar1 tamamlanan numuneler, yogunluk

Olctimlerinin tamamlanmasi sonrasi Struers Labotom-5 kesme cihazi ile kesme islemleri
gerceklestirilmistir. Kesilen numuneler Struers CitoPress-5 cihazi ile sicak bakalite
alimmasindan sonra Struers Tegramin-25 otomatik parlatma cihazi ile dnce kaba sonra
ince zimparalanmig, <I pm boyutlarinda elmas soliisyon ile son parlatma islemi

uygulanmigtir.

1 kg (HV1) yiik altinda 3 saniye boyunca yiik uygulanarak Ust-Orta-Alt seklinde
belirlenen bolgelerin 3 farkli yerinden Vickers sertlik dl¢limleri yapilmustir.

Gaz basingli sinterleme metodu ile 1950°C’de, 10 bar basing altinda 2 saat boyunca
sinterleme calismalar1 yapilan ve spark plazma sinterleme metodu ile 1950°C sicaklikta,
10 kN basing altinda 10, 20 ve 30 dakika sinterleme stiresi ile vakum altinda agirlik¢a %8
AlO3 ve %7 Sc203 igeren kompozisyonlarin iiretim ¢aligmalart sonucu elde edilen

Vickers sertlik degerleri Tablo 3.7°de yer almaktadir.
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Tablo 3.7. SiC + Al,O3 + Sc20;3 seramiklerinin vickers sertlik degerleri
Vickers Sertlik Vickers Sertlik Vickers Sertlik

1;:::;?" Alt Bolge Orta Bolge Ust Bolge
(GPa) (GPa) (GPa)
SC-G 14,89+1,06 15,11+0,91 15,11+0,87
SC10 17,12+0,92 17,70+0,92 17,96+0,69
SC20 19,16+0,22 19,87+0,31 20,09+0,22
SC30 20,04+0,21 20,04+0,19 20,15+0,26

GPS ve SPS yontemleri ile ayni sicaklikta sinterlenen numunelerin Vickers sertlikleri
incelendiginde; SPS yontemi ile sinterlenen numunelerin Vickers sertlik degerlerinin
GPS yontemi ile sinterlenen numunenin Vickers sertlik degerinden yiiksek oldugu
goriilmustiir. SPS yontemi ile farkli sinterleme siirelerinde sinterlenen numunelerin
sertlik degerleri incelendiginde sinterleme siiresinin uzamasi ile Vickers sertlik
degerlerinin arttig1 goriilmiistiir. SPS yontemi ile sinterlenen numunelerde sinterleme
stiresinin artmast ile bagil yogunluk degerlerinin artmasi ile Vickers sertlik degerlerinin
de arttig1 goriilmiistiir. SPS metodu ile gergeklestirilen sinterleme ¢alismalart sonucunda
elde edilen numunelerin SEM analizleri sonucunda ortaya ¢ikan bdlgesel mikroyap1
farkliliklarmin Vickers sertligine etkisinin gérmek amaci ile numunelerin Ust-Orta-Alt
bolgelerinden ayr1 ayri sertlik Olclimleri yapilmistir. Bu sonuglar 1s181inda, bolgesel
mikroyap1 farkliliklarimin Vickers sertlik degerlerinde ciddi farklara sebep olmadigi
gorilmiistiir. SPS’de sinterleme siiresinin uzatilmasi ile sinterlemenin devam etmesi ile
numunelerin yogunlasmaya devam etmesi yapi igerisinde bulunan porozitelerin azalmasi
saglamistir. Yap1 igerisinde porozitenin azalmasi da Vickers sertlik degerlerinin
yiikselmesi saglamistir. GPS yontemi ile sinterlenen numunenin bagil yogunluk degerinin
%96,8 olarak tespit edilmesi, yapi icerisinde yok edilemeyen porozitelerin varliini
gostermektedir. Bu da Vickers sertlik degerinin SPS ile {iretilen numunelerin sertlik
degerlerinden daha diisiik ¢ikmasi agiklamaktadir.

SC10, SC20 ve SC30 numunelerinin spark plazma sinterleme metodu ile 1950°C
sicaklikta, 10 kN basing altinda sinterlenmesi sonucunda mikroyapida Ust-Orta-Alt
olmak tizere farkli bolgeler olustugu goriilmiistiir. Sinterlenmis numunelerde olusan bu
bolgesel mikroyapr farkliliklarinin sebebi, sinterlemeye yardimci olarak kullanilan
oksitlerin sinterleme esnasinda sivi faza gegmesi ve yer ¢ekiminin etkisi ile sivi fazin

numunelerin alt yiizeyinde numunelerin iist yiizeyine gore daha fazla olmasi
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diistiniilmektedir. Mikroyapida meydana gelen bu farkliliklarin numunelerin Vickers
sertlik degerlerine kayda deger bir etkisinin olmadig1 goriilmiistiir.

Kim ve arkadaslarinin ¢alismasinda, kompozisyon igerigi agirlik¢a %98,13 B-SiC,
9%0,85 Y203, %0,52 Sc203 ve %0,5 MgO olarak belirlenen numunelerin sicak presleme
yontemi ile 1850°C’de 2 saat boyunca 30 MPa basing altinda, azot ve argon ortaminda
sinterlenme ¢aligmalar1 yapilmistir. Bu sinterlenmis numunelere ait Vickers sertlik
degerleri incelendiginde argon ortaminda sinterlenen numunenin Vickers sertlik degeri
24,5 £ 0,8 GPa, azot ortaminda sinterlenen numunenin Vickers sertlik degeri 25,4 £ 1,2
GPa olarak bulunmustur [53]. Bu tez kapsaminda agirlikca %8 Al.O3 ve %7 Sc203 igeren
kompozisyonlar ile yapilan SC-G, SC10, SC20 ve SC30 numunelerinde bu sertlik
degerlerine ulasilamamistir. Bunun nedeni olarak, literatiirde yer alan bu g¢aligmada

yiiksek basing altinda sicak presleme ile iiretim yapilmasi goriilmiistiir.

3.3.5 Kirilma toklugu degerlerinin belirlenmesi ve degerlendirilmesi
SiC + AlO3 + Sc203 seramiklerinin GPS ile 1950°C’de, 10 bar basing altinda 2 saat

boyunca ve SPS metodu ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing altinda 10, 20 ve 30 dakika
sinterleme siiresi ile vakum altinda iiretim ¢aligmalar1 sonucu elde edilen kirilma toklugu

degerleri Tablo 3.8’te yer almaktadir.

Kirilma toklugu degerleri (K1C) indentasyon yontemi kullanilarak elde edilmistir.
Her numuneye 1 kg yiik altinda 3 saniye boyunca yiik uygulanarak mikroyapida Ust-
Orta-Alt olarak belirtilen bolgelerin 3 farkli yerinden indentasyon o6l¢iimleri yapilip

ortalamalar1 alinarak ve Esitlik 2.3 ile verilen formiil ile hesaplanarak bulunmustur.

Tablo 3.8. SiC + Al,O3 + Sc20; seramiklerinin kirtlma toklugu degerleri

Numune Kirilma Toklugu Kirilma Toklugu Kirilma Toklugu

Tanim Alt Bolge Orta Bolge Ust Bolge
(MPa.m'?) (MPa.m'?) (MPa.m'?)

SC-G 5,04+0,75 5,16+0,68 5,15+0,70

SC10 4,22+0,24 4,40+0,30 4,45+0,29

SC20 4,16+0,21 4,01+0,19 3,89+0,25

SC30 3,55+0,09 3,424+0,10 3,39+0,12

SC10, SC20 ve SC30 numunelerinin spark plazma sinterleme metodu ile 1950°C
sicaklikta, 10 kN basing altinda sinterlenmesi sonucunda mikroyapida Ust-Orta-alt olmak
tizere farkli bolgeler olustugu goriilmiistiir. Sinterlenmis numunelerde olusan bu bolgesel

mikroyap1 farkliliklarinin sebebi, sinterlemeye yardimci olarak kullanilan oksitlerin
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sinterleme esnasinda siv1 faza gegmesi ve yer ¢cekiminin etkisi ile sivi fazin numunelerin
alt ylizeyinde numunelerin iist yiizeyine gore daha fazla olmasi diisiiniilmektedir.
Mikroyapida meydana gelen bu farkliliklarin numunelerin Vickers sertlik degerlerine
kayda deger bir etkisinin olmadigi gibi kirilma toklugu degerlerine de ciddi etkisinin
olmadig1 goriilmiistiir.

Loretta ve arkadaglarinin ¢alismasinda monolitik SiC seramiklerinin sahip oldugu
teorik kirilma toklugunun 3-4 MPa.m'? seklinde oldugu belirtilmistir. Ayrica bu ¢alisma
kapsaminda SPS metodu ile B-SiC tozlarmin 1850-1950°C araliginda, 130 MPa basing
altinda, 2 dakika sinterleme siiresi ile iiretilen monolitik seramiklerin kirilma toklugu
degerlerinin de 2-3 MPa.m'? seklinde oldugu belirtilmistir [60]. Yapilan sinterleme
caligmalar1 sonucunda, GPS ile 1950°C’de iiretilen seramigin kirilma toklugu degeri 5,04
MPa.m!? olarak hesaplanmigtir. SPS ile yapilan sinterlemelerde ise en yiiksek kirilma
toklugu degerine 1950°C’de, 10kN basing altinda, 20 dakika sinterleme siiresi ile yapilan
deneme de 4,08 MPa.m'? degeri ile ulasilmistir. SPS ile ayn1 sicaklik, basing degerleri
ve farkli sinterleme siireleri ile yapilan sinterleme denemelerinde, sinterleme siiresinin
artmasi ile bagil yogunluk ve Vickers sertlik degerlerinin arttig1 goriilmiistiir. Ancak
sertlik arttikga kirilma toklugu degerinin azalmasi beklenirken, yapilan sinterleme
denemeleri sonucunda kirilma toklugu degerleri incelendiginde, sinterleme siiresi 20
dakika olan numuneye ait kirilma toklugu degerinin sinterleme siiresi 10 dakika olan
numunenin kirtlma toklugu degerinden daha ytiksek oldugu goriilmiistiir.

Kim ve arkadaslarimin caligmasinda genellikle sertligi yliksek olan seramik
malzemelerin kirilma toklugu degerlerinin daha diisiik oldugundan bahsedilmistir. Bunun
nedeni, seramiklerin tane sinirlarindaki enerjilerin daha yiiksek olmasindan kaynakli sert
olmalar1 ve bundan dolay1 tane sinirlarinda hizli ¢atlak olusumunun meydana gelmesidir.
Buna ek olarak tane boyutu ve kirilma toklugu arasindaki iliski incelendiginde, kiigiik
tane boyutuna sahip seramiklerin daha yiiksek kirilma toklugu degeri sagladig
goriilmektedir. Bunun nedeni de biiyiik tane boyutuna sahip seramiklerde, tane boyutunun
artmas1 ¢atlaga karsi koyacak enerjinin azalmasi catlagin daha fazla ilerlemesi olarak
belirtilmistir. Seramik malzemelerin plastik deformasyon sergilememeleri, diisiik
elastisite modiiliine sahip olmalar1 nedeniyle, lizerlerine uygulanan etkiler sonucunda
bolgesel gerilme yogunlasmalart meydana gelmesi de kirilma toklugunun diisiik olmasini

aciklamaktadir [61].
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Kim ve arkadaglarinin ¢alismasinda kompozisyon igerigi agirlikca %98,13 B-SiC,
%0,85 Y203, %0,52 Sc203 ve %0,5 MgO olarak belirlenen numunelerin sicak presleme
yontemi ile 1850°C’de 2 saat boyunca 30 MPa basing altinda, azot ve argon ortaminda
sinterlenme calismalar1 yapilmistir. Bu sinterlenmis numunelere ait Vickers sertlik
degerleri incelendiginde argon ortaminda sinterlenen numunenin kirilma toklugu
degerleri 4,7 + 0,3 MPa.m'?, azot ortaminda sinterlenen numunenin 4,3 + 0,3 MPa.m'”
olarak bulunmustur [53]. Bu tez kapsaminda agirlikga %8 AlO3 ve %7 Sc20;3 iceren
kompozisyonlar ile yapilan SC-G, SC10, SC20 ve SC30 numunelerinde benzer kirilma
toklu degerlerine ulagilmistir. Kirtlma toklugu degerleri, sinterlenen numunelerin
kimyasal kompozisyonuna ve elde edilen mikroyapidir. Tanelerin boyutlari, sekilleri ve
yapt igerisinde bulunan camsi fazin miktar1 ve taneler arasindaki konumu kirilma
toklugunu etkileyen parametrelerdir.

SC-G, SC10, SC20 ve SC30 numunelerinin sinterleme sonrasi elde edilen Vickers
sertlik degerlerinin literatiirden benzer kompozisyonlara ait sinterleme calismalar ile
karsilastirildiginda daha diisiik oldugu goriilmiistiir. Bunun sebebin farkli sinterleme

metotlar1 ve farkli basing degerlerinin kullanilmasi oldugu diisiilmektedir.
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3.3.6 X-Isinlar difraksiyonu (XRD) analizi
Agirlikca %8 AlOs; ve %7 Sc203 igeren kompozisyonlarin spark plazma

sinterleme metodu ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing altinda 30 dakika sinterleme siiresi
ile vakum altinda tiretim ¢alismalar1 sonucu elde edilen numunelerin sinterleme esnasinda
olusan fazlarin tayini igin gercgeklestirilen XRD analiz patterni Sekil 3.24°te yer
almaktadir.

Sekil 3.24’te yer alan X-151n1 difraksiyon (XRD) analizleri sonucunda, SPS ile
1950°C sicaklikta, 30 dakika sinterleme siiresi ile sinterlenen numunenin yapisinda biiyiik
oranda baslangi¢ tozunun a-SiC olmasi nedeniyle hekzagonal o-SiC kristal yapiya
rastlanmistir. XRD patterninde yer alan fazlar degerlendirildiginde major faz olan a-SiC
yant sira sinterlemeye yardimei katkilarin olusturdugu Sc2Si>07 ve ScAlOs ara fazlarinin

olustugu goriilmiistiir.
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Sekil 3.24. 1950°C de SPS ydntemi ile 30 dk. sinterlenen SiC + Al,O3 + Sc203 seramiklerinin XRD

analizi
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3.4 SiC — Kaolen Seramikleri
3.4.1 Yogunluk olciimii ve degerlendirilmesi
Agirlikga %85 SiC + %15 Kaolen igeren kompozisyonlarin spark plazma sinterleme

metodu ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing altinda 10, 20 ve 30 dakika sinterleme siiresi
ve 1950°C sicaklikta vakum altinda tiretim ¢aligmalari sonucu elde edilen bagil yogunluk

degerleri Tablo 3.9’da yer almaktadir.

Tablo 3.9. SiC + Kaolen seramiklerinin bagil yogunluk degerleri

Numune Sinterleme Sicakhik Basing Siire Bagil Yogunluk
Tanimi Metodu (°O) (dk) (%)
K10 SPS 1950 10 kN 10 97,6
K20 SPS 1950 10 kN 20 98,1
K30 SPS 1950 10 kN 30 97,5

1950°C’de SPS yontemi ile 10 kN basing altinda tepe sicakliginda 10 dakika bekleme
stiresi ile gerceklestirilen sinterleme denemesi sonrasi elde edilen numunelerin bagil
yogunluk degeri %97,63 seklindedir. SPS yontemi ile 1950°C’de 10 kN basing altinda
stire 20 dakikaya ¢ikarildiginda bagil yogunlugun da %98,11’e yiikseldigi goriilmektedir.
Sinterleme stiresinin 30 dakikaya c¢ikarilmasi ile bagil yogunluk degerinin %97,59’a

yiikselmistir.

3.4.2 Mikroyap1 analizleri ve degerlendirilmesi
Agirlikg¢a %15 Kaolen igeren kompozisyonlarin spark plazma sinterleme metodu ile

1950°C sicaklikta, 10, 20 ve 30 dakika sinterleme stiresi ile 10 kN basing altinda ve
vakum ortaminda sinterleme denemelerine ait Sicaklik-Zaman-Piston Yer Degistirme
grafikleri verilmistir. Basing liretim boyunca siirekli ve sabit olarak uygulanmistir. Sekil
3.25’te verilen grafiklere gore, sinterlemenin yaklagik olarak 1100-1300°C araliginda
basladig1 goriilmektedir. Sinterlemenin baslarinda sicaklifin artmasi ile termal
genlesmeden kaynakli olarak numunelerde genlesmeler meydana gelmistir. K10
numunesinde bu genlesme fazla olmakla birlikte uzun siireli olarak devam etmistir. K20
numunesinde en az genlesme oldugu goriilmektedir. K30 numunesinde ise piston
hareketlerinde genlesmeye dair bir hareket goriilmemektedir. Sinterleme denemelerinin
ilk 20 dakika sonra gerceklesen ¢ekmeler incelendiginde K10 numunesinde ¢ekme

1100°C’de baslamaktadir ve bu sicakliktaki ¢cekme miktar1 yaklasik olarak 2 mm
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seklindedir. K20 numunesinde ¢ekme yaklasik 1300°C’de baslamaktadir ve yaklasik 3
mm ¢ekme goriilmektedir. K30 numunesimde ¢ekme yaklasik 1300°C’de baslamaktadir
ve yaklagik 3 mm olarak tespit edilmistir. Sinterleme siireci boyunca gergeklesen toplam
pistonlarin yer degistirme miktarlar1 incelendiginde, en az yer degistirme KI0
numunesine aittir. Pistonlarin en fazla yer degisimi ise K20 ve K30 numunelerinde esit
olacak sekilde goriilmektedir ve bu durum en fazla ¢ekmenin bu numunede oldugunu
soylemektedir. K20 numunesinde ise K30 numunesindeki piston hareketine ¢ok yakin bir
degisim goriilmiistiir. Sinterleme siiresinin 20 dakikadan 30 dakikaya ¢ikarilmasi, piston

hareketlerinde fazla bir yer degistirmeye sebep olmamistir.
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Sekil 3.25. 1950°C de SPS yontemi ile sinterlenen SiC + Kaolen seramiklerinin SPS sicaklik-zaman-
piston yer degistirme grafikleri (a) 10 dk (b) 20 dk (c) 30 dk
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SiC + Kaolen seramiklerinin SPS metodu ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing altinda
10, 20 ve 30 dakika sinterleme siiresi ile vakum altinda tiretim ¢alismalar1 sonucu elde
edilen seramiklerin mikroyap1 incelemeleri taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
1000X ve 5000X biiyiitmede numunelerin parlak yilizeyinden gergeklestirilmistir. Sekil
3.26’da yer alan SPS ile sinterlenen bu numunelerin diisiik biiyiitmede parlak ylizey SEM
goriintiileri incelendiginde, SiC + Y203 + MgALOs + HfO; ve SiC + AlO3 + Sc203
kompozisyonlarinda goriilen bolgesel farkliliklarin bu kompozisyonda yer almadig:

gOriilmiistiir.

Sekil 3.26. 1950°C de SPS yéntemi ile sinterlenen SiC + Kaolen seramiklerinin SEM gériintiileri (a) 10
dk (b) 20 dk (c) 30 dk

SPS metodu ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing altinda 10, 20 ve 30 dakika
sinterleme siiresi ile vakum altinda iiretim ¢alismalar1 sonucu elde edilen seramiklerin
SEM analizlerinde yapilan mikroyap1 incelemelerinde, acik gri ince kilcal yapilarin sivi
fazi, koyu gri taneler ise SiC tanelerini gostermektedir. Mikroyapida goriilen beyaz
taneler, kompozisyona bagli olarak sinterleme esnasinda olusan sivi fazlan
gostermektedir. Mikroyapida goriilen bir bagka yapi ise birbiri ile baglantili gibi goriilen
kiigiik koyu gri tanelerdir. Bunlarda numune hazirlama siirecinde numunelerin

yiizeylerinde ger¢eklesen tane dokiilmeleri olarak diistintilmektedir.
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K10 numunesinin SEM analizinde yaklasik 100X biiyiitmede goriilen sinterleme
sonrast mikroyapi, 1000X ve 5000X biiylitmede incelenmistir. Sekil 3.27°de yer alan
SEM goriintiilerine gore yapida sivi fazin varlifi agik gri ince kilcal yapilar olarak
goriilmektedir. Sinterleme esnasinda olusan sivi fazlar beyaz taneler seklinde yap:
icerisinde dagilmis sekilde goriilmektedir. Kaolen katkili numunelerde de parlatma islemi
sirasinda yiizeyde meydana gelen tane dokiilmeleri sonucu olusan bosluklarin oldugu
diisiilen yapilar yer almaktadir. Tanelerin boyutlarinin genellikle kiigiik olmakla birlikte
homojen olmamas1 ve tane sinirlar1 arasinda sivi fazin yer almasi yogunlagmanin

tamamlanarak tane biliylimesi asamasinin tamamlanmadigini gosterdigi diigtiniilmektedir.

Sekil 3.27. 1950°C de SPS ydntemi ile 10 dk sinterlenen SiC + Kaolen seramiklerinin SEM goriintiileri
(a) 1000X (b) 5000X
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K20 numunesinin SEM analizinde yaklasik 100X biiyiitmede goriilen sinterleme
sonrast mikroyapilar, 1000X ve 5000X biiylitmede incelenmistir. Sekil 3.28’de yer alan
SEM goriintiilerine gore, 1000X biiyiitmedeki goriintiide K10 numunesine gore daha az
ve kiiciik beyaz taneler goriilmektedir. 5000X biiylitmede ise tanelerin K10 numunesine
gore daha bliylik oldugu goriilmektedir. Taneler arasinda kalan sivi fazin daha az olmasi
ve sadece tane sinirlarinda ince kilcallar olarak yer almasi bu bolgede yogunlasmanin

daha 1yi oldugunu gostermektedir.

Sekil 3.28. 1950°C 'de SPS ydntemi ile 20 dk sinterlenen SiC + Kaolen seramiklerinin SEM goriintiileri
(a) 1000X (b) 5000X
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K30 numunesinin SEM analizinde yaklasik 100X biiylitmede goriilen sinterleme
sonras1 mikroyapilar, 1000X ve 5000X biiyiitmede incelenmistir. Sekil 3.29°da yer alan
SEM goriintiilerinde, beyaz tanelerin 1000X biiylimede sayis1 az olarak goriilse de,
5000X biiyilitmede K10 ve K20 numunelerine gore bolgesel olarak daha fazla oldugu
goriilmiistiir. K30 numunesinde daha homojen tane yapili bir mikroyap1 goriilmektedir.
Taneler sekil yoniinden incelendiginde eseksenlinin yani sira ince uzun tanelere de
rastlanmaktadir. Taneler arasindaki sivi fazlarin da diger numunelere gore az oldugu
goriilmiistiir. K30 numunesinde siirenin uzamasi ile SiC tanelerinde tane biiylimesinin

etkin hale geldigi anlagilmaktadir.

Sekil 3.29. 1950°C de SPS yontemi ile 30 dk sinterlenen SiC + Kaolen seramiklerinin SEM gériintiileri
(a) 1000X (b) 5000X
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K10, K20 ve K30 numunelerinin SEM analizleri sonucu elde edilen goriintiilerine
gore mikroyapilar1 incelendiginde, diger kompozisyonlarin sinterleme denemeleri
sonucunda goriilen homojen olmayan sinterleme gorilmemistir. Kaolen katkili
numunelerin ~ sinterleme denemelerinde mikroyapisal olarak farkli  bolgeler
goriilmemistir. Ayrica tane dokiilmesinin neden oldugu yiizeysel bosluklar disinda
mikroyapilar igerisinde sinterlemeden kaynakli porozitelere rastlanmamistir. K10
numunesinde hem gergeklesen az ¢ekme miktarindan kaynakli hem de mikroyapidaki
tanelerin kii¢iik olmasi ve sivi fazin genis kilcallar olarak tanelerin etrafinda yer almasi
sinterlemenin heniiz tamamlanmadigin1 géstermektedir. K20 ve K30 numunelerinde sivi
fazin tane siirlarinda daha ince kilcallar olarak yer almasi sinterlemenin devam ettigini
ve yogunlagmaya katkida bulundugunu gostermektedir. Sinterleme siiresinin uzamasi ile
K30 numunesinde tane biiyiimesinin goriilmesi ile tane sekillerinde de degisim oldugu
anlasilmaktadir. K20 ve K30 numunelerinde K10 numunesine gore daha basarili bir
sinterleme oldugu anlagilmaktadir. K20 ve K30 numunelerinin mikroyapilar1 arasinda
ciddi farklar olmamasi benzer sinterleme davraniglar1 sergilemeleri sinterleme siiresinin
20 dakikadan 30 dakikaya ¢ikarilmasinin yogunlasmada ve mikroyapida ciddi farklara
neden olmadigini gostermektedir.

Misra ve arkadaglarinin ¢alismasinda SiC tozuna yapilan Al>O3 katkisinin ve SiC
tozlarinin yiizeyinde bulunan SiO, tabakasinin sinterlemeye olan etkisi aragtirilmigtir. Bu
calisma kapsaminda SiC tozlarmin AlOz ve SiO: katkilar1 arasinda gergeklesen
tepkimeler termodinamik agidan incelenmistir. Bunun sonucu olarak bu katkilarin sicak
presleme metodu ile iiretimde sinterleme sicakligi olarak belirlenen 1950°C’den daha
diisiik sicakliklarda sivi faza ge¢melerinin sinterlemenin basarili olmasinda énemli bir
etken oldugu belirtilmistir. Sinterlemeye yakin sicakliklarda olusan Al.O3 ve SiO:
ergiyiginin SiC tanelerinin ¢oziinme ve tekrar ¢okelme evrelerinde yardimci oldugu
aciklanmistir. Ayrica olusan bu ergiyik, tane sinirlarinda bulunmas: ile anormal tane

bliylimesine engel olacak bir etken olarak yapida bulundugu belirtilmistir [62].
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3.4.3 EDX analizleri ve degerlendirilmesi
SiC tozlarmin sinterleme ¢alismalart kapsaminda sivi faz olusturarak sinterleme

yardimer katki olarak Kaolen kullanilmigtir. Kullanilan Kaolen, Seramik Arastirma
Merkezi A.S. blinyesinde bulunan CC31 kodlu kaolendir. Kaolen, granit kayag¢lardan elde
edilen bir kil tiirtidiir. Dogadan direkt olarak ¢ikarilan bir malzeme olmasindan kaynakl
Sekil 3.30°da yer alan XRF analizinde i¢erisindeki bulunan oksitlerin varligi saptanmistir.

Bu oksitlerin son tiriinde etkileri olup olmadigi ise EDX analizleri ile arastirilmistir.

SQX Calculation Result

Sample : CC-31 Date analyzed : 2019- 8- 6 07:00

Application : GENEL PROGRAM Model : Bulk Balance

Flhu: Li2B407 Ratio: 10.0000 Matching library:

File : CC-31
HNo. Component Result Umnat Detlimit Ellne Intensity wio normal
1 MgzO 0.3190 mass%e 0.07990 Mg-EA 0.1744 0.3392
2 AI203 36.5318 mazs%a 021215 ALKA 65.1284 38.8513
3 5102 47.8876 mazs%a 0.08244 SiKA 798855 50.9281
4 P205 0.0906 mass%e 0.01106 P-KA 0.4225 0.0963
5 503 0.0261 mass%e 0.01665 S-KA 0.0859 0.0277
6 K20 22957 mass% 0.01406 K-EA 24.5402 24415
7 CaO 0.0388 mass%e 0.01538 Ca-KA 0.3408 0.0413
8 Ti02 0.0932 mass%e 0.03322 Ti-KA 0.3498 0.0991
9 Fe2(3 0.8923 mass%e 0.01149 Fe-KA 230103 09489
10 ALZ 11.8250 mass%e 11.8250

Sekil 3.30. Kaolen XRF analiz sonuglar

K10 ve K30 numunelerinin SEM goriintiilerinde dagimik bir sekilde kiigiik tane
boyutuna sahip beyaz tanelerin kimyasal kompozisyonlarinin tespiti i¢in yapilan EDX

analiz sonuglart Sekil 3.31 ve 3.32°de yer almaktadir.
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Sekil 3.31°de yer alan K10 numunesine ait EDX analiz sonuglarmma gore yapi
icerisinde bulunan kiiciik beyaz tanelerin kimyasal kompozisyonunda yiiksek miktarda Si
elementi yer aldig1 goriilmektedir. Bunun yani sira EDX analizi sonucunda goriilen Fe,
Ti ve P elementlerinin, Sekil 3.30’da yer alan XRF analizi sonucunda da goriildiigii lizere,
kaolen igerisinde yer alan Fe;Os3, TiO2 ve P20Os oksitlerin varligindan kaynaklandig
diistilmektedir. Ayrica EDX analizinde yer alan Ni ve V elementelerinin iiretim

stireclerinden gelen kirlilik olarak yapi icerisinde kaldig: diisiintilmektedir.

i 9um ' Electron Image 1

Spectrum 1

) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Full Scale 2505 cts Cursor: 10.066 (2 cts) keV

Sekil 3.31. 71950°C de SPS yéntemi ile 10 dk sinterlenen SiC + Kaolen seramiklerinin EDX analizi

110



Sekil 3.32°de goriildiigii lizere, K30 numunesine ait EDX analiz sonuglarma gore
yap1 icerisinde bulunan beyaz tanelerin kimyasal kompozisyonunda SiC + Kaolen
iceriginden gelen Si ve Al elemetlerinin yer aldigi anlasilmaktadir. Bunun yani sira,
Kaolenin kimyasal kompozisyonunde yer alan Fe>Os, TiO2 ve P>20Os oksitlerinin, K10
numunesindeki benzer durum gibi K30 numunesinde bulunan beyaz tanelerin iceriginde
de bulunmaktadir. Ayrica bu numunede de kirlilikten geldigi diisiiniilen Ni ve V

elementelerine rastlanmustir.

7um ' Electron Image 1

Spectrum 1

) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Full Scale 2505 cts Cursor: 10.066 (3 cts) keV

Sekil 3.32. 71950°C de SPS yéntemi ile 30 dk sinterlenen SiC + Kaolen seramiklerinin EDX analizi
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3.4.4 Vickers sertlik degerlerinin belirlenmesi ve degerlendirilmesi
Numunelerin plastik deformasyona karsi gosterdikleri direncin tayini igin

EMCOTEST markasinin M1C 010 modelli cihaz ile 1 kg (HV1) yiik altinda 3 saniye
boyunca yiik uygulanarak Ust-Orta-Alt seklinde belirlenen bélgelerin 3 farkli yerinden

Vickers sertlik 6lgiimleri yapilmistir.

Spark plazma sinterleme metodu ile sinterlenen bu numunelerin diisiik biiyiitmede
parlak yiizey SEM goriintiileri incelendiginde, SiC + Y203 + MgAlO4 + HfO; ve SiC +
AlO3 + Sc203 kompozisyonlarinda goriilen bolgesel farkliliklarin bu kompozisyonda yer
almadigr goriilmiistiir. Bolgesel mikroyapi farkliliklarinin goriilmese de Vickers sertlik
olgiimleri Ust-Orta-Alt olmak {izere 3 farkli bolgeden yapilmistir.

SPS ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing altinda 10, 20, 25 ve 30 dakika sinterleme
stiresi ve 1950°C sicaklikta vakum altinda agirlik¢a %15 Kaolen igeren kompozisyonlarin
tiretim calismalari sonucu elde edilen Vickers sertlik degerleri Tablo 3.10°da yer

almaktadir.

Tablo 3.10. SiC + Kaolen seramiklerinin vickers sertlik degerleri

Numune Vickers Sertlik Vickers Sertlik Vickers Sertlik

Tanimi Alt Bolge Orta Bolge Ust Bolge
(GPa) (GPa) (GPa)

K10 14,85+0,10 14,92+0,18 15,02+0,25

K20 15,67+0,12 15,45+0,20 15,89+0,20

K30 16,83+0,15 16,95+0,13 17,10+0,22

SPS metodu ile yapilan denemelerde elde edilen Vickers sertlik degerleri de bagil
yogunluk degerlerini dogrulayacak neticede ve birbirleri arasinda ¢ok farklar olmayan
sonuclar elde edilmistir. SPS ile 1950°C’de, 10 kN basing altinda 10 dakika bekleme
stiresi ile yapilan deneme sonucunda iretilen numuneye ait Vickers sertlik degeri en
yiiksek 15,02+0,25 GPa olarak bulunurken, ayni1 sicaklik ve basing degerleri ile bekleme
stiresinin 20 dakikaya ¢ikarilmast sonucunda hesaplanan Vickers sertlik degeri
15,89+0,20 GPa’dir. Sinterleme siiresinin 30 dakikaya ¢ikarilmasi ile 6nceki denemelere
gore en yliksek sonug elde edilmistir ve bu deger 17,10+0,22 GPa’dir. Ayn1 sicaklik ve
basing degerleri ve farkli sinterleme siireleri ile yapilan denemeler sonucunda Kaolen
katkil1 SiC seramiklerinin bagil yogunluk ve Vickers sertlik degerlerinde farklarin fazla

olmadig1 goriilmiistiir. Kaolen katkili SiC seramiklerinin iiretimi sonucunda elde dilen
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numunelere ait mikroyapilarda bolgesel farkliliklarin goriilmedigi gibi Vickers sertlik
degerlerinde de farkliliklar ile karsilagilmamustir.

Zhou ve arkadaglarinin ¢alismasinda, a-SiC agirlik¢a % 2,64 AlO3 ve %1,76 Y203
katkilartyla SPS yontemiyle 1700 °C’de 47 MPa basing altinda 10 dakika boyunca
sinterlenmistir. Bu sinterleme ¢alismasinda kullanilan Al,O3 ve Y203 oksitlerinin 2000
°C gibi sicakliklarda ergimekte ya da SiC tozunda bulunan ince SiO» tabakasiyla
reaksiyona girerek daha diisiik sicakliklarda sivi faz olusturmaktadir. Bu sivi faz SiC
partikiillerini ¢dzerek cozelti-cokelme mekanizmasiyla yogunlasmayi1 saglamaktadir.
Kiitle akis hizimin bu mekanizmayla artmasindan dolayr artan yogunlukla
mikrosertliklerde artma goziikmektedir [63]. Bu tez kapsaminda SiC + Kaolen
kompozisyonu ile gerceklestirilen sinterlemede, igeriginde agirlik¢a Al>O3 ve SiO- fazla
olan Kaolenin ergiyerek SiC tozunda bulunan ince SiO; tabakasiyla da reaksiyona girerek
daha diisiik sicakliklarda siv1 faz olusturmaktadir. Gergeklesen bu durum literatiirde yer
alan farkli c¢aligmalar ile benzerlik gostermektedir. Vickers sertlik sonuglar

incelendiginde ise benzer artis davranist goriilmektedir.

3.4.5 Kirilma toklugu degerlerinin belirlenmesi ve degerlendirilmesi
SiC + Kaolen seramiklerinin SPS metodu ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing altinda

10, 20 ve 30 dakika sinterleme siiresi ve 1950°C sicaklikta vakum altinda turetim

caligmalar1 sonucu elde edilen kirilma toklugu degerleri Tablo 3.11°de yer almaktadir.

Kirilma toklugu degerleri (K1C) indentasyon yontemi kullanilarak elde edilmistir.
Her numuneye 1 kg (HV1) yiik altinda 3 saniye boyunca yiik uygulanarak Ust-Orta-Alt
seklinde belirlenen bolgelerin 3 farkli yerinden indentasyon oOl¢iimleri yapilip

ortalamalar1 alinarak ve Esitlik 2.3 ile verilen formdil ile hesaplanarak bulunmustur.

Tablo 3.11. SiC + Kaolen seramiklerinin kirilma toklugu degerleri

Kirilma Toklugu Kirilma Toklugu Kirilma Toklugu
Numune

Alt Bolge Orta Bolge Ust Bolge
Tanimi

(MPa.m'?) (MPa.m'?) (MPa.m'?)
K10 4,60+0,11 4,65+0,14 4,72+0,19
K20 5,98+1,10 5,85+0,90 5,91+1,00
K30 4,74+0,20 4,82+0,30 4,95+0,13
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Yapilan sinterleme ¢aligmalar1 sonucunda, SPS ile yapilan sinterlemelerde en diisiik
kirilma toklugu degerine 1950°C’de, 10kN basing altinda, 10 dakika sinterleme stiresi ile
yapilan deneme de 4,60+0,11 MPa.m'? degeri ile ulasilmistir. SPS ile yapilan
sinterlemelerde ise en yiiksek kirilma toklugu degerine 20 dakika sinterleme siiresi ile
yapilan deneme de 5,91+1,00 MPa.m'? degeri ile ulagilmistir. SPS ile aym sicaklik,
basing degerleri ve farkli sinterleme siireleri ile yapilan sinterleme denemelerinde,
sinterleme siiresinin artmasi ile bagil yogunluk ve Vickers sertlik degerlerinde ciddi
degisimler gozlenmezken, kirilma toklugu degerleri genis bir arlik icerisinde dagilim
gostermistir.

Zhou ve arkadaglarinin ¢calismasinda a-SiC agirlik¢a % 2,64 Al,O3 ve %1,76 Y203
katkilartyla SPS yontemiyle 1700 °C’de 47 MPa basing altinda 10 dakika boyunca
sinterlenmistir. Elde edilen kirilma toklugu degeri 4,6+0,4 MPa.m'? *dir [63].

Oksit katkili seramiklerde kirilma tipinin biiyiik oranda taneler aras1 ve az miktarda
da tane icinden oldugu gozlemlenmistir. Taneler arasi kirilma zayif arayiizeyleri isaret
etmektedir. Tane smir1 kimyasindaki farkliliklar tane sinir1 fazlarimin termoelastik
ozellikleri ve SiC taneleri ve tane sinir1 fazlari arasindaki kimyasal bag dayanimlarinin
degisimine neden olmaktadir. SiC seramiklerinde toklastirma mekanizmasini arttirmak
icin sadece tane sekli ve boyutuan bagli olmadigi, asil ara yiizey kimyasinin etkili oldugu

belirtilmistir [63].
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3.4.6 X-Isinlar difraksiyonu (XRD) analizi
Agirlikca %15 Kaolen igeren kompozisyonlarin spark plazma sinterleme metodu

ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing altinda 30 dakika sinterleme stiresi ile vakum altinda
iiretim calismalar1 sonucu elde edilen numunelerin sinterleme esnasinda olusan fazlarin

tayini i¢in gerceklestirilen XRD analiz patterni Sekil 3.33’te yer almaktadir.
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Sekil 3.33. 1950°C de SPS yontemi ile 30 dk sinterlenen SiC + Kaolen seramiklerinin XRD analizi

Sekil 3.33’te yer alan X-1s1m1 difraksiyon (XRD) analizleri sonucunda, SPS ile
1950°C sicaklikta, 30 dakika sinterleme siiresi ile sinterlenen numunenin yapisinda biiyiik
oranda baslangi¢ tozunun o-SiC olmasi nedeniyle hekzagonal a-SiC kristal yapiya
rastlanmistir. Sinterlemeye yardimer katki olarak kullanilan Kaolen igerisinde yer alan
Al>20s5 ve SiC arasinda herhangi bir tepkime meydan gelmedigi goriilmektedir. Kaolen
icerisinde yer alan Al,Os3; ve SiO; oksitlerinin sinterleme esnasinda tepkimesi sonucu

aliminyum silikat Al>SiOs bilesiginin olustugu goriilmektedir.
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3.5 SiC - Kaolen — Y203 Seramikleri
3.5.1 Yogunluk 6lciimii ve degerlendirilmesi
Agirlikga %85 SiC + %8 Kaolen + %7 Y203 igeren kompozisyonlarin gaz basingh

sinterleme metodu ile 1950°C’de, 10 bar basing altinda 2 saat boyunca sinterleme
caligmalar1 yapilan ve spark plazma sinterleme metodu ile 1950°C sicaklikta, 10 kN
basing altinda 10, 20 ve 30 dakika sinterleme siiresi ile vakum altinda iiretim ¢alismalari

sonucu elde edilen bagil yogunluk degerleri Tablo 3.12°de yer almaktadir.

Tablo 3.12. SiC + Kaolen + Y>03 seramiklerinin bagil yogunluk degerleri

Numune Sinterleme Sicakhik Basing Siire 3?)ggﬂnluk
Tanim Metodu °O) (dk)

(%)
KY-G SPS 1950 10 bar 120 95,9
KY10 SPS 1950 10 kN 10 96,5
KY20 SPS 1950 10 kN 20 98,9
KY30 SPS 1950 10 kKN 30 97,6

SiC - Kaolen - Y203 tozlarinin belirli oranlarda karistirilmasi ile olusturulan
kompozisyon, SPS metodu ile ayni1 sicaklikta ve basing altinda sinterlenmistir. Sinterleme
sonrast yapilan yogunluk o6lciimleri ile elde edilen bagil yogunluk degerleri
hesaplandiginda en yliksek bagil yogunluk degerine %98,9 ile 20 dakika sinterlenen
numune ile ulagilmistir. Sinterleme stiresi 30 dakikaya ¢ikarildiginda bagil yogunluk
degeri %97,6 olarak bulunmustur. GPS ile yapilan sinterleme denemesinde ise bagil

yogunluk degeri %95,9 ile elde edilen en diisiik yogunluk degeri olmustur.

3.5.2 Mikroyap: analizleri ve degerlendirilmesi
Agirlikca %8 Kaolen + %7 Y203 igeren kompozisyonlarin spark plazma sinterleme

metodu ile 1950°C sicaklikta, 10, 20 ve 30 dakika sinterleme siiresi ile 10 kN basing
altinda ve vakum ortaminda sinterleme denemelerine ait Sicaklik-Zaman-Yer Degistirme
grafikleri verilmistir. Basing liretim boyunca siirekli ve sabit olarak uygulanmistir. Sekil
3.34’te verilen grafiklere gore, sinterlemenin yaklasik olarak 1000-1200°C araliginda
basladigr goriilmektedir. Sinterlemenin baglarinda sicakligin artmasi ile termal
genlesmeden kaynakli olarak numunelerde genlesmeler meydana gelmistir. Her {i¢
sinterleme denemesinde de benzer genlesme davramiglarini goriilmiistiir. Sinterleme
denemelerinin ilk 20 dakika sonra gergeklesen cekmeler incelendiginde KY10

numunesinde ¢ekme 1200°C’de baslamaktadir ve bu sicakliktaki cekme miktar1 yaklasik
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olarak 2 mm seklindedir. KY20 numunesinde ¢ekme yaklasik 1200°C’de baslamaktadir
ve yaklasik 2 mm ¢ekme goriilmektedir. KY30 numunesimde ¢ekme yaklasik 1000°C’de
baslamaktadir ve yaklasik 1,5 mm olarak tespit edilmistir. Sinterleme siireci boyunca
gerceklesen toplam pistonlarin yer degistirme miktarlar1 incelendiginde, en az yer
degistirme KY30 numunesine aittir. Pistonlarin en fazla yer degisimi ise KY 10 ve KY20

numunelerinde ayni sicaklikta benzer ¢gekmeler seklinde goriilmektedir.
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Sekil 3.34. 1950°C de SPS yontemi ile sinterlenen SiC + Kaolen + Y>O3 seramiklerinin SPS sicaklik-
zaman-piston yer degistirme grafikleri (a) 10 dk (b) 20 dk (c) 30 dk
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SiC + Kaolen + Y203 seramiklerinin SPS metodu ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing
altinda 10, 20 ve 30 dakika sinterleme siiresi ile ve gaz basingli sinterleme metodu ile
1950°C’de, 10 bar basing altinda 2 saat boyunca vakum altinda gerceklesen iiretim
caligmalar1 sonucu elde edilen seramiklerin mikroyapi incelemeleri taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile 1000X ve 5000X biiyiitmede numunelerin parlak yiizeyinden
gerceklestirilmistir. Sekil 3.35’te yer alan SPS ile sinterlenen bu numunelerin diisiik
biiylitmede parlak ylizey SEM goriintiileri incelendiginde, SiC + Y203 + MgAlO4 + HfO>
ve SiC + ADLOs3 + Sc203 kompozisyonlarinda goriilen bolgesel farkliliklarin bu
kompozisyonda da yer aldig1 goriilmiistiir. SiC + Kaolen + Y203 kompozisyonuna ait
sinterleme denemeleri socunda olusan bdlgesel mikroyap: farkliliklarinin Ust-Orta-Alt
olmak iizere yer aldig1 goriilmiistiir. Sinterlenmis numunelerde olugan bdlgesel mikroyap1
farkliliklarinin sebebi, sinterlemeye yardimci olarak kullanilan oksitlerin sinterleme
esnasinda sivi faza gegmesi ve yer ¢ekiminin etkisi ile sivi fazin numunelerin alt
yiizeyinde numunelerin iist ylizeyine gore daha fazla olmasi diisliniilmektedir. Sekil
3.35’te gortilen SEM goriintiilerine gore, numunelerin alt bolgelerinde goriilen agik renkli
bolgeler sivi fazin tasmimi sonrasi sivi fazca zengin bdlgelerdir. Numunelerin {ist
bolgelerinde ise sivi fazin taginimi sonrasi, sivi faz sinterlemesinin tam olarak
gerceklesmemesi sonucunda olusan poroziteler yer almaktadir. KY10 numunesinde bu
poroziteler oldukea kiiciik iken siirenin artmasi ile porozitelerin boyutlarinin biiyltidiigii
ve bu bdlgenin daha da genisledigi goriilmektedir. Sinterleme siiresinin artmasi,
sinterleme esnasinda meydana gelen sivi fazin bolgeler arasi transferinin ve
buharlagmanin artmasina sebep olmustur. KY30 numunesinde olusan porozitelerin
oldukca fazla olmasi ve birbirleri ile birlesmesi ile daha biiylik poroziteler meydana

gelmigtir.
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Sekil 3.35. 1950°C de SPS yéntemi ile sinterlenen SiC + Kaolen + Y03 seramiklerinin SEM goriintiileri
(a) 10 dk (b) dk (c) 30 dk

SPS metodu ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basin¢ altinda 10, 20 ve 30 dakika
sinterleme siiresi ile vakum altinda iiretim c¢aligmalar1 sonucu elde edilen seramiklerin
SEM analizlerinde yapilan mikroyap1 incelemelerinde, acik gri ince kilcal yapilarin sivi
fazi, koyu gri taneler ise SiC tanelerini gostermektedir. Mikroyapida goriilen beyaz
taneler, kompozisyona bagli olarak sinterleme esnasinda olusan sivi fazlan
gostermektedir. Mikroyapida goriilen bir bagka yap1 ise birbiri ile baglantili gibi goriilen
kiigiik koyu gri tanelerdir. Bunlarda numune hazirlama siirecinde numunelerin
yiizeylerinde gergeklesen tane dokiilmeleri olarak diistiniilmektedir.

KY10 numunesinin SEM analizinde yaklagik 100X biiyilitmede goriilen sinterleme
sonrast mikroyapi, 5000X biiyiitmede Ust-Orta-Alt olmak iizere bolgelere ayrilarak
incelenmistir. Sekil 3.36’da yer alan SEM goriintiilerine gore yapida sivi fazin varligr agik
gri ince kilcal yapilar olarak goriilmektedir. Sivi fazin alt ve iist bolgede oldukca fazla
miktarda taneler etrafinda yer aldigi goriilmektedir. Alt ve {ist bolge tane boyut ve
dagilimi acisindan incelendiginde, iist bolgede daha biiylik tanelerin yer aldigi
gorilmektedir. Orta bolgede ise diger iki bolgeye gore daha iyi bir yogunlagsma
goriilmektedir. Taneler arasinda yer alan sivi faz oldukca azdir. Orta bolgede ise

sinterleme esnasinda olusan s1vi fazlarin beyaz taneler seklinde yap1 igerisinde dagildigi
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goriilmektedir. KY10 numunesi tiim bolgeleri ile birlikte degerlendirildiginde iyi bir
sinterlemenin olmamasi ile homojen olmayan bir yogunlasma ve mikroyapinin olustugu

tespit edilmistir.
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Sekil 3.36. 1950°C de SPS yéntemi ile 10 dk sinterlenen SiC + Kaolen +Y>03 seramiklerinin SEM
goriintiileri (5000X) (a) iist (b) orta (c) alt
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KY20 numunesinin SEM analizinde yaklasik 100X biiyiitmede goriilen sinterleme
sonras1 mikroyapilar, 5000X biiyiitmede Ust-Orta-Alt olmak iizere bolgelere ayrilarak
incelenmistir. Sekil 3.37°de yer alan SEM goriintiilerine gore, taneler arasinda yer alan
beyaz kilcallar sinterleme esnasinda olusan sivi fazdir. Sivi fazin diger bolgeler arasi
taginim1 sonucunda alt bolgede diger bolgelere gore oldukga fazla miktarda sivi faz
oldugu goriilmektedir. Taneler boyut ve sekil acisindan incelendiginde iist bdlgede
tanelerin boyutlar1 ve sekillerinin diger bolgelere gore daha homojen oldugu
anlasilmaktadir. Ust bolgede sinterleme esnasinda olusan sivi fazlarin beyaz kiigiik
taneler seklinde yapida yer almaktadir. SEM goriintiilerinde yer alan bolgesel farkliliklar

icerisinde en iyi sinterlenmis bolgenin iist bolge oldugu diisiilmektedir.
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Sekil 3.37. 1950°C de SPS yéntemi ile 20 dk sinterlenen SiC + Kaolen + Y>03 seramiklerinin SEM
gortintiileri (5000X) (a) iist (b) orta (c) alt
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KY30 numunesinin SEM analizinde yaklagik 100X biiylitmede goriilen sinterleme
sonrasi homojen olmayan bélgeler ve mikroyapilar, 5000X biiyiitmede Ust-Orta-Alt
olmak iizere incelenmistir. Sekil 3.38’de yer alan SEM goriintiilerinde, olusan sivi fazin
alt bolgede toplanmasi ve list bolgede sivi fazin tasinimi ve sonrasinda gergeklesen
buharlagma ile olusan biiylik poroziteler goriilmektedir. Siv1 fazin taginimi sonrasinda alt
bolgedeki sivi faz miktar1 diger bolgelere gore oldukca fazladir. Tim bolgelerde
sinterleme esnasinda olusan sivi fazlar beyaz taneler seklinde goriilmektedir. Orta
bolgede tanelerin daha homojen dagildigi, tanelerin de sekil ve boyut agisindan alt ve {ist
bolgeye gore daha homojen oldugu goriilmektedir. Alt bolgede homojen olmayan tane
sekil ve boyut dagilimi mevcuttur. Orta ve iist bolgede taneler sekil ve boyut agisindan
benzer ozelliktedirler. KY30 numunesinde siirenin uzamasi ile KY20 numunesine gore

tane biiylik tanelerin olusmasina ve porozitelerin meydana gelmesine sebep olmustur.
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Sekil 3.38. 1950°C de SPS yéntemi ile 30 dk sinterlenen SiC + Kaolen + Y>O3 seramiklerinin SEM
goriintiileri (5000X) (a) iist (b) orta (c) alt
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Gaz basingli sinterleme metodu ile 1950°C’de, 10 bar basing altinda 2 saat boyunca
vakum altinda gerceklesen KY-G numunesine ait mikroyapilar incelendiginde bolgesel
sinterleme farkliliklar1 goriilmemistir. Sekil 3.39°daki SEM goériintiilerinde, KY-G
numunesinde siyah taneler sinterleme esnasinda olusan poroziteleri, beyaz biiytik taneler
sinterleme esnasinda olugan siv1 fazlar1 gostermektedir. SiC taneleri, homojen olmayan
taneler seklinde yapi igerisinde bulunmaktadir. Sivi fazlar1 igeren biiyiik taneler,
poroziteler ve anormal tane biiyiikliige erisen SiC taneleri ile KY-G numunesi SPS ile
sinterlenen numunelere gdre 1yl bir sinterleme ve yogunlasma davranisi

gostermemektedir.

Sekil 3.39. 1950°C de GPS yontemi ile 120 dk sinterlenen SiC + Kaolen + Y>03 seramiklerinin SEM
goriintiileri (a) 1000X (b) 5000X
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KY10, KY20, KY30 ve KY-G numunelerinin SEM analizleri sonucu elde edilen
goriintlilerine gore mikroyapilart incelendiginde, sinterleme denemeleri sonucunda
goriilen homojen olmayan sinterleme bolgeleri goriilmiistiir. Tim sinterleme
denemelerinde s1v1 fazin alt bolgeye dogru niifuz ettigi anlasilmistir. K'Y 10 numunesinde
tim bolgelerde sivi fazin genis kilcallar olarak tanelerin etrafinda yer almasi
sinterlemenin heniiz tamamlanmadigin1 gostermektedir. KY20 ve KY30 numunelerinde
sivl fazin tane sinirlarinda daha ince kilcallar olarak yer almasi sinterlemenin devam
ettigini ve yogunlagsmaya katkida bulundugunu gostermektedir. Sinterleme siiresinin
uzamasi ile KY30 numunesinde tane biiyiimesinin goriilmesi ile tane sekillerinde de
degisim oldugu anlagilmaktadir. Ayrica siirenin uzamast KY30 numunesinde {ist bolgede
kalan sivi fazin buharlagsmasina ve bundan kaynakli porozitelerin olusmasina sebep
oldugu ortaya ¢ikmistir. KY20 numunesinde KY 10 numunesine gore daha basarili bir
sinterleme oldugu ve KY30 numunesine gore de daha homojen tane boyutu ve dagilimi
oldugu gortilmiistiir. KY-G numunesine ait mikroyapi, SPS ile sinterlenen numunelerin
mikroyapilar1 ile karsilastirildiginda, genel yapi igerisinde bulunan fazla porozite,
homojen dagilim gdstermeyen sivi faz ve olusan son tanelerin boyut ve sekilsel
dagilimmin homojen olmamasi ile iyilestirilmesi gereken zayif bir sinterleme ve
yogunlagsma davranigi sergiledigini gostermektedir.

“Sintering of Silicon Carbide Ceramics with Additives Based on the (Y203-Al,0s-
Si02) System” adli ¢alismada agirlikga %10 oraninda Y203-Al203-SiO2 katkilartyla
1950°C’de, 1 saat sinterleme siiresi ile basingsiz sinterleme yontemi argon ortaminda ile
sinterlenmistir. Y203/Al,03 mol orani sabit tutularak Si0> mol oran1 % 60, 33 ve 20 mol
SiO» olacak sekilde degistirilerek ayni parametreler ile sinterlenmistir. Bu sinterleme
sonuglarina gore olusan sivi fazin taneler etrafinda kesintisiz ve genis bir sekilde devam
ettigi ifade edilmektedir. SiO2 mol oraninin azalmasi ile sivi faz miktarinin arttig
goriilmektedir. Ug farkli kompozisyon ile yapilan sinterleme sonucunda ayni ikincil
kristal fazlarin olustugu belirtilmistir. Elde edilen mikroyapilarda anormal tane biiylimesi
goriilmedigi ifade edilmistir. Sekil 3.40°ta yer alan mikroyapilarin, basingsiz sinterleme
yontemi ile iiretilen Y203-Al203-Si02 kompozisyonlarimin degisen SiO2 miktarina gore
daha homojen ve porozitesiz hale geldigi goriilmektedir. Bu tez kapsaminda Kaolen-
Y203 kompozisyonu ile liretilen numunenin mikroyapisi literatiirdeki Y203-Al203-S102
numuneleri ile karsilagtirildiginda, daha homojen dagilmis sivi faz ile homojen tane

boyutuna sahip oldugu goriilmektedir. Bunun sebebi benzer kompozisyonlar olmasina
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ragmen {iretim yonteminden kaynaklandigi diisiiniilmektedir. SPS iiretim metodunda
elektrik akimi ve basmcin sinterlemedeki olumlu katkilarinin mikroyap1 iizerindeki

etkileri goriilmektedir [64].

4 | g N0 e = ,.‘ S
Sekil 3.40. (a, b, c¢) SiC + ALO;s + Y203 + SiO; seramiklerinin SEM goriintiileri (SPS-1950°C-60 dk,
%60, 33, 20 mol Si02) [64] (d) SiC + Kaolen + Y03 seramiklerinin SEM goriintiileri (SPS-1950°C-20
dk-iist -5000X)
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3.5.3 EDX analizleri ve degerlendirilmesi
SiC tozlarinin sinterleme g¢aligmalar1 kapsaminda sivi faz olusturarak sinterleme

yardimc1 katki olarak Kaolen ve Y203 kullanilmistir. Kullanilan Kaolen, Seramik
Aragtirma Merkezi A.S. biinyesinde bulunan CC31 kodlu kaolendir. Kaolen, granit
kayaglardan elde edilen bir kil tiiriidiir. Dogadan direkt olarak ¢ikarilan bir malzeme
olmasindan kaynakli Sekil 3.41°de yer alan XRF analizinde igerisindeki bulunan
oksitlerin varlig1 saptanmistir. Bu oksitlerin son iiriinde etkileri olup olmadigi ise EDX

analizleri ile arastirilmastir.

SQX Calculation Result

Sample : CC-31 Date analyzed : 2019- 8- 6 07:00

Application : GENEL FROGEAM Model : Bulk Balance

Fhux: LiZB407 Ratio: 10.0000 Matching library:

File : CC-31
HNo. Component Result Umnat Detlimit Ellne Intensity wio normal
1 MgO 0.3190 mass%s 0.07990 MgEA 0.1744 03302
2 Al203 36.5318 massts 0.21215 AlLKA 63.1284 38.8513
3 8102 47.8876 mazs%e 0.08244 Bi-KA 798855 50.9281
4 P205 0.0906 mass%e 0.01106 P-KA 04225 0.0963
5 S03 0.0261 mass%o 0.01665 S-KA 0.0859 0.0277
6 K20 22957 mass%o 0.01406 K-KA 245402 24415
7 CaD 0.0388 mass%s 0.01538 CaEKA 03408 0.0413
g TiO2 0.0932 mass%s 0.03322 Ti-EA 03498 0.0991
9 Fe203 0.8923 mass%e 0.01149 Fe-KA 239103 0.9489
10 A7 11.8250 mass%e 11.8250

Sekil 3.41. Kaolen XRF analiz sonug¢lar

KY10 numunesinin SEM goriintiilerinde daginik bir sekilde kiigiik tane boyutuna
sahip beyaz tanelerin ve KY20, KY30 ve KY-G numunelerinin alansal kimyasal
kompozisyonlarinin tespiti i¢in yapilan EDX analiz sonuglart Sekil 3.42, 3.43, 3.44 ve
3.45’te yer almaktadir.
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Sekil 3.42°de yer alan KY10 numunesine ait EDX analiz sonuglarina gore yapi
icerisinde bulunan kiiciik beyaz tanelerin kimyasal kompozisyonunda yiiksek miktarda Si
elementi yer aldig1 goriilmektedir. Bunun yani sira EDX analizi sonucunda goriilen Fe,
Ti ve P elementlerinin, Sekil 3.41°de yer alan XRF analizi sonucunda da goriildiigii lizere,
kaolen igerisinde yer alan Fe;Os, TiO2 ve P20Os oksitlerin varligindan kaynaklandig:
diistilmektedir. Ayrica EDX analizinde yer alan eser miktardaki Ni ve V elementelerinin

iiretim siireglerinden gelen kirlilik olarak yapi icerisinde kaldig1 diistintilmektedir.

i 4um ¢ Electron Image 1

Spectrum 1

) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Full Scale 2604 cts Cursor: 10.066 (0 cts) keV

Sekil 3.42. 1950°C de SPS yontemi ile 10 dk sinterlenen SiC + Kaolen + Y03 seramiklerinin EDX

analizi
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Sekil 3.43’te, KY20 numunesine ait alansal EDX analiz sonuglarina gore yapi
icerisindeki herhangi bir bolgenin kimyasal kompozisyonunda SiC + Kaolen + Y203
iceriginden gelen Si, Y ve Al elemetlerinin yer aldig1 anlasilmaktadir. Bunun yani sira,
Kaolenin kimyasal kompozisyonunde yer alan ve KY 10 numunesindeki beyaz tanelerin
iceriginde bulunan eser miktardaki Fe>Os;, TiO2 ve P»>Os oksitlerinin KY20

numunesindeki alansal EDX analizinde goriilmedigi anlagilmistir.

Spectrum 1

; 600um : Electron Image 1

Spectrum 1

) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Full Scale 8026 cts Cursor: 10.016 (3 cts) keV

Sekil 3.43. 1950°C de SPS yontemi ile 20 dk sinterlenen SiC + Kaolen + Y203 seramiklerinin EDX

analizi
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Sekil 3.44’te yer alan KY30 numunesinde belirlenen bir alandan yapilan EDX analiz
sonuclarina gore yap1 igerisinde bulunan beyaz tanelerin kimyasal kompozisyonunda SiC
+ Kaolen + Y203 igeriginden gelen Si, Y ve Al elemetlerinin yer aldig1 anlagilmaktadir.
KY30 numunesine ait alansal EDX analizinde Kaolenin igeriginde bulunan K>O

oksitinden gelen K elementine rastlanmustir.

'Spectrum 1

1mm : Electron Image 1

Spectrum 1

) 1 2 3 4 5 6 7 8 g 10
Full Scale 9026 cts Cursor: 10.016 (3 cts) keV

Sekil 3.44. 1950°C de SPS yontemi ile 30 dk sinterlenen SiC + Kaolen + Y>03 seramiklerinin EDX

analizi
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Sekil 3.45’te yer alan KY-G numunesinde belirlenen bir alandan yapilan EDX analiz
sonuclarina gore yap1 igerisinde bulunan beyaz tanelerin kimyasal kompozisyonunda SiC
+ Kaolen + Y203 igeriginden gelen Si, Y ve Al elemetlerinin yer aldig1 anlagilmaktadir.
KY-G numunesine ait alansal EDX analizinde Kaolenin igeriginde bulunan oksitlerden

veya kirlilikten kaynaklanan elementlere rastlanmamastir.

; 1mm > Electron Image 1

Spectrum 1

) 1 2 3 4 5 6 7 g 9 10
Full Scale 8966 cts Cursor: 10.066 (3 cts) ke

Sekil 3.45. 1950°C de GPS yontemi ile 120 dk sinterlenen SiC + Kaolen + Y>O3 seramiklerinin EDX

analizi
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KY20, KY30 ve KY-G numunelerine ait alansal EDX analizleri sonusunda goriilen
elementlerin agirlikca yiizdeleri Tablo 3.13’te verilmistir. Buna gore sinterleme esnasinda
sivi faz olusturmak amaci ile aym1 miktarda kullanilan Kaolen + Y203 oksitlerinin
sinterleme sonrasi yapi igerisinde bulunan sivi faz igerigi hakkinda bilgi vermektedir.
Buna gore sinterleme siiresinin uzamasi ile sivi faz igerigindeki oksitlerin miktarlar
arasinda fazla farkli bir durum ile karsilasilmaz iken KY-G numunesinde bu degerlerin
oldukga farkli oldugu goriilmiistiir. Sinterleme sonras1 numunelerin i¢erigindeki kimyasal

kompozisyon igerigindeki miktarsal farkliliklarin yogunlasmaya etki ettigi diisiiniilebilir.

Tablo 3.13. KY20, KY30 ve KY-G numunelerinin sinterleme sonrasi elementel karsilastirmasi

Apirhikea (%) KY20 KY30 KY-G
Al 2,15 2,60 5,66
Si 93,49 92,58 82,32
Y 436 4,08 12,02

3.5.4 Vickers sertlik degerlerinin belirlenmesi ve degerlendirilmesi
Numunelerin plastik deformasyona karsi1 gosterdikleri direncin tayini igin

EMCOTEST markasinin M1C 010 modelli cihaz ile 1 kg (HV1) yiik altinda 3 saniye
boyunca yiik uygulanarak Ust-Orta-Alt seklinde belirlenen bdlgelerin 3 farkli yerinden

Vickers sertlik dl¢timleri yapilmistir.

Spark plazma sinterleme metodu ile sinterlenen bu numunelerin diisiik biliylitmede
parlak yiizey SEM gortintiileri incelendiginde, SiC + Y203 + MgAl:04 + HfO2 ve SiC +
Al203 + Sc203 kompozisyonlarinda goriilen bolgesel farkliliklarin bu kompozisyonda da
yer aldigi goriilmistiir. Bolgesel mikroyapr farkliliklarindan dolayr Vickers sertlik
dlgiimleri Ust-Orta-Alt olmak iizere 3 farkli bdlgeden yapilmustir.
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SPS ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing altinda 10, 20 ve 30 dakika sinterleme siiresi
ve gaz basingl sinterleme metodu ile 1950°C’de, 10 bar basing altinda 2 saat boyunca
vakum ortaminda sinterleme c¢alismalar1 yapilan agirlikca %8 Kaolen, %7 Y20 igeren
kompozisyonlarin iiretim ¢alismalar1 sonucu elde edilen Vickers sertlik degerleri Tablo

3.14’te yer almaktadir.

Tablo 3.14. SiC —Kaolen - Y>03 seramiklerinin vickers sertlik degerleri

Numune Vickers Sertlik Vickers Sertlik Vickers Sertlik

Tanim Alt Bolge Orta Bolge Ust Bolge
(GPa) (GPa) (GPa)

KY-G 15,05+0,61 15,29+0,55 15,27+0,48

KY10 16,24+0,20 16,39+0,14 16,78+0,10

KY20 18,15+0,09 18,89+0,12 19,25+0,15

KY30 18,01+0,12 18,24+0,23 18,75+0,18

Elde edilen sonuglar incelendiginde SPS metodu ile yapilan denemelerde bagil
yogunluk degerleri ile uyumlu sonuglar elde edilmistir. SPS ile 1950°C’de, 10 kN basing
altinda 10 dakika bekleme siiresi ile yapilan deneme sonucunda iiretilen numuneye ait
Vickers sertlik degeri 16,78+0,10 GPa olarak bulunurken, ayni sicaklik ve basing
degerleri ile bekleme siiresinin 20 dakikaya ¢ikarilmasi sonucunda hesaplanan Vickers
sertlik degeri 19,25+0,15 GPa’dir. Aymi sicaklik ve basing degerleri ile sinterleme
stiresinin 30 dakikaya ¢ikarilmast ile elde edilen sertlik degeri KY20 numunesinin sertlik
degerine gore daha diisiiktiir. SPS ile ayn1 sicaklik, basing degerleri ile yapilan sinterleme
denemelerinde en yiiksek Vickers sertlik degerine 20 dakika sintereme siiresi ile
erisilmistir. GPS ile yapilan sinterleme denemesinde ise mikroyapilar arasi bolgesel
farkliliklar olmadig1 gibi bu bdlgelere ait sertlik sonuglarini birbirine olduk¢a yakin
degerler olup en yiiksek 15,29+0,55 GPa elde edilmistir.

“Effects of passing a direct current on densification of SiC ceramics with 10 wt.%
ADO3 - Y205 as an additive” adli ¢calismada B-SiC tozlarinin agirlik¢a %10 oraninda
ADLO3 ve Y203 oksit katkilart ile SPS metodu ile 1700-1900°C sicaklikta sinterleme
denemeleri gergeklestirilmistir. Sinterleme esnasinda olusan Y-AlI-Si-O igeren sivi fazin
SiC’in yogunlagsma davranisina olumlu yonde katki sagladigi belirtilmistir. Sinterleme
sonucunda homojen ve kiigiik tane boyutuna sahip bir mikroyap1 elde edilmistir. Al>O3
ve Y203 oksitlerinin SiC tane yiizyinde bulunan SiO2 oksidi ile tepkimeye girerek Al2Os-
Y203-SiO> iglii faz diyagraminda yer alan 1400°C’deki 6tektik noktasinda sivi faz
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olugmasi daha diisiik sicaklikta sinterlemenin gergeklesmesini saglamistir. Bu durum
sayesinde 1700°C’de en yiiksek yogunluk degerlerine ulasilmistir. Sinterlenmis
numuneye ait Vickers sertlik degeri ise 23,8 £ 1,5 GPa olarak bulunmustur. 1700°C’de
gerceklestirilen sinterlemeye ait mikroyapida yer alan homojen ikincil faz dagilimi ve
porozitelerin olmamasi bu sertlik degerini de dogrulamaktadir [65]. Bu tez kapsaminda
gerceklestirilen caligmada sinterleme sicakliginin daha yiiksek olmasi sivi fazin
sistemden uzaklagmasina sebep olabilecegi bu yiizden de daha diisiik sertlik degerlerine

sahip oldugu diisiiniilmektedir.

3.5.5 Kirilma toklugu degerlerinin belirlenmesi ve degerlendirilmesi
SPS ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing altinda 10, 20 ve 30 dakika sinterleme siiresi

ve gaz basingli sinterleme metodu ile 1950°C’de, 10 bar basing altinda 2 saat boyunca
vakum ortaminda sinterleme ¢alismalar1 yapilan agirlikca %8 Kaolen, %7 Y20 iceren
kompozisyonlarin iiretim galigmalart sonucu elde edilen kirilma toklugu degerleri Tablo
3.15’te yer almaktadir.

Kirilma toklugu degerleri (K1C) indentasyon yontemi kullanilarak elde edilmistir.
Her numuneye 1 kg (HV1) yiik altinda 3 saniye boyunca yiik uygulanarak Ust-Orta-Alt
seklinde belirlenen bdlgelerin 3 farkli yerinden indentasyon ol¢iimleri yapilip

ortalamalar1 alinarak ve Esitlik 2.3 ile verilen formiil ile hesaplanarak bulunmustur.

Tablo 3.15. SiC + Kaolen + Y03 seramiklerinin kirilma toklugu degerleri

Numune Kirilma Toklugu Kirilma Toklugu  Kirilma Toklugu

Tamm Alt Bolge Orta Bélge Ust Bolge
(MPa.m'?) (MPa.m'?) (MPa.m'?)

KY-G 5,02+1,06 4,98+0,95 5,10+0,80

KY10 4,68+0,25 4,75+0,30 4,35+0,24

KY20 4,32+0,15 4,29+0,20 4,04+0,35

KY30 4,62+0,22 4,24+0,30 4,20+0,33

SPS metodu ile yapilan sinterlemelerde ise en diisiik kirilma toklugu degerine
1950°C’de, 10kN basing altinda, 20 dakika sinterleme siiresi ile yapilan deneme de
4,04+0,35 MPa.m'? degeri ile ulasilmistir. SPS ile yapilan sinterlemelerde ise en yiiksek
kirilma toklugu degerine 1950°C’de, 10 kN basing altinda, 10 dakika sinterleme stiresi
ile yapilan deneme de 4,75+0,30 MPa.m'? degeri ile ulasilmistir. SPS ile aymi sicaklik,
basing degerleri ve farkli sinterleme siireleri ile yapilan sinterleme denemelerinde,

sinterleme siiresinin artmasi ile kirilma toklugu degerlerinin 4-5 MPa.m'? araliginda
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degistigi goriilmektedir. GPS ile yapilan sinterleme denesinde ise en yiiksek kirilma
toklugu degerlerine ulasildig1 goriilmektedir. GPS numunesi, bu kompozisyon ile yapilan
sinterleme denemelerinden en diisiik sertlik degerine sahiptir. Bu durum yiiksek kirilma
toklugunu da beraberinde getirmistir.

Effects of passing a direct current on densification of SiC ceramics with 10 wt.%
ADLO3 - Y203 as an additive” adli ¢calismada B-SiC tozlarinin agirlik¢a %10 oraninda
Al,Os; ve Y203 oksit katkilar1 ile SPS metodu ile 1700-1900°C sicaklikta sinterleme
denemeleri gergeklestirilmistir. Sinterleme sonrast 1700°C’de en yiiksek yogunluk ve
sertlik degerlerine ulasilmistir. Sinterlenmis numuneye ait kirilma toklugu degeri ise
3,88+0,51 MPa.m'? olarak bulunmustur. 1700°C’de gerceklestirilen sinterlemeye ait
mikroyapida yer alan homojen ikincil faz dagilimi ve porozitelerin olmamasi bu sertlik
degerini arttirirken kirilma toklugu degerini de diislirmistiir. Bu tez kapsaminda
gercgeklestirilen ¢alismada elde edilen en yiiksek kirilma toklugu degeri ise 4,75+0,30
MPa.m!”? olarak elde dilmistir. Daha yiiksek kirilma toklugu degeri, mikroyapida
tanelerin boyutlarinin ve dagiliminin literatiirde yer alan bu ¢alismaya gore daha biiyiik

olmasi ve sertlik degerinin daha diisiik olmasi ile agiklanabilir [65].
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3.5.6 X-Isinlar1 difraksiyonu (XRD) analizi
Agirlikca %8 Kaolen + %7 Y203 igeren kompozisyonlarin spark plazma

sinterleme metodu ile 1950°C sicaklikta, 10 kN basing altinda 30 dakika sinterleme siiresi
ile vakum altinda tiretim ¢alismalar1 sonucu elde edilen numunelerin sinterleme esnasinda
olusan fazlarin tayini igin gergeklestirilen XRD analiz patterni Sekil 3.46’da yer
almaktadir.

Sekil 3.46’da yer alan X-1s51n1 difraksiyon (XRD) analizleri sonucunda, SPS ile
1950°C sicaklikta, 30 dakika sinterleme siiresi ile sinterlenen numunenin yapisinda biiyiik
oranda baslangi¢ tozunun a-SiC olmasi nedeniyle hekzagonal kristal yapiya rastlanmistir.
Sinterlemeye yardimci katki olarak kullanilan Kaolen igerisinde yer alan AlO; ve SiC
arasinda herhangi bir tepkime meydan gelmedigi ve ara fazlarin olusmadig
goriilmektedir. Kaolen igerisinde yer alan Al,O3 ve SiO; oksitlerinin sinterleme
esnasinda tepkimesi sonucu aliiminyum silikat AlSiOs bilesiginin  olustugu
goriilmektedir. Kompozisyon igerisinde yer alan Y203 katkisinin ara bilesiklerde yer

almadig goriilmiistiir.

® o SiC
® H ALSIO;

X Ismlar1 Kirimmm Yogunlugu
(bagil)

=]
(=]
[7¥)
(=]

40 50 60 70
X Ismlar Kirinim Agisi (20)

Sekil 3.46. 1950°C de SPS yontemi ile 30 dk sinterlenen SiC + Kaolen + Y>03 seramiklerinin XRD

analizi
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4. GENEL SONUCLAR

Bu tez kapsaminda gerceklestirilen deneysel ¢alismalarda amag, silisyum karbiir
seramiklerinin agirlikca %15 oraninda gesitli oksit bilesiklerle katkilanarak gaz basingh
sinterleme ve spark plazma sinterleme yontemleri ile iiretilerek fiziksel ve mekanik

ozelliklerinin arastirilmasidir.

Silisyum karbiir, kovalent bag yapisina sahip olmasindan kaynakli olarak diisiik
sicakliklarda yiiksek yogunluklarda sinterlenmesi olduk¢a zor olan bir seramiktir.
Silisyum karbiir seramiklerini daha diisiik sicakliklarda sinterlemek icin sivi faz
sinterleme mekanizmasindan faydalanilmistir. Sinterleme ¢alismalarinda, gaz basingh
sinterleme ve spark plazma sinterleme metotlar1 ile farkli oksit katkilarinin, sinterleme
stiresinin ve basicin son iriine etkileri incelenmistir. Sinterleme sonrasi kompozit
silisyum karbiir seramiklerinin yogunlagma davraniglari irdelenmistir. Analiz ¢aligsmalari
kapsaminda, iiretilen numunelerin bagil yogunluk degerleri 6l¢iilmiis, sinterleme sonrasi
meydana gelen mikroyap1 ve fazlar incelenmistir. Ayrica bu numunelere ait Vickers
sertlik ve kirilma toklugu degerleri elde edilmistir.

Yapilan sinterleme ¢aligsmalari sonrase elde edilen sonuglar asagida yer almaktadir.
1. SPS ile ger¢eklestirilen sinterleme denemelerinde, sinterlenen numunelerin diisiik
biiyiitmelerde parlak yiizey SEM gériintiileri incelendiginde Ust-Orta-Alt olmak iizere
farkl1 bolgelerin varligi goriilmiistiir. Sinterlenmis numunelerde olusan bdlgesel
mikroyap1 farkliliklarinin sebebi, sinterlemeye yardimci olarak kullanilan oksitlerin
sinterleme esnasinda sivi1 faza gegmesi ve yer ¢ekiminin etkisi ile s1vi fazin numunelerin
alt ylizeyinde numunelerin {ist yilizeyine gore daha fazla olmasi diistintilmektedir.

2. SPS ile gerceklestirilen sinterleme denemelerinde, sivi fazin sinterleme esnasinda
numune igerisindeki homojen olmayan dagilimi mikroyapida tespit edilen bolgesel sivi
fazca zengin ve porozite yoniinden zengin olan bolgelerin olusmasina sebep olmustur.

3. SPS ile gerceklestirilen sinterleme denemeleri sonucunda mikroyapida tespit
edilen bolgesel farkliliklarin Vickers sertlik ve kirilma toklugu degerlerinde de
farkliliklara sebep oldugu anlasilmistir.

4. Ayni sicaklik ve basing altinda farkli sinterleme stireleri ile gaz basingli sinterleme
ve spark plazma sinterleme metodu ile iiretilen oksit katkil1 SiC seramiklerinin mikroyap1

ve mekanik 6zelliklerinin incelemeleri yapilmistir. SPS ile iiretilen seramiklerin bagil
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yogunluk, Vickers sertligi degerlerinin GPS ile iiretilen seramiklere gore daha yiiksek
oldugu goriilmiistiir.

5. SPS metodu ile tiretilen SiC - Al203 - Sc203 ve SiC - Y203 - MgAlLO4 - HfO2
seramiklerinin aymi sicaklik ve basing altinda artan sinterleme siiresi ile yapilan
denemelerinde, sinterleme siiresi artisinin - diflizyon hizint arttirdigr i¢in  SiC
seramiklerinin sinterleme davraniglarinin iyilestigi goriilmiistiir.

6. Agirlikca %8 Al,O3 ve %7 Sc20; katki malzemeleri igeren silisyum karbiir
seramiklerinin GPS ve SPS yontemleri ile gercgeklestirilen sinterleme calismalari
sonucunda en yiiksek %99,1 bagil yogunluk degerine SPS ile ger¢eklestirilen 1950°C’de,
10 kN basing altinda 30 dakika sinterleme siiresi ile ulasilmistir. Yiiksek bagil yogunluk
degeri beraberinde 20,15+0,26 GPa gibi yiiksek Vickers sertlik degerini, homojen tane
boyut ve sekil dagilimin ve diisiik porozite miktarini da getirmektedir. En yiiksek kirilma
toklugu degerine GPS ile 1950°C’de, 10 bar basing altinda, 120 dakika sinterleme siiresi
ile iiretim denemesi gergeklestirilen numuneye ait 5,16+0,68 MPa.m'? degeridir.

7. Agirlikca %85 SiC + %3.,6 Y203 + %6,6 MgAlOs + %4,8 HfO: iceren
seramiklerin SPS metodu ile yapilan sinterleme ¢aligmalar1 neticesinde en yliksek bagil
yogunluk ve Vickers sertlik degerlerine 1950°C sicaklikta, 10 kN basing altinda 30 dakika
sinterleme siiresi ile yapilan ¢alismada %98,9 bagil yogunluk ve 20,80+0,40 GPa Vickers
sertlik degerleri ile ulasilmistir. Ayni sicaklik ve basing degerleri ve artan sinterleme
stiresi ile yapilan denemeler sonucunda, sinterleme siiresinin artmasi ile bagil yogunluk
ve Vickers sertlik degerlerinin arttig1 goriilmiistiir.

8. Agirlikca %85 SiC + %15 Kaolen seklinde hazirlanan kompozisyonlarin SPS
yontemi ile yapilan yogunlastirma islemleri sonucunda en yiiksek bagil yogunluk
degerine 1950°C’de, 10 kN basing altinda, 20 dakika sinterleme siiresi ile iiretilen
numunede %98,11 ile ulasilmistir. En yiiksek Vickers sertlik degeri ise 30 dakika
sinterleme siiresi ile yapilan deneme sonucunda 17,10+0,22 GPa ile elde edilmistir.

0. Agirlikca %85 SiC + %8 Kaolen + %7 Y203 iceren kompozisyonlarin sinterleme
caligmalar1 GPS ve SPS yontemleri ile yapilmistir. Denemeler sonucunda en yliksek
%98,9 bagil yogunluk degerine ve 19,25+0,15 GPa Vickers sertlik degerine 1950°C’de,
10 kN basing altinda 20 dakika sinterleme siiresi ile yapilan c¢alisma sonucunda
ulasilmigtir. Sinterleme siiresinin artmasi ile bagil yogunluk ve sertlik degerlerinde diisiis

goriilmiistir.
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10.  Farkli sinterlemeye yardimer oksit katkilari ile yapilan denemeler sonucunda en
yiiksek yogunluk ve mekanik oOzelliklere; agirlikga %8 AlO3 ve %7 Sc20s igeren
kompozisyonun SPS ile 1950°C’de, 10 kN basing altinda 30 dakika sinterleme siiresi ile
iiretimi sonucunda ulagilmistir. Yapilan analizler sonucunda %99,1 bagil yogunluga,
20,15+0,26 GPa Vickers sertligine erigilmistir.

11.  Spark plazma sinterleme metodu ile 1950°C sicaklikta, 10kN basing altinda, 30
dakika sinterleme siiresi ile yapilan numune iiretimlerine XRD analizi yapilmistir. %85
SiC + %3,6 Y203 + %6,6 MgAl,04 + %4,8 HfO> iceren kompozisyona ait numunenin
XRD analizinde major faz olan a-SiC fazina ek olarak, yiliksek sicaklikta grafit kaliptan
karbon difiizyonun hizlanmasi ve/veya SiC partikiilleri icerisinde yer alan serbest halde
karbon yapisi ile HfO; arasinda meydana gelen mindr HfC fazina rastlanmistir. XRD
patterninde yer alan fazlar degerlendirildiginde major faz olan «a-SiC yanisira
sinterlemeye yardimci katkilarin olusturdugu yitriyum disilikat (Y2Si2O7) ve aliiminyum
silikat (Al>Si10s) ara fazlariin olustugu goriilmiistiir. %85 SiC + %8 Al,O3 + %7 Sc203
iceren kompozisyona ait numunenin XRD patterninde yer alan fazlar degerlendirildiginde
major faz olan a-SiC yani sira sinterlemeye yardime1 katkilarin olusturdugu Sc2Si2O7 ve
ScAlQs ara fazlarinin olustugu goriilmiistiir. %85 SiC + %15 Kaolen ve %85 SiC + %8
Kaolen + %7 Y203 kompozisyonlarina ait numunelerin XRD analizinde major a-SiC fazi
ve mindr AlSiOs fazina rastlanmistir. Kaolen igerisinde yer alan Al>O3 ve SiO»
oksitlerinin sinterleme esnasinda tepkimesi sonucu aliiminyum silikat Al>SiOs bilesiginin
olustugu diisiiniilmektedir. Bu tez kapsaminda sinterleme denemeleri yapilan tim
numunelerin XRD analizlerinde goriilen patternlerin EDX analizi sonuglar ile uyumlu

oldugu goriilmektedir.
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