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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

MUHTELIF KATKILARIN SEYDISEHIR ALUMINASININ SINTERLEME
DAVRANISLARINA ETKISI

Sezen ORENCIK
Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Seramik Miihendisligi Anabilim Dali
Damisman: Prof. Dr. O.Faruk EMRULLAHOGLU

1960’lh1 yillardan beri aliiminanin sinterlenmesi iizerinde yogun c¢alismalar
yapilmaktadir. Bu ¢alismalarda baslica sinterlenme mekanizmasi ve kinetigi ile katki
maddelerinin etkileri arastirilmistir. Bizlerde bu konudaki calismalara katkida
bulunmak ve yeni veriler elde edebilmek amaciyla Seydisehir ETI Aliiminyum
Tesislerinde  iiretilmis, metalurjik  kalitedeki  aliiminanin  yogunluguna,
mukavemetine, kii¢iilme davraniglarina ve mikro yapisina ¢esitli katkilarin etkilerini
inceledik. Tez caligmas1 boyunca yapilan katkilarin (Cr,O3, TiO, ve MgO) etkilerini
inceleyebilmek i¢in saf ve katkili aliimina tozlarindan kuru presleme yontemi ile 40
MPa basing altinda sekillendirilen, dikdortgen cubuk seklindeki numuneler
kullanilmistir. Elde edilen numuneler 7°C/dk sinterleme hizi ile 1500°C, 1550°C,
1600°C ve 1650°C sicakliklarda 2 sa siire ile sinterlenmistir.

Sinterlenen numunelerin karakterizasyonu sonucunda;
e TiO, katkisinin, yapida tane biiylimesini ilerlettigi, katkisiz aliiminanin
yogunlugunu ve mukavemetini arttirdig,
® (O3 katkisimin tane biiyiimesini engelledigi ve homojen bir yap1

olusturdugu,



e  MgO katkisinin ise az miktarda heterojen tane biiylimesine neden oldugu ve
en iyl sonuglara % 0,1 gr’ Iik katki miktariyla elde edildigi sonucuna

varilmastir.

2006, 77 sayfa

Anahtar kelimeler: Aliimina, sinterleme davranislari, katkilar, MgO, TiO,, Cr,03,

Seydisehir Aliiminasi



ABSTRACT
Ms.Sc

EFFECT OF DIFFERENT ADDITIVES ON SINTERING PROPERTIES OF
SEYDISEHIR ALUMINA

Sezen ORENCIK
Afyon Kocatepe University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Ceramic Engineering
Supervisor: Prof.Dr. O.Faruk EMRULLAHOGLU

Intensified studies have been performed regarding the sintering of alumina since
1960. In these studies, mainly the mechanism of sintering, its kinetics and the effects
of additive substances were sought. As a consequence, in order to contribute the
studies about this issue and to acquire new datas, we have sought the effects of
different additives on the density, strength, shrinkage behavior and microstructure of
alumina, which is in metallurgical quality and produced at Seydisehir ETI
Aluminium Plants. So as to examine the effects of additives such as Cr,03, TiO, and
MgO, rectangular samples prepared from pure and additive alumina powder via dry
pressing method and shaped under a pressure of 40 MPa were used. The obtained
samples were sintered with a speed of 7 °C/min. at 1500 °C, 1550 °C, 1600 °C and

1650 °C with two-hour intervals.

In the result of the characterization of the sintered samples, it has been found that;
e The additive TiO; yields the grain growth further in the microstructure and
increases the density and strength of pure alumina,

® (O3 prevents the grain growth and forms a homogeneous structure,



e MgO makes less contribution to the heterogeneous grain growth in the

microstructure and the best results were obtained with 0,1 % additive content.

2006, 77 pages

Key words: Alumina, sintering behavior, additives, MgO, TiO,, Cr,0s, Seydisehir

Alumina
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1. GIRIS

Seramik ve seramige benzer malzemelerin kullanilmasi binlerce yil ©Oncesine
dayanmaktadir. Ornegin yapilan arkeolojik calismalar, seramik iiretiminin M.O.
6500 yillarina dayandigim1 gostermektedir (Geckinli 1991). Giiniimiize dogru
gelindiginde, seramikler sahip oldugu iistiin Ozelliklerinden dolayr daha fazla
kullamlmaya baslanmistir. Ozellikle son yillarda seramikler konusundaki
gelismeler sayesinde yeni yapisal veya ileri teknoloji seramikleri iiretilmektedir.
Giintimiiz teknolojisi ile olusan uygulamalar daha fazla performans gerektirdigi
icin, yeni malzemelere gerek duyulmustur. Bunun sonucu olarak da hizla artan
arastirmalar, konvansiyonel metallerin karsilayamadigi ortam kosullarini
karsilayan yeni yiiksek sicaklik malzemeleri konusunda yogunlasmaktadir. Bu
arastirmalarin merkezindeki konular siiper alagimlari, toz metalurjisini ve ileri

teknoloji seramiklerini kapsamaktadir.

Ileri teknoloji seramikleri; yapisal amacli miihendislik uygulamalarinin basinda
pompa salmastralari, musluk ve vana contalar, tekstil sektoriinde kullanilan iplik
klavuzu, madencilik ve ¢imento sektoriinde kullanilan asinmaya direngli plaka
kaplamalari, metalleri taslamada kullanilan seramik diskleri ve bicak gibi kesici
metalleri keskinlestirmede kullanilan taslama elemanlarinda kullanilmaktadir

(Erkalfa vd. 1994).

Bu tez calismasi kapsaminda cesitli katki maddelerinin [Cr,0O3, TiO, ve MgO
(MgCl, 6H,0)] Seydisehir Aliiminasinin sinterleme davranisina etkileri
incelenmigstir. Aliimina seramikleri i¢in en yaygin kullanilan katki maddeleri
Cr,03, NiO, MnO,, TiO, ve MgO ‘dir. Amact i) sinterleme sirasinda
yogunlastirmay1 arttirmak veya geciktirmek ii) mekanik 6zellikleri gelistirmektir.
Bu ve buna benzer ¢alismalar teknolojik gelismelere paralel olarak daha yogun ve
daha diisiik sicakliklarda sinterlenebilen malzeme iiretiminin gerceklestirilmesini

hedeflemektir (Erkalfa vd. 1994).



2. GENEL BILGILER

2.1 iILERI TEKNOLOJIi SERAMIKLERI

lleri teknoloji seramikleri, geleneksel seramiklerden hammadde, iiretim
yontemleri ve mikroyap1 acisindan bariz farkliliklar gostermektedir. Geleneksel
seramikler, dogal hammaddelerden iiretilirken, ileri teknoloji seramiklerinin
hammaddesi, islem gormiis dogal hammaddeler veya sentetiktir. Bu sekilde
malzeme, istenmeyen safsizliklardan arindirilarak daha saf bir iiriin meydana
getirilebilmektedir. ileri teknoloji seramiklerin ayirici bir diger ozelligi, cok ince
tozlardan iiretilmeleridir. Oyle ki; 1um' den daha kiiciik tozlar kullanilmakta ve
boylece tamamen yogun seramikler {iiretilebilmektedir. Bu nedenle, mekanik
ozellikleri son derece gelistirilebilmistir. Bu parcalarin en 6nemli 6zellikleri,
yiiksek sicaklik kararliligi, yiiksek mukavemet ve sertlik, iyi bir asinma ve
korozyon dayamimi, diisiik yogunluk ve yliksek elektrik direncidir (Gegkinli
1991).

Bununla birlikte ileri teknoloji seramikleri ¢ok kirilgan ve mikroskobik hatalara
karst c¢ok duyarhidirlar. Bu hatalarin en Onemlileri; catlak, gozenek ve
inkliizyonlardir. Uygulanan gerilme karsisinda plastik deformasyon o6zelligine
sahip siinek davranisg gosteren metallerden farkli olarak gevrek davranis gosteren
seramiklerde, catlama ve parcalanma ile Onceden tahmin edilemeyen hasarlar
olusmaktadir. Biitiin arastirmalar seramiklerdeki bu kirilganlig1 giderme ve iiretim

hatalarini en aza indirmek i¢in devam etmektedir.

Bir malzemeye uygulanan gerilme belirli bir degeri astiginda, o malzeme icinde
dislokasyon hareketlerini baslatmaktadir. Kendine 6zgii yontemlerle yapilan her
mekanik deneyde, malzeme icindeki dislokasyon hareketlerinin zorlugu olg¢iiliir.
Bir metali olusturmak i¢in atomlar bir araya geldiklerinde, valans elektronlarini
kaybederek elektron bulutu olusturur. Metallerde bag enerjisi, negatif elektron
bulutu ile pozitif iyonlar arasindaki etkilesimden kaynaklanir ve metalik bag
bolgesel degildir. Eger bir dislokasyon yapi icinde ilerlerse, kayma diizlemi

altindaki atomlarin konumuna gore yer degistirir. Fakat bu atomlarin yer



degisiminin elektron bulutu ile atom cekirdegi arasindaki metalik bag {izerinde
kiiciik bir etkisi vardir. Bu nedenle metalik bagda dislokasyon hareketi {izerine az

bir engelleme olmaktadir.

Metallerin aksine, seramiklerdeki iyonik veya kovalent baglar dislokasyon
hareketine kars1 yiiksek direng gosterirler. Seramiklerde oda sicakliginda
dislokasyon hareketini baslatabilmek icin gerekli gerilme elastisite modiiliiniin
kesri seklindedir. Bu deger E/30 mertebesindedir. Seramiklerde sekil degistirme
ancak yumusadig yiiksek sicakliklarda olusmaktadir (Palac1 2001).

Seramikler, katilarin en sertidir. Aliimina ve silisyum karbiir (SiC) bu 6zelliginden
dolayr yaygin olarak asindiric1 uygulamalarinda kullanilmaktadir. Asindirici
olarak kullanilan bu seramik malzemelerin sertlikleri, alasitmlandirilmis metallerin
sertliklerinden daha yiiksektir. Bu durum, artan sicakliklarda dahi seramikler

lehinedir.

fleri teknoloji seramiklerinin siniflanmasinda genelde ii¢ farkli  kriter
kullanilmaktadir. Bunlar uygulama alanina gore, yerine getirdigi fonksiyona gore
ve malzemeye goredir. Uygulama alanlarina gore; elektrik/elektronik parcalar ve
mekanik/yapisal parcalar diye ikiye ayrilmaktadir. Yerine getirdigi fonksiyona
gore; elektriksel, mekaniksel, termal, kimyasal, optik, magnetik, biyolojik, ve
niikleer olarak siniflandirmaktadir. Bunlar icinde en 6nemli olan mekaniksel ve
termal olanlardir (Cizelge 2.1). Malzemeye gore simiflandirdiginda temel olarak
oksit ve oksit olmayanlar olarak ikiye ayrilmaktadir. Oksitler tekli ve ¢oklu
olabilmektedir. Oksit olmayanlar; karbiirler, nitriirler ve boriirler olarak
siniflandirilmaktadir. Cizelge 2.2' de ileri teknoloji seramiklerinin malzemeye

gore siniflandirilmasi ve 6zellikleri yer almaktadir.



Cizelge 2.1 leri Teknoloji Seramiklerinin Fonksiyonlarina Gore Siniflandiriimast

Fonksiyon Ozellik Malzemeler Uygulamalar
Sertlik Al,O3, SiC, SizNy, Kesme aletleri, kalip ici,
WC, TiC,, TiN contalar, asindiricilar
Asinma 710,, Al,O3, SiC, Yataklar, contalar, roket
direnci SizNy uclari, iplik rehberi,
Mekanik kaplamalar, tiirbin
kanatlari, hassas cihaz
parcalari
Yiiksek SiC, Si3Ny, sialon, Motor aksamu, tiirbin
sicaklik PSZ(kismi stabilize | bicaklari, kaynak torg
mukavemeti zirkon) uclari, 1s1 doniistiiriiciileri
Genlesme LiAlLSiOg, Si0», Geri doniistiiriiciiler,
MgAl,S1,0¢ rekiiperator, seramik-metal
conta
Tletkenlik 7r0,, Al,O3, Si0,, | Isil izolasyon, 1sitici
Termal M¢gO, silikatlar eleman, refrakter
Yanmazlik Cam ve seramik Ates giivenligi ve koruma,

fiberler, ZrO,,
Al,O3, SiO,, BN,
AlBO;3

kompozit malzeme

Cizelge 2.2. Tleri Teknoloji Seramiklerinin Malzemeye Gore Siniflandiriimast

Seramik Tipi Ornekler

Oksitler AL O3, Cr,0s5, Fe, 035,
MgO, ZrO,, BeO, Y,0;

Silikatlar 2Mg0.2A1,03.5S10,,
Li,0.A1,05.4510,,
MgO.SiOZ, A1203.Si02

Karbiirler ZrC, TiC, VC, NbC,
B.4C, SiC, WC

Nitriirler BN, Si3Ny4, AIN,
SiAION, TiN

Boriirler LaBg, TiB,, ZrB,




2.2 ALUMINA BAZLI SERAMIKLER

Alimina, oksit esasli seramik hammaddeleri arasinda tuketimi en fazla olandir.
Yiiksek sertlik, diisiik yogunluk, 1s1sal kararlilik ve korozyona dayanim gibi iistiin

ozellikleri yani sira diisiik maliyeti aliimina tiiketimini artirmaktadir.

Aliimina, yerkiirede dogal olarak en fazla bulunan minerallerden olan boksit
icinde bulunur. Diinya aliimina iiretiminin yaklasik %92'si aliiminyum metal
tretiminde kullanilirken, geriye kalan %8'lik kisim ise 1stya direngli dolgu
malzemeleri, pigment, katalist, refrakterler, asindiricilar ve seramik malzemelerin
tiretiminde kullanilirlar. Bayer yontemi neticesinde olusan aliiminyum
hidroksitler, yapidaki kristal suyunu ugurmak i¢in yapilan kalsinasyon islemleri
sirasinda bircok ara fazdan gectikten sonra alfa veya gama formu olmak iizere iki
kararli nihai kristal yapiya ulasirlar. Kristal yapist siki paketlenmis hekzagonal
sistem olan alfa aliiminanin ergime sicakligi 2053 °C' dir. Kristal yap igerisinde
aliminyum iyonlarinin bulundugu koordinasyon sayisi 6 olan siki paket
pozisyonlarmmin 2/3' aliiminyum iyonlarinca doldurulmustur, 1/3'i ise bos

bulunmaktadir .

2.2.1. Aliimina Bazh Seramiklerin Kullanim Alanlari

Degisik modifikasyonlarda aliiminalar olmasina ragmen, ticari kullanim alanina
sahip olam1 o-ALOj3' tiir. Aliimina seramiklerin o6zelligi icerdikleri aliimina
miktarinin artmasiyla iyilesir. En arzu edilen kullanim %90 ve daha cok aliimina
icerigidir. Aliiminaya katkilar bircok nedenden dolay1 yapilmaktadir. Bu nedenler
su sekilde siralanabilir; a)iiretim kosullarina karsi parca boyut toleransini
arttirarak iiretimi kolaylastirmak, b)sinterleme sicakligimi diisiirmek, c)ucuz ve
disik saflikta aliimina kullanmak, d)presleme ve sekillendirme reolojisini
kolaylastirmak, ve e)son parca 6zelliklerini iyilestirmektir.

Ulkemizde de Seydisehir Aliiminyum Isletmeleri’'nde ozellikle elek alti olarak

tabir edilen aliimina tam alfa yapisina doniismemis ve ozellikle Na icerigi yiiksek



oldugundan yapisal seramik uygulamalarinda dogrudan kullanilamamaktadir

(Palac1 2001).

Aliiminanin ilk ticari kullamim alani, buji ve laboratuvar malzemeleridir.
Uretimindeki imkanlarin gelismesi ve arastirmalardan olusan bilgi birikimi
sonucu giiniimiizde aliiminanin kullanim alani 6nemli miktarda artmistir. Bugiin
aliimina ozellikle yiiksek sicaklik firinlarinda genis ¢apta kullanilmaktadir. Bunun
yan1 sira, kesici takim, yatak malzemesi, tekstil endiistrisinde iplik klavuzu olarak
ayrica, elektronik endiistrisinde, zirh yapiminda, tipta implant ve protezlerde

kullanilmaktadir (Erkalfa vd. 1994). Aliimina seramiklerin kullanimi ve 6zellikleri

ile ilgili olarak gerekli bilgiler Cizelge 2.3’ te verilmistir (Emrullahoglu 2002).

Cizelge 2.3 Aliimina Seramiklerin Kullanimi ve Ozellikleri

Aliimina(%) Kullammm/Parca Ozellikler
99.9 Aydinlatma ve reaktor Transparantlik
teknolojisinde akkor tiipleri | Yiiksek sicakliga direng
Na buharina kimyasal direng
99.8 T1bbi implantlar Kimyasal diren¢
Krozeler Sinirli porozite ve ylizey 6zellikleri
Izalasyon borulari Mukavemet
Altliklar Yiiksek sicakliga iyi direng
Izalasyon malzemeleri Mukavemet
99.5 Yiiksek voltaj iletkenleri Elektriksel direng
Kaplamalar Kimyasal diren¢
Vakum anahtar tiipleri Diisiik dielektrik sabiti
Makine parcalari Metallere katilabilme
Kesici aletler Asinma direnci
Kagit Kilavuzlari Sertlik
Egilme noziilleri Yiizey kalitesi
99.1-966 Pompalar, armatiirler, Asinma direnci
sizdirmazlik diskleri, Korozyon direnci
pistonlar Yiizey kalitesi
B-Al,O3 Na-S bataryalarinda kati Iyon iletkenlik kabiliyeti
elektrodlar

Aliiminanin yiiksek sertligi ve mekanik dayanmimi calisma esnasinda asinmaya
maruz kalan makina elemanlar1 ve miihendislik malzemeleri seklinde olan

kullantminm1 6n plana ¢ikarmistir. Yapisal amacli miithendislik uygulamalarinin



basinda pompa salmastralari, musluk ve vana contalar1 tekstil sektoriinde
kullanilan iplik kilavuzlari, madencilik ve c¢imento sektoriinde kullanilan
asinmaya direncli plaka kaplamalari, tarim sektoriinde kullanilan basingh sulama
ve ilaclama noziilleri, metalleri taslamada kullanilan seramik taglama diskleri ve
bicak gibi kesici metalleri keskinlestirmede kullanilan taslama elemanlar
sayilabilir. Aliimina pazart ABD i¢in 1991 yilinda 425 milyon dolardir, 2000 yil1
icin 720 milyon dolar tahmin edilmektedir. Kullanim alanlarina gore dagilim
verilecek olursa; refrakter (%55), buji (%15), asindiric1 (%15), seramik (%10), ve
digerleri (%5) olarak siralanabilir (Palac1 2001).

2.2.2 Aliimina Uretimi

2.2.2.1 Uretim Yontemleri

Aliimina iiretiminde en c¢ok kullanilan yontemleri {i¢ ana grupta toplamak

miimkiindiir. Bunlar;

Asidik Yontemler: Bu yontemle elde edilen aliimina saf degildir. Ayrica, ¢ok
pahali cihazlar gerektiginden ve kullanilan asidin geri kazanimi ¢ok zor

oldugundan ekonomik degildir.

Elektrotermik Yontemler: Cok fazla elektrik enerjisi tiiketimi sz konusudur.

Aliiminanin yeterli saflikta olmamasi nedeniyle heniiz uygulama alanmi yoktur.

Bazik Yontemler: Giintimiizde yaygin olarak kullanilan bu yontemde boksit, 1s1 ve
basing altinda NaOH veya Na,COs ile reaksiyona sokulur ve sodyum aliiminat
cozeltisi elde edilir.Cevherdeki demir, titanyum ve kalsiyum oksitler bazik ¢ozelti
ile reaksiyona girmezler ve kalinti olarak kalirlar. Silika ise kismen reaksiyona
girerek sodyum aliimina silikat bilesigi olusturur. Dolayisiyla, cevherin silika

icerigine bagl olarak bir miktar alkali ve aliimina kaybi1 soz konusudur. Bu



nedenle bazik yontemlerde cevherin silis modiilii yani Al,O3; / SiO, degeri ¢ok

onemlidir (Akgiin 2003).

2.2.2.2 Bayer Prosesine Gore Uretim

Bu boliimde Seydisehir Aliiminyum Tesislerinde, aliimina {iretimi i¢in kurulan
boliimler ve islevleri anlatilmistir. Boliimlerdeki ¢alismalarin anlatilmasi sonucu

Bayer Prosesi’” ne gore aliimina iiretimi de agiklanmis olacaktir.

Hammadde Hazirlama Boliimii: Bayer Siirecinin (Sekil 2.1 ) ekonomik olabilmesi
icin boksitin silis modiilii ya 7 ya da 7° den biiyiik olmalidir. Bu modiile gore
hazirlanmis boksit cevheri kirildiktan sonra yas 6giitme bunkerlerine gonderilir.
Bilyeli degirmenlerde, hazirlanmis taze NaOH cozeltisiyle birlikte 6gilitmeye tabi

tutulur.

Otoklav ve Kirmizi Camur Hazirlama Boliimii: Karistiricilar, 6n 1siticilar ve
seyreltme karistiricilarinda olusan bu boliimiin  amaci, boksitteki Al,O3* i
sodyumla sivi faza gecirmektir. Istenilen safliktaki sodyum aliiminat cozeltisi
dekompozisyon boliimiine alinir. Kati1 faza (kirmizi ¢amura) ise yikama islemi

uygulanarak atik barajina nakledilir.

Camur, 6n 1siticilarda 1sitildiktan sonra otoklavda basing altinda (36 atm) ve
indirekt buharla (235 OC) wsitilarak reaksiyona sokulur. Burada boksitteki Al,Os3,
sodyum aliiminat olarak sivi faza gecer ve diger bilesikler (demir, titanyum ve
kalsiyum oksitler) kati halde kalirlar. Daha sonra ayrnstiricilarda ¢ozeltinin
sicakligi ve basinct disiiriiliir. Seyreltme karistiricilarinda ise ¢ozeltinin
konsantrasyonu, ¢okmeyi kolaylastiracak degere ayarlanir ve cozelti kirmizi
camur ¢oktiirme tanklarina alinir. Coktiirme isleminden sonra alt kisimda kalan

kirmizi camur yikanarak atik barajina pompalanir.
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hazirlama
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Ayrisma ve Hidrat Filtrasyonu Boliimii: Bu boliimde, isleme hazir hale getirilen

alliminat c¢ozeltisi asilama hidratiyla [AI(OH);3] karistirilir. Bu iiriin , ¢oktiiriiliip
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Sekil 2.1 Bayer Prosesi Akim Semast

filtre edildikten sonra kalsinasyon bdéliimiine sevk edilir.

Buharlastirma Boliimii: Burada siirece zorunlu olarak sularin ¢ozeltiden ayrilmasi

islemi yapilir. Ayrica, buharlastirma sirasinda ortaya ¢ikan sicak sular kazan

Atk baraji

dairelerinde ve cesitli evrelerde kullanilmak iizere diger boliimlere beslenir.



Kalsinasyon Boliimii: Yikanmis hidrat, doner firinda 1250 °C’ de 1s1l isleme tabi
tutulur. Sistemdeki su uzaklastirilir ve aliimina 1000 °C’ de firindan ¢ikar. Doner
sogutucularda sogutulduktan sonra aliimina depolarina sevk edilir. Uretilen 1 ton
aliimina veya 0,5 ton aliiminyum metaline karsilik yaklasik olarak 1 ton kirmizi
camur aciga cikar. Baska bir degisle Bayer Prosesi ile islenen her 1 ton boksitin
yaklagik olarak % 40’ 1 kirmizi camur olarak atik formuna gelmektedir. Giderek
artan aliminyum metali iiretiminde kirmizi camur olarak bu endiistrinin en 6nemli
problemidir. Bu atik kostik soda ve aliiminyum kaybina neden oldugu gibi, giines
1s1¢inda kuruyup riizgarla ugarak havayi kirletme ve cevresel sorunlara yol
acmaktadir. Biiylik miktarlarda acgiga cikan camurun depolanmasi da ayri bir

sorundur (Akgiin 2003).

2.2.2.3 Seydisehir Aliiminyum Uretim Tesisi

Ik kuruldugunda Etibank biinyesinde yer alan Eti Aliiminyum Tesisleri, 1998
yilinda Etibank’in Eti Holding seklinde yapilandirilmasindan sonra bu Holding’e
bagh bir ortaklik statiisiinde , “Eti Aliiminyum A.S. Genel Miidiirliigi” olarak
faaliyetini siirdiirmektedir. Bu tesisler “boksitten folyoya” diye Ozetlenebilecek
entegre yapisiyla, ilk hammadde olan boksitten ug iiriin olarak cesitli dokiim ve
hadde mamiillerini iireten diinyadaki tek tesistir. Fabrikaya ait akim semas1 Sekil
2.2’ de verilmistir (Metalurji Dergisi 1998). Eti Aliiminyum A.S. biinyesinde 1
maden isletmesi ve 4 ana iiretim fabrikasi, 3 yardimci iiretim tesisi ve bu iinitelere
mal ve hizmet temini saglayan yardimci, teknik ve idari-ticari faaliyetleri yiiriiten
ihtisas birimleri gorev yapmaktadir. Bu birimleri kisaca soyle tanitmak
miimkiindiir:

e Eti Holding uhdesinde 7 adet ruhsatli maden sahasi bulunmaktadir. Bu
sahalarda halen 36 milyon ton civarinda boksit rezervinin var oldugu
bilinmektedir. Yilda yaklasik 400.000 ton boksit iiretimi mevcut kapasite
icin yeterli olmaktadir.

e Boksit cevheri Bayer Prosesi olarak adlandirilan kimyasal esasli bir

teknikle islenerek ©Once hidrat ve bundan da aliiminyumun asil
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hammaddesi olan aliimina uretilmektedir. Mevcut kurulu aliimina tretim

kapasitesi 200.000 ton/y1l seviyesindedir.

| MMortag'tan boksit|

Euma

Eirec ,I Vag sgutme 2 adet i

g wilkcama suyu
| Otokdav 10 adet H Buhar 38 ati |

| Seyreltrne E{wanﬂast:lrma HKH“HM‘ZI (armir |

Al b
Euni buhar <7 Sogutma ve dekompozisyon
[Aglarma hidrat | T L
7 Hidrat filtrasyonu

Hz2O

| Ticari alimina |
Enyolt - . | anod pastast |
Elektrolizhane K [Elektirik enerisi |
@OB i 1

]

Alagn maddeler | Levha haddehanes: | | Frofil haddehanes |
T |
Dskiimhane FOIFO“"’
haddehanes

Sekil 2.2 Fabrika Akim Semasi

¢ Elde edilen aliiminanin biiyiik bir boliimiinden (120.000 ton) elektroliz
yontemiyle 60.000 ton sivi aliminyum iiretilmektedir. Bu yontemin
uygulanmasinda ihtiya¢ duyulan yardimci hammadde niteligindeki anot

pasta iiretimi de yine tesislerde yapilmaktadir.
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e Uretilen bu 60.000 ton aliiminyum, cesitli alasim metalleri ile islenerek
yaklasik 65.000 ton kiilge ve ingot iiretilmekte ve piyasa taleplerine uygun
olarak iilke aliiminyum sektoriine satilmaktadir.

o Uretilen dokiim iiriinlerinin bir kism1, mevcut haddehanelerde, yine piyasa
talepleri dogrultusunda, profil, levha, rulo, serit ve folyo seklinde islenerek

piyasaya satilmaktadir.

Tesislerde bunlarin disinda yedek parca, el aletleri ve ekipmanlarin imal edildigi
bir Makine ve Techizat Fabrikasi; buhar iiretiminin yapildigi Buhar Unitesi;
basin¢li hava iiretilen kompresorlerle Elektrik Enerji Yonetim  Unitesi;
laboratuarlar gibi yardimci iiretim birimleri entegre yap1 icerisinde gorev

yapmaktadir.

Bu teknik birimlerin yani1 sira, irili ufakli toplam 21 yardimci hizmet birimi daha

kendi ihtisas sahalarinda ¢aligmaktadir (Skorniakov 2002).

2.2.3 Aliiminanin Yapisi ve Minerolojik Ozellikleri

Aliiminyum hidroksitlerin 1s1l isleminde olusan fazlarin genel ad1 “aliimina” olup,
1000 °C nin altindakilere ‘“aktiflestirilmis aliimina” denir. 1150 °C’ nin
tizerindeki 1s1l islemlerde ise kalsine edilmis a-Al,Os (korundum) olugmaktadir.
Bu iki sicaklik arasindaki fazlarin adi “kalsine edilmis B- Al,O3” olarak kabul
edilmistir. Kalsine edilmis o aliiminaya belirli islemler uygulanarak ‘“kesme
(tabular) aliimina” ve “erimis (fused) aliimina” elde edilebilmektedir. Sekil 2.3 te

aliminyum hidroksitlerin termal ve hidrotermal degisimleri verilmistir

(Emrullahoglu 2002).

Aragtirmalar gostermistir ki, fazlarin doniisim sirast ve cinsi baglangic
malzemesinin fazina, doniisiim sicakligi ise atmosferdeki havanin nem miktarina

ve malzeme igerisindeki safsizliklara baghdir (Kurt 1999). Cizelge 2.4’ te Bayerit
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ve Gibsite ait (a ve b yollart icin) termal ve hidrotermal degisim kosullart

ozetlenmistir (Maczura et al. 1981) .

T T T T T T T T T T T T T
Gibsit 7> | chi ———— | Kappa Alfa
b
Edohmit Gama Delta Teta| Alfa
b
Baverit - Eta Teta Alfa
Ciaspor % Alfa Alamina

0O 100 200 200 400 500 600 FOO 200 900 10001100 1200
Sicaklile <

Sekil 1.3 Aliiminyum Hidroksitlerin Termal ve Hidrotermal Degisimleri

Cizelge 1.4 Aliiminyum Hidroksitlerin Degisim Kosullar1

Doniisiim Yollar
Sartlar Yol a Yol b
Basing 1 atm >1 atm
Atmosfer Kuru Nemli
Isitma Hizi < 1K/min >1K/min
Tane Boyutu <10um >10um

Bayer trihidrat1 kolayca bohmite, eta, teta ve alfa aliiminaya doniisiir. Hidrotermal
bohmit once gama, delta, teta ve alfa aliiminaya cevrilir. Bu isimlendirmeler X
1sinlart difraksiyonunda elde edilen degisik spektrumlara gore verilmistir (Kurt
1999). Diaspor ~500 °C’ de termodinamik olarak kararli bir sekilde a-
ALLO3’ 1 olusturmaktadir. Gibsit veya bayerit son derece yavas kurutulursa
~300°C' de suyunu terk etmektedir. Bu yolla isleme giren bu madde, x-Al,O5' ii ve

bu form da yaklasik 800 °C' de k-Al,O; formunu meydana getirir. Daha sonra
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1300 °C civarinda ¢ok yavas islenerek aliimina elde edilir. Bu iki form,
hidrotermal sartlar altinda 6nce bohmit sonra diaspora doniistiiriilebilmektedir
(Palac1 2001). Erime noktasina kadar en kararli faz hekzagonal kafes yapisina
sahip a- Al,O3 olmasina ragmen, cesitli kati ¢ozeltileriyle ve diger oksitlerle
olusan reaksiyonlar neticesinde degisik spinel ve diger fazlar ile kafes yapilar1 da
olabilmektedir. Bunlar; a-, B-, p-, 6-, k-, x-Al,0O3 seklinde gosterilmektedir. Ancak
a-Al,O3; endiistriyel kullanimda en fazla uygulamasi olanidir, o-Al,O3
koordinasyon sayis1 6 ve valansi 3’ tiir, birim kristal kafesinde taban yiizeyindeki

atomlar aras1 mesafe 0.4758 nm ve kafes yiiksekligi ise 1.2991 nm dir.

Aliiminanin 6zellikleri dogrudan kristal yapilar ile iliskilidir. Bayer prosesi ile
elde edilen o aliiminalarin kristal yapilar1 ince hegzagonal plakalar ve nadir
olarak iic koseli plakalar halindedir. Plakalarin kalinhigi degistikce kristal
diizlemlerinde de degisiklikler olur. Kristallerin habit diizlemleri baslica

kalsinasyon sicaklig1 ve mineralizatorlerden etkilenir (Palaci 2001).

Klasik Bayer islemiyle iiretilmis aliiminalarin tane sekilleri Sekil 2.4° de
goriildiigii gibi plaka halinde olurken, dogada saf halde bulunan korund
minerallerinin tane sekli ise tek kristalli blok halinde olmaktadir. Bu sayede
asindirict olarak da  kullanilmaktadir. Daha once de deginildigi gibi alfa-
aliminadan yapilan seramikler (yiiksek gerilim direnci, yiiksek sikistirma direnci,
yiiksek sicakliklara dayanim, yiiksek dielektrik direnci yiiksek 1s1 gecirgenlik, 1s1l
soka dayaniklilik, kimyasallara dayamiklilik ve sert asindirict bu gibi) iistiin

ozellikleriyle tercih edilmektedir.

Bu iistiin 6zelliklerin asil sebebi de kristal kafes yapisindandir. Alfa - aliiminanin
en genel yapisi hegzagonal siki paket yapida bulunmasidir. Aliiminyum atomlari
Sekil 2.5" te oldugu gibi hegzogonal kafesin koselerinde yer alirken, oksijen
atomlar1 arayer atomlar1 olarak kenarlara yerlesir. Aslen aliiminanin yiiksek
mukavemet degerleri hegzogonal siki paket yapisindan kaynaklanmaktadir.
Deformasyonun gerceklesecegi simirli kayma diizlemi vardir. Deformasyon,

baslica kayma ve ikizlenme yolu ile olmaktadir (Kirk 1974).
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Sekil 2.5 Aliiminanin Hegzagonal Kristal Yapis1 ve Kayma Diizlemleri
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2.2.4 Aliiminanin Mekanik Ozellikleri

Alfa-aliiminanin geleneksel porselen ve diger tek oksitli seramik malzemelere
(BeO, Ca0O, MgO, TiO,, ZrO, v.b) gore gerek tek kristalli gerekse sinterlenmis
polikristal halde daha iistiin mekanik 6zelliklere sahiptir. Aliiminanin 6giitme i¢in
bilnmesi gereken en 6nemli 6zelligi sertligidir.Aliminanin tercih edilmesinin en
onemli nedenlerinden biri bu oOzelligidir. Literatiir bilgilerine gore sertligin
tanimin1 verecek olursak; sertlik; yapinin sinirli bir alanina konsantre olmus dissal
mekanik kuvvetin batma etkisine karst yap1 yiizey tabakasinin direnci olarak
tamimlanmaktadir. {lk zamanlarda Mohs skalasi olarak kullanilan sertlik olcii
birimi yerine, giinimiizde batirma ucu sekline bagl olarak Vickers, Knoop,
Tukon ve Rockwell cinsinden ifade edilen sertlik birimleri kullanilmaktadir

(Palac1 2001).
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2.3 SINTERLEME TANIMI VE MEKANIiZMALARI

2.3.1. Sinterleme

Sinterleme, toz halindeki malzemenin erime sicaklig1 altindaki bir sicakliga belli
bir siire maruz birakilarak tozlarin birbirlerine degdikleri noktalardan baslayarak
kaynagmasina denir (www.turkcadcam.net). Baska bir ifadeyle teknik
terminolojide sinterleme terimi, metalik veya metalik olmayan anorganik
tozlardan olusan kati iiriinlerin ergime sicakliklarinin 1/2 veya 3/4 iine kadar
isitilmalart anlamina gelmektedir. Bu islem esnasinda taneler farkli difiizyon
mekanizmalari ile bir araya gelirler. Zamanla yap1 icindeki bosluklar kapanir ve
bu nedenle par¢ada ¢ekmeler olusur. Sonucta yogun bir yapi elde edilir. Genel
olarak sinterleme mekanizmast Sekil 2.6’daki gibi ifade edilir (Burke ve

Rosolowski 2000).

Baslangic tozlari Sinterleme sonrasi

Sekil 2.6 Sematik Olarak Sinterleme Sistemi

Sekil 2.7 Nikel Tozunun Sinterlenmesi Sirasinda Boyun Olusumunun ilk Safhalar
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Sinterleme

/\

Basingsiz Basing altinda
/\ /\\\
Kati-Hal S Faz Duglk Gerilme  Y(ksek Gerilme
Karma Tek  Gegici Sirekli Siriinme  Viskoz _ Plastik
faz faz SivI sIvI akist akis akig
Kompozit Reaktif 1: Karma faz
Aktive edilmis Kat eriyik SOpersojuma
Homojenlegtirme

Sekil 2.8 Sinterleme Prosesi Haritas1 ve Kilit Proses Parametrelerinin Alt Boliimleri (Akgiin 2003)

2.3.1.1. Kat1 Hal Sinterlemesi

Kat1 hal sinterlemesi; kati toz taneciklerinin hi¢ bir ikinci sivi faz olmadan
yogunlasmasidir. Kat1 hal sinterlemesinin asamalari, Cizelge 2.5 ve Sekil 2.9 'da
verilmistir. Sekil 1.9°da A)Yapisma: tozlarin arasinda bag (boyun) olusmasi,

B)Baslangic: boyun biiyiimesi, C)Ara: gozeneklerin yuvarlaklagsmasi ve uzamasi,

D)Son: gozeneklerin kiigiilmesi ve yogunlagmasini ifade etmektedir.

Cizelge 2.5 Klasik Sinterleme Asamalari

Asama Proses Yiizey alan Yogunlagsma Biiyiime
kaybi
Yapisma Temas En az, eger
olusturma yiiksek basingta Yok Yok
paketlenmediyse
Baslangic Boyun Belirgin, %50 Baslangicta En az
biiylimesi kadar kayip kiiciik
Ara Gozenek Neredeyse acik Tane ve gozenek
yuvarlaklagmasi gozeneklerin Belirgin ¢apinda biiylime
ve uzamasl tamaminin kaybi
Son Gozenek Yavas ve nispi Kapsamli tane
kapanmasi ve Onemsiz kayip olarak en az ve gbzenek
son yogunlasma biiylimesi
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Bag olusumu, atomlarin yaymmast ve bunu takip eden tane sinirlarinin
olusumunu icerir. Bag olusturma igleminin biiyiik bir kismi sinterleme sicakligina

kadar gecen 1sitma ve sabit sinterleme sicakliginin ilk zamanlarinda olusur.

Boyun biiyiimesi sinterlenen kiitle icerisinde malzeme tasinimimi gerektirir, fakat
gozeneklerde azalma olmaz. Yani kiitlede biizilme olmaz ve gozeneklerin
devamliligin1 etkilemez. Sekil 2.7 de Nikel tozunun sinterlenmesi sirasinda

boyun olusumu goriilmektedir.

Gozenek kanallarinin yuvarlaklasmasi ve uzamasinda gozenek yiizeylerinden
boyun kismina malzeme (kiitle) tasinimiyla goézenekler daha yuvarlaklasir ve

kanallara dogru uzar.

Gozenek kapanmasi ve yogunlagsmasinda gozenekler tamamen kapanir ve daha
sonra gozenek Kkiiciilmesinin en Onemli gostergesi olan sinterlenen parcanin
hacimce kiigiilmesi meydana gelir. Bu olay kati malzemelerin godzeneklere,

gozeneklerdeki gazlarin da dis yiizeye hareketini icermektedir.

Daha yiiksek sicaklikta veya daha uzun siirede yapilan sinterlemede tane
biiylimesi ve gozenek biiyiimesi olur. Toplam gozenek sayisi azalirken, gdzenek

yiizdesi degismez. Dolayisiyla yogunluk artis1 olmaz.

Sinterlemede parcalarin  atomik hareketleri genelde yaymnma agirlikli
olusmaktadir. Pisirme sirasinda bircok kiitle tasinim olayr gerceklesmesine
ragmen en Onemli ve belirgin olan, ylizey ve hacimsel taginimlar olmaktadir.
Yiizey tasinimlar; buharlasma-yogunlasma, yiizeysel yaymmma ve yayinma
taginmasidir. Hacim taginiglart ise latis yayinmasi, tane sinir1 yayinmasi ve plastik
akistir. Hacimsel tasinim yogunlagmay1 yani biiziilmeyi gerceklestirirken yiizeysel
tasimimlar kaynasmayi saglayici ve tozlar arasindaki baglar1 kuvvetlendirici etki
yapar. Sinterleme asamasina yardimci olmak ve/veya taneleri kontrol etmek i¢in
tozlara bir takim ilaveler yapilmaktadir. Bunlar istenilen kristal yapiy1 stabilize

ediciler veya yap1 ozelliklerini iyilestiricilerdir.
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A)Yapisma B)Baslangi¢ safhasi C)Ara asama D)Son asama

Sekil 2.9 Kat1 Hal Sinterlemesinin Asamalari

2.3.1.2. S1v1 Faz Sinterlemesi

Katkilarin bir kismi diisiik sicaklikta sivi faz olusturmasiyla sinterlemenin
hizlandirilmasini saglamaktadir (Sekil 2.10). Katkilarla toz yiizeylerinde sivi faz
olusturmanin gerektigi hizli sinterlenebilmeye, bir de basing eklenirse ¢ok daha
yogun parcalar {iretmek miimkiindiir. Sivi faz sinterlemesi; sinterleme
sicakliginda bir ya da birden fazla elemanin sivi faz olusturmasidir. Siv1 faz
sinterlemesinde su kosullar olugsmalidir; 1)Sinterleme sicakliginda kati ve sivi faz
uzun bir siire bulunmahidir, 2)Kati fazin sivi faz icerisinde simirli bir
coziintirliliigi olmali, 3)Sivi faz miktar1 boyutsal degisimi minimum tutacak
kadar az; fakat istenilen yogunlugu saglayacak kadar fazla olmalidir, 4)Hizli
yogunlasmayr saglamak icin kati faz tozlart oldukga kiigiikk olmalidir, 5)

Sinterlemede kat1 faz taneleri tamamen s1v1 faz ile ¢cevrelenmelidir.

Sivi faz sinterlemesinin ii¢ temel asamasindan 1. asamada (tekrar diizenlenme
veya sivi akisi) sivi faz icinde taneler énemli Olgiilerde hareket etmektedir. Bu
hareket tanelerin tekrar diizenlenmesini ve yogunlasmasini saglamaktadir. Sivi
faz, sekil verilmis parcadaki gozeneklerin icine akar ve kati taneleri tasiyarak bu
bosluklarin yerini alir. Kat1 hal yayimnimi ya da sivi faz yayinimi ve bir fazin diger

bir faz i¢inde coziiniirliiliigii bu asamada hi¢c rol oynamaz. Bu asamada itici
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kuvvet yiizey enerjileri veya gerilmeleri yardimiyla saglanir ve sivinin katiyi

1slatmasi gerekir.

Yas

Sivi
Yayinmasi

Soliisyonun
Tekrar
Cokelmesi

Kat1
Iskelet

Sekil 2.10 Sivi Faz Sinterlemesinin Asamalari

Ikinci asama (¢oziinme ve tekrar cokelme) sadece kat1 fazin sivi faz icerisinde
cOziinilirliliigii varsa olur. Bu asamada yogunlasma olur, fakat yogunlagsma hizi
birinci asamaya gore daha azdir. Katinin digbiikeyligi arttik¢a (yani toz boyutu
kiiciildiikce) sivi icindeki kati ¢oziiniirliiliigii artar ve bunun sonucunda biiyiik
tozlar daha fazla biiyiiyerek yuvarlasirken, kiiciik tozlar ¢oziinerek kaybolurlar.

Malzeme taginimi, s1vi faz igerisinde yayimma ile hizli bir sekilde olur.

Uciincii asamaya kati faz baglanmasi adi verilebilir. Eger sivi fazin kat1 fazi
1slatmast tamamlanmamissa, kati taneler birbirlerine degerler. Bu durumda kati
fazin bir iskelet olusturmasina yol acabilir. Bu durum sinterlemenin ilk
asamasinda olusursa, birinci asamay1 engeller ve hizli yogunlasmay1 onler. Bu
kat1 faz sinterlenmesi ve ikinci asamayla yogunlagsmanin ¢ok yavas olacagi da

buradan anlasilir. Eger sivi faz, kati fazi islatmazsa, sivi faz, sinterlenen
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parcalardan disar1 ¢ikabilir ve parcanin iizerinde damlaciklar halinde goriiniir,
buna terleme adi verilir. Eger, sinterleme sicaklifinda sivi kati igerisinde
cOziinliyorsa, maksimum c¢oziiniirliillik durumunda sivi faz miktar1 azalir ve
tikkenir. Eger, bu ¢ok cabuk olursa, gercek sivi faz sinterlenmesi ve yogunlagmasi

olmaz.

2.3.2. Sinterlemeyi Etkileyen Parametreler

Sinterlemeyi etkileyen en 6nemli faktorler Cizelge 2.6' da goriildiigii gibi soyle
siralanabilir; paketleme yogunlugu, malzeme, toz boyutu, pisirme atmosferi,

sicaklik, zaman ve 1sitma hizi.

Toz paketlenmesi, sekillendirme yontemine ve arzu edilen amaca yonelik olarak
cok farkli miktarlarda olabilmektedir. Sinterleme acisindan yiiksek paketlenme
arzu edilmektedir. Iyi bir toz paketlemesinde gozenekler kiiciik capli, dar boyut
dagilimli ve yapi icerisinde homojen olmalidir. Yiiksek paketlenmede ulasilan dar
gozenek boyut dagilimi ve kiiciik gbzenek capi sayesinde sinterlemede tam
yogunluga daha diisiik sicaklikta ve hizli olarak ulagilmakta ve kii¢iik tane yapili

tirun elde edilmektedir.

Bunun aksine, kiimelesmeler olmus yapilarda kiimeler arasi bosluklar biiyiik
oldugu i¢in bunlar1 yok etmek ¢ok zordur. Sinterleme siiresi ve sicakligin artmast,
bu biiyiik gozeneklerin bir kisminin daha da biiylimesine yol acmaktadir. Toz
kiimecigi icindeki tozlar arasi1 gozenekler ¢ok kiiciik ve tozlar da bir birine ¢ok
yakin oldugu ic¢in sinterleme 1200 °C' de olurken, kiimeciklerin birbirine
baglanmalar1 ve aralarindaki bosluklar1 gidererek makro yapiy1 yogunlastirmalari
1550 °C civarinda olmaktadir. Halbuki diisiik paketlenme yogunlugu olsa bile toz
ve gozenek boyut dagilimi dar ve yapi igerisinde homojen olursa, bunlar1 tam
yogunluga sinterleme miimkiin olmaktadir. Bu nedenle sekillenme sirasinda

maksimum toz paketlenmesi, homojen ve dar boyut dagilimli gézenek yapis1 elde
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edilmelidir. Yap1 icerisindeki biiyiikk bosluklarin sinterleme sonrasi daha da

biiyliyerek malzemenin 6zelliklerini zayiflatacagl unutulmamalidir (Palac1 2001).

Cizelge 2.6 Sinterleme Prosesini Etkileyen Faktorler ve Etkileri

Sinterleme Islemindeki Etkisi
Degisim

Hizli sinterleme

Toz boyutunun kii¢iilmesi Maliyet artar

Yiiksek safsizlik miktar1
Tehlike artisi

Maliyet artar

Siirenin artmasi Tane biiytimesi
Verimlilik diisiisii

Daha fazla biiziilme
Tane biiytimesi

Maliyet artar

Sicakligin yiikselmesi Diisiik hassasiyet
Ozellikler iyilesir

Firin sinirlamasi
Gozenek biiylimesi
Daha az biiziilme
Kiiciik gbzenek
Paketleme yogunlunun yiikselmesi Yiiksek son yogunluk
Diizenli boyutlar
Yogunluk gradyan
Yiiksek mukavemet
Katki ve alasimda artis Homojenlik problemi
Yiiksek sinterleme sicakligi
Hizli sinterleme

Diisiik sinterleme sicakligt
Sinterleme katkis1 kullanmak Kirilganlik

Carpilma

Tane bilylime kontrolii

2.3.3 Sinterlemede Tane ve Gozenek Biiyiimesi

Sinterlemeyi etkileyen en ©6nemli parametrelerden birisi sicakliktir. Sicaklik
artistyla sinterlemenin arttigi ¢ok aciktir, ancak gereginden yiiksek sicakliklarda
yapilan sinterlemede malzemelerin 6zelliklerinin iyilesmedigi gibi aksine tane ve
gozenek biiylimesi ile zayifladig bilinmektedir. Bu nedenle sinterleme sirasinda
en 6nemli konu taneleri biiytitmeden yiiksek yogunluga ulagsmaktir. Bunun ig¢in iki
ana ¢Oziim vardir. Bunlar; yogunlagsma hizimi arttirma ve tane biiyiime hizim
yavaslatmaktir. Yogunlagsma hizi latis yayinmasi veya tane sinirt yayinmasini

arttirarak yapilabilir. Tane biiylime hizim1 yavaslatmak ise ylizey yaymmasini
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azaltmak, buharlagma-yogunlasmay1 azaltmak veya latis yayinmasini ve tane sinir
yaymnmasint azaltmakla olabilir. Bunun i¢in tane sinir1 hareketini zayiflatici
katkilar yapilmaktadir. Bunlar tane sinirlarinda gézenekleri tutarak veya kendileri

durarak tane sinin hareketini gii¢lestirirler.

Sirasiyla tane ve gozenek biiylimesi incelendiginde, tane biiylimesi tane sinirinin
hareketiyle olmaktadir, bu nedenle artan sicaklik ile tane sinir hareketinin artmasi
tane biiyiimesine neden olmaktadir. (Tane biiyiimesine 6rnek olarak Sekil 2.11 ve
Sekil 2.12 verilmistir, Sekil 2.12° de tek bir Al,O3 tanesinin nasil hizli hareket
ettigi goriilmektedir (Coble ve Burke 1963). Kiiciik toz tanelerin yiizey
biikiimlerinin fazla olmasindan dolay1r artan sicakligin yardimiyla biiyiik tanelere
birleserek onlar1 biiyiitmektedir. Ancak, sinterlemenin ilk safhalarinda tane
biiylimesi ¢ok sinirlidir. Bunun nedeni buharlagma ve kati yaymimi icin sicakligin
cok diisikk olmasiyla gozeneklerin tane sinirlarini Kkilitleyerek hareketlerini

engellemesidir.
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Sekil 2.11 Al,O5‘de Asir1 Tane Biiyiimesine Ornek Sekil 2.12 Al,O; Tanesinin Hizli Hareketi

Yapida toz dagilimi bir baska deyisle gdzenek dagilimi homojen ve dar boyut
aralifinda olursa, sinterleme ve godzenek kiiciilmesi tiim noktalarda aymi anda
olmaktadir. Boylece gozenekler tane smirimin  hareket  kabiliyetini
zayiflatmaktadir. Bu tiir yapilar homojen kiiciik taneli ve tam yogun olmaktadir.

Yogunlagsmanin %901 tamamlandiktan sonra tane biiylimesi ¢ok hizlanmakta ve
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gozenekler kapanmaktadir. Bu asamadan sonra tanelerin biiylimesini en fazla

etkileyen tane sinirlarindaki katkisizlardir (Palact 2001).

Gozenek biiyiimesinde, tane biiyiimesinde oldugu gibi en fazla biiyiime en biiyiik
gozenekte olmaktadir. Sinterlemenin son sathasinda izole olmus gozenekleri yok
etmek cok zordur. Gozeneklerin yok edilmesi i¢in tane sinirina dogru yayimma
gerekmektedir, bu ise ¢ok yavas bir islemdir. Asir1 sinterlemede (gereginden
yiiksek sicaklikta veya gereginden uzun siirede yapilan sinterlemede) gozenek
bliylimesiyle ortalama gozenek capr biiylirken gozenek adedi azalmaktadir.
Gozeneklerin caplarina gore yiizey biikiimleri farkli oldugu icin kiiciikler yok
olarak biiyiikleri biiyiitiir buna Ostwald olgunlasmasi denmektedir. En 6nemlisi,
bu gozeneklerin basinglarin1 azaltmak i¢in biiyiimeleri, toplamda yapinin hacmini
arttirir. Sicaklik artisiyla basing artacagi icin bu biiylime sicaklik yiikseldikce da
fazla olmaktadir. Sekil 2.13" de goriildiigii gibi asirt sinterlemede  vakum
uygulanmamis ise gozeneklerin biiyiimesiyle hacim biiylidiigii i¢in yogunluk
diisecektir. Bu diisiis yliksek safliktaki aliiminalarda ¢ok az olurken yiiksek
aliiminali seramiklerde daha fazla olmaktadir. G6zenegin en biiyiigii daha fazla

biiyliyecegi i¢in yapida biiyiik gézeneklerden kacinilmalidir.
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Sekil 2.13 Asir1 Sinterlemede, Kati Hal ve Sivi Faz Sinterlemesiyle Sinterlenmis
Aliiminalarda Yogunlugun Diismesi.
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2.4 ALUMINANIN SINTERLENMESIi

Aliiminanin tozlari, tam yogunluga hava veya hidrojen atmosferi altinda
sinterlenebilmektedir. Tam saydam olarak ise 1600-1700 °C sicakliklarda kuru
hidrojen altinda ulasilmaktadir. Genelde tane sinir1 yayinmasi ile kontrol edilen
bosluk hareketi ile yogunlagmaktadir, fakat sinterlemede ylizey yayimmasi esas
etken olmaktadir. Tane boyutu, siire, sicaklik, paketlenme yogunlugu, katkilar ve
1sitma hizi gibi degiskenler sinterlemeyi etkilemektedir. Bunlara ilaveten %1
kadar MgO veya NiO katkis1 sinterlemede tane biiylimesine engellemektedir

(Palac1 2001).

Yiizey yayinmasi ile olan tane biiyiimesini engellemek icin, ylizey yayinmasinin
etkili oldugu araligin hizla gecilmesiyle yapilan sinterlemelere “hiz kontrollii
1sitma ile sinterleme” denilmektedir. 1200 °C' ye kadar hizli 1sitilan {iriin bundan
sonra 1°C/dak 1sitma hizi1 ile 1300 °C' ye c¢ikarilip orada 30 dakika bekletildikten
sonra, hizli olarak 1600 °C ye 1sitilir ve beklemeden sogumaya gecilir. 4-5 saat
icinde 1600 °C' ye 1sitilmasiyla yapilan bu sinterleme isleminden sonra, 2um
capinda tane ve %99 yogunluk elde edilmektedir. Bu yontem icin hidrojen en arzu
edilen gaz atmosferi olmaktadir. Bu uygulamayla mikroyap: kontrol altina
alinmakta, tane biiylimesi Onlenmekte, gozenek miktar1 ve gbdzenek capi
kiiciiltiilmektedir. Bu yontemle sinterlenmis yiiksek altiminali seramiklerin
%99.5-%99.8  saflikta olanlarin  mukavemeti 350-550 MPa arasinda
degismektedir.

Kullanim amacina yonelik olarak aliiminaya katkilar yapilmaktadir. Yiiksek
sicaklik ve iistiin performans gereken durumlarda, tane biiyiimesini Onleyici
katkilarla kat1 hal sinterlemesi yapilmaktadir. Ancak yiiksek sicaklik uygulamasi
gerekmeyen ve iistiin oOzellikler gerekmeyen durumlarda ekonomik nedenden

dolayi s1v1 faz sinterlemesi yapilmaktadir.

Sinterlemede yapidaki safsizliklardan dolayr catlaklar ve diger hatalar

olusmaktadir. Bunun yaninda sinterlemedeki 1s1l ve yogunluk gradyanlar1 en
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onemli hata olusum nedenleridir. Biiylik olan kiimeler, catlak, inkliizyon ve
paketleme hatalar1 sinterleme sirasinda daha da biiyiimektedir. Hata boyutu 10-
30um' ye kadar biiyiidiigiinde yapinin mukavemetini etkileyecek kritik boyuta

gelmis olur (Palac1 2001).

2.5 ALUMINANIN SINTERLENMESINDE KULLANILAN KATKILAR
VE ETKILERIi

1960’1 yillarin basindan beri aliiminanin sinterlenmesine c¢ok sayida katki
maddesinin etkisi arastirilmistir. Alimina seramiklere ¢esitli katki maddelerinin
ilave edilmesinin amac1 sinterleme sirasinda yogunlasmayi arttirmak/geciktirmek
ve mekanik ozellikleri gelistirmektir. Genellikle Cr,03, Fe;O3, NiO, MgO, TiO,
ve MnQO, gibi katkilar tek basina veya birkaci bir arada olacak sekilde kullanilan
en yaygin katkilardir (Erkalfa vd. 1994).

Katkilarin ilavesi sonucu su dort etki olusur;

1) Katki yogunlagmayi arttirir, tane biiyiimesini 6nler(MgO)

2) Katki yogunlagmay1 arttirir, tane biiyiimesini kolaylastirir (TiO»)
3) Katki1 yogunlagmay1 zorlastirir, tane biiyiimesini 6nler(Ni,O3)

4) Katki yogunlagmayi zorlastirir, tane biiyiimesini kolaylastirir(SiO,).

Yapilan katkilarin etkisi detayli olarak incelenirse bir¢cok degisik katki maddesi
icerisinde MgO en etkili olanlardan bir tanesidir. MgO kat1 hal sinterlenmesinde
tane biiyiimesini bastirmak i¢in katilmaktadir. MgO g6zenekleri tane sinirlarina
baglayarak, tane sinir1 hareketini zayiflatip tane biiylimesini Onlemektedir.
Boylelikle daha kiiciik tane yapili aliimina elde edilmektedir. Ancak MgO miktari
%0.1' in altina diistiigi zaman belli bir doygunluga ulasmadif1 igin tane

sinirlarinda gozenek ve safsizliklar1 tutamayacagi belirtilmektedir.

Cr,03 ilavesiyle olusan kat1 eriyikte; ATiin yerini Cr* almaktadir. Bu degisimle

olusan kompozisyonlardan dolayr tiim yaymnma akislar1 etkilenmektedir. Fazlar
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arasindaki smirda, gozenek olusumu ile simirin hareketi zorlastifi icin tane
biiylimesi  Onlenmektedir. Cr,O3' in  ALOs;' ya yayillarak olusturdugu
homojenizasyon ancak sinterlemenin ilk safhalarinda baskin oldugu ve kiigiik
taneli yapilarda homojenizasyonun daha iyi olustugu bildirilmektedir (Palaci
2001). Farkli sicakliklarda (1450 °C-1550 °C) sinterleme sonucu % 0,5-1,5
arasinda yapilan Cr,O; katkisi aliimina ile kati1 eriyik yaparak tane biiylimesini
engelledigi ve sinterlemeyi gii¢lestirdigi sonucuna varilmistir. 1450 °C de yapilan
sinterlemede homojen mikroyap1 goriilmesine ragmen, saf aliiminaya gore
yogunlugu diisiirdiigii belirtilmistir (Erkalfa vd. 1994). Yamaguchi; %90 ya da
daha fazla Cr,0j3 iceren Cr,03-Al,03 seramiklerin bagil yogunluklarinin karbon
tozu icerisinde sinterlendikleri zaman %95’ e kadar yiikseldigini gostermistir
(Hirata et al.2000). Bir baska calismada az miktarda (%2) Cr,O; eklendiginde
aliminanin sertlik ve elastike modiiliiniin yiikseltildigi ve bununla birlikte kirilma

mukavemetinin azaldigi belirtilmistir (Riu et al. 2000).

MnO, katkisinin su sekilde sinterlemeyi artirdigr belirtilmektedir; MnO,,
aluminayla kati eriyik yaparak, olusturdugu oksijen bosluklar1 sayesinde
yayimmay1 kolaylastirir ve yogunlagmay1 artirir. Bu bosluklarin oksijen tarafindan
doldurulmamas: i¢in oksijen kismi basincinin diisiik olmasi gerektigi
belirtilmektedir. %0,5 -1,5 MnO, ilavesi ile yapilan sinterleme calismasinda, 1450
°C' ye yapilan sinterlemelerde saf aliiminada yogunluk %93 iken, MnO;
katkilillarda %97 yogunluga ulasildigi bunun iizerindeki sicakliklarda yapilan
sinterlemelerde  yogunlugun 1iyilesmeyip asin tane Dbiiyiimesi olustugu

bildirilmektedir (Erkalfa vd. 2001).

TiO, ilavesi yapildiginda Ti atomlarmin Al atomlarmnin yerini alarak aliimina
icerisinde ¢oOziilmektedir. Boylece, kati eriyik Al atomlarmin hareketini
zorlastirmaktadir. Artan hacimsel latis yayinimu ile sinterleme ve tane biiyiimesi
artmaktadir. Agirlikca %3’ liikk TiO, katkisinin 1350 °C ve daha iistiindeki
sicakliklarda sertlikte onemli bir artisa neden oldugu ve bu sicaklikta teorik

yogunlugun saglandigi belirtilmistir. TiO,, MnO, katkisi ile karsilastirildiginda
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TiO,’ nin tane biiylimesini daha etkili olarak ilerlettigi sonucuna varilmistir

(Erkalfa vd 1998).

710, ile AL,Os3 karnstminin tane caplari daha kiiciik olmaktadir, ancak tane
biiylimesi Onlenirken sinterlenmede engellenebilmektedir. %10 ZrO, ilavesi ile
aliminanin tane biiylimesinin 6nemli Olciide etkilendigi bildirilmektedir. %15
ZrO, ilavesi ile 1550 °C' de yapilan sinterlemede %3.94 gozenek ve 1-2um
ortalama tane c¢apit olurken, 1600 °C' de 2-3um ortalama tane cap1 ile
yogunlagsmanin arttig1 ancak 1650°C' de yogunlagsmanin artmayip sadece tanelerin

biiytidiigii belirtilmektedir (Palac1 2001).
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3. MATERYAL VE METOT

3.1. DENEY PROGRAMI

Bu calismada Seydisehir ETI Aliiminyum Tesislerinde iiretilmis, metaliirjik
kalitedeki aliiminanin yogunluguna, mukavemetine, kii¢iilme davranislarina ve

mikro yapisina ¢esitli katkilarin etkileri incelenmistir.

Yapilan katkilarin (Cr,Os, TiO, ve MgO) etkileri incelenirken, saf ve katkili
alimina tozlarindan kuru presleme yontemi ile 40 MPa basing altinda
sekillendirilen dikdortgen cubuk seklindeki numuneler kullanilmistir. Elde edilen
numuneler 7°C/dk sinterleme hizi ile 1500, 1550, 1600 ve 1650 °C sicakliklarda 2

saat siire ile sinterlenmistir.

Sinterlenen numunelerin karakterizasyonu; pisme kiiciilmesi, porozite ve birim
hacim agirlik degerlerinin hesaplamalar;, su emme deneyi, iic nokta egme
dayanimi ve mikroyapisal incelemeler ile yapilmistir. Her bir katki maddesine ait

deney akim semas1 Sekil 3.1 a, b ve 3.2 de verilmistir.
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Seydisehir Al,O3

.

Seydisehir Al,O3
(Cry03 ,TiO; katkilar)

Bilyal1 Degirmende
Ogiitme (8 sa )

A 4

Nemlendirme
(% 25)

A 4

0,3 mm lik Elekten
Eleme

A 4

Presleme
(40 kg/cm?)

A 4

Kurutma
(85°C)

A 4

Sinterleme

A 4

Karakterizasyon

(a)

Sekil 3.1

|

Ogiitme
IPA icinde ( 2sa )

A 4

Kurutma
(105 °C)

A 4

Nemlendirme
(% 35)

A 4

0,3 mm lik Elekten
Eleme

A 4

Presleme
(40 kg/cm?)

A 4

Kurutma
(85°0C)

A 4

Sinterleme

Karakterizasyon

(b)

a) Katkisiz Al,O; Calismasina Ait Deney Akim Semasi
b)TiO, ve Cr,0; Katkili Al,Oj; ‘lin Calismalarina Ait Deney Akim Semast



Seydisehir Al,O3
(MgCl, . 6H,0 katkis)

A 4

Nemlendirme
(%35)

A 4

0,3 mm lik Elekten
Eleme

A 4

Presleme
40 kg/cmz)

A 4

Kurutma
(85°0C)

A 4

Sinterleme

A 4
Karakterizasyon

Sekil 3.2 MgO Katkili Al,O3; Calismasina Ait Deney Akim Semast
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3.2. DENEYLERDE KULLANILAN MALZEMELER

3.2.1 Aliimina

Calismalarda kullanilan aliimina, ET1 aliiminyum tesislerinde iiretilmis metaliirjik

kalitede altiminadir. Aliiminanin kimyasal analizi Cizelge 3.1° de verilmistir.

Cizelge 3.1 Seydisehir Aliiminasinin Komple Kimyasal Analiz Sonuglart

ETI Aliiminyum s e .
Bilesikler | oz ortalamasn | 10
(1991) ¢

C - 0,2 -
S - 0,19 -
Ates Zaiyati 0,41 1,10 -
SiO, 0,02 0,52 --

Fe, 03 0,017 0,01 0,027

Na,O 0,42 0,2 0,40
TiO, 0,079 0,1 -
CaO - 0,01 -
Zn0O - -- --
P,0s 0,001 - -
V,05 0,0028 - -
SO; 0,079 - ~
MnO ~ ~ ~
CuO - - -
K>,O - 0,005 --

Al,O3 98,975 97,664 99,573

Mutlak Yog.

(gr/cm’) 3,52 h h
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3.2.2 Krom OKksit

Calismalarda kullanilan krom oksit (Cr,03) , Ishakoglu Boya-Kimya Sanayi A.S.
den alinan 651 kodlu ve yesil renkli krom oksittir. Uriine ait teknik bilgiler
Cizelge 3.2’ de verilmistir.

Cizelge 3.2 Krom Oksitin Teknik Ozellikleri

Fiziksel ve Kimyasal Yapisi Limitler Analiz Degeri
Kimyasal Ozelligi Cr03 -
Gorliniis Yesil toz Yesil toz
pH ( % 5 sulu ¢ozeltide ) 5.0-7.0 6.0
Nem (105 °C) 1.0 max 0.85
Suda ¢oziinen tuzlar % 1.0 max 0.5
Yag absorbsiyonu 15-25 17
Cr03 % 96 - 99 97
Tane biiyiikliigii (325mesh) % 1.0 max 0.4
Yogunluk gr/cm’ 50+0.5 5.2
3.2.3. Titan Oksit

Calismada kullanilan titan oksit (TiO;), KRONOS A.G. firmas1 tarafindan
sentetik olarak iiretilmistir. Titan oksit EGEFERRO firmasindan alinmis fakat
fiziksel ve kimyasal analiz degerlerini iceren bilgiler firmadan alinamamistir.
Boliimiimiizde sadece XRD analizi yapilabilmistir. Yapilan XRD analiz sonucu

Sekil 3.3’ te verilmistir.

3.2.4 Magnezyum OXksit

Calisma MgO katki maddesi Al,Os’e az miktarda ilave edildigi i¢cin, MgO’in

aliimina tanelerinin yiizeyine homojen bir sekilde dagilmasini saglamak amaciyla
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oksit yerine MgCl,.6H,O c¢ozeltisi kullanilmistir. Cozelti okulumuzda kendi
imkanlarimiz dogrultusunda hazirlanmistir. MgCl,.6H,0O iiretim akim semasi

Sekil 3.4’ te verilmistir.

[Gr;oup:l—mWDDE, Da%a:KRONOS TITAN] ?[‘ITAN OKSIT
Pl 4
# * 0 = * Thetaj;)Theta (deg)
Sekil 3.3 Kronos TiO, ‘in XRD Pikleri
Kalsine Magnezya
A
HCl ile islem
A
Stizme .| Coziinmeyenler
(Silikatlar)
A
Cozelti (pH:1)
MgO "
Stizme .| Cokelti {Fe(OH),}
A
Su Buharlagtirma - Su
A
MgC12.6H20

Sekil 3.4 MgCl,.6H,0 Uretim Akim Semasi
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3.3 BILESIM HAZIRLAMA

Yapilan c¢alismada, literatiirde mevcut diger caligmalar goz Oniine alinarak
Seydisehir Aliiminasina farkli miktarlarda Cr,O3, TiO, ve MgO katki maddeleri
ilave edilerek sinterleme davramiglart  incelenmistir.  Hazirlanan  toz
kompozisyonlarindaki katki madde miktarlar1 Cizelge 3.3 te verilmigstir (ag :

agirlikca).

Cizelge 3.3’ te goriildiigi gibi toz kompozisyonlarinin hazirlanmasi1 dort farkli
asamadan meydana gelmistir. Ik asamada Seydisehir Aliiminasina hicbir katki
madde ilavesi yapilmamistir. 1kg’lik saf aliimina tozu, 8 saat boyunca bilyali
degirmende ogiitiilmiistiir. Ogiitme sonucu aliimina tozu, 0.3 mm’lik elekten

elenerek sekillendirmeye hazir hale getirilmistir.

Cizelge 3.3 Hazirlanan Toz Kompozisyonlarindaki Katki Madde Miktarlari

Deneysel Katki Katki ALO;
Asama Maddesi Miktar: %
1 - - 100
ag. %0,1 99.9
5 Cr05 ag. %0,3 99.7
ag. %0,5 99.5
% 2 mol 08
3 TiO, % 4 mol 96
% 6 mol 94
ag. %0.02 99,98
4 ag. %0.05 99.95
MgO
ag. %0.1 99.90

2. ve 3. asamalarda katki maddesi olarak Cr,Oz ve TiO, katkilar secilmistir.
Cr,03 katkisindan agirlik¢a 0,1, 0,3 ve 0,5 oranlarinda, TiO, katkisindan ise %2,
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4 ve 6 mol olmak iizere her bir katki maddesinden 3’er kompozisyon
hazirlanmistir. Belirlenen her bir katki maddesinden karisima ne kadar katilacagi

asagidaki gibi hesaplanmistir. Buna gore;

Agirlikca % 0,1 Cr,Os3 katkisi igin:
Agirlikca %0,1 Cr,03, 1000gr Al,O3 i¢in 1gr Cr,O3; demektir. Kullandigimiz
Cr,03; hammaddesinin  kimyasal analizi incelendiginde %97’lik oldugu

goriilmektedir. Bu miktar baz alinarak hesaplamalar yapildiginda

100 gr da 97 gr Cr,0O3 varsa
x grda 1 gr Cr,03

x =1,03 gr Cr,0; olarak bulunmustur. Yani agirlikca %0,1 Cr,0Os katkist igin
hammaddeden 1,03 gr alinmasi gerekmektedir. Tiim bu hesaplamalar agirlikca
%0,3 ve 0,5 Cr,03 icin yapildiginda; %0,3 Cr,03 icin 3,09 gr ve %0,5 Cr,03 i¢in
de 5,15 gr Cr,03 olarak bulunmustur.

% 2 mol TiO, katkis1 icin:

(ma TiO; =80 gr, ma Al,O3=102 gr) %2’lik TiO, %98’lik Al O3’ tiir.

Agirlik¢ca % 2 mol TiO,= 80x2=160 gr

Agirlikca %98 mol Al,03=102x98=9996 gr

TiOx+ Al,03=160+9996=10156gr (%)

TiO; i¢in:160/10156=0,0158....... %1,58 TiO,
Al,031¢in:9996/10156=0,9843......%98,43 Al,0O;

Buna gore 1 kg karisim icin; 984,3 gr Al,O3 ve 15,7 gr TiO, alinacaktir. Bu
hesaplamalar TiO, nin diger katki miktarlari i¢in yapildiginda %4 mol TiO; i¢in;
32 gr TiO; + 968 gr Al,Os, %6 mol TiO, icin; 48 gr TiO, + 952 gr AlO3

oranlarinda karisim hazirlanacaktir.

Yukaridaki hesaplamalar sonrasinda kompozisyonlar ayri ayrn 1 kg’lik toz
karigimlart halinde 750 mlt’lik izopropil alkol ilavesiyle bilyali degirmenlere
konularak karistirilmistir. 2 saat boyunca karistirilan bu toz kompozisyonlart genis

tepsilere dokiildiikten sonra alkoliin buharlastirilmasi amaciyla etiivde 85 °C’ de
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24 saat kurutulmustur. Kurutma sonrasi topaklasan tozlar 0.3 mm’ lik eleklerden

elenerek sekillendirmeye hazir hale getirilmistir.

Son asamada ise katki maddesi olarak MgO secilmistir. Az miktarda ilave edilen
MgO'’ in aliimina tanelerinin yiizeyine homojen bir sekilde dagilmasini saglamak
amaciyla oksit yerine MgCl,.6H,O c¢ozeltisi kullanilmistir. Cozelti 6giitiilmiis
haldeki aliiminanin nemlendirme suyuna katilarak toz karisimlar elde edilmistir.
Hazirlanan karisimlar daha sonra 0.3 mm’lik eleklerden elenerek graniile edilmis
ve sekillendirmeye hazir hale getirilmistir. Secilen MgO katki miktarina gore 1
kg’lik karistma ne kadar MgCl,.6H,O katilmast gerektigi asagidaki gibi

hesaplanmistir. Buna gore:

Agirlikga %0,02 MgO i¢in:
1 kg hammadde i¢in 0,02 gr MgO + 99,98 Al,O3 alinmistir.
my (MgCl,.6H,0)=203,5 gr...... MgO.5H,0.(HCI),

40,3 gr MgO  203,5 gr MgCl,.6H,0) da varsa
0,2 erMegO X
x =1,0099....1,01 gr MgCl,.6H,0) bulunur.

Bu hesaplamalar agirlik¢a % 0,05 ve 0,1 MgO i¢in yapildiginda; %0,05 MgO i¢in
2,524 gr MgCl,.6H,0, %0,1 MgO i¢in 5,05 gr MgCl,.6H,0 oranlarinda karisima

katilacaktir.

3.4. SEKILLENDIRME

Hazirlanan toz karisimlar1 sinterleme Oncesi belirli miktarlarda nemlendirildikten
sonra, Sekil 3.5’ de goriilen Sahinler (Konya) firmasina ait DP 775-30 model, tek
yonlii hidrolik preste, 40 MPa’ Ik yiik altinda dikdortgen cubuklar seklinde

preslenmistir.
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Sekil 3.5 Tek Yonlii Hidrolik Pres Goriintiisii

3.5. SINTERLEME

Sinterleme islemi, NABERTHERM marka HT16/1750 model firinda, hava
atmosferinde gerceklestirilmistir (Sekil 3.6). Sinterleme sicakligi olarak 1500,

1550, 1600 ve 1650 °C gibi dort farkli sicaklik secilmis ve numuneler bu

sicakliklarda 7 © C/dk 1sitma hiziyla 2 saat siire ile sinterlenmistir.

ar

Sekil 3.6 NABERTHERM Marka HT16/1750 Model Firin
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3.6. NUMUNELERE UYGULANAN TESTLER
3.6.1 Porozite, Birim Hacim Agirhik ve Su Emme Deneyleri

Sinterleme sonrasinda testlerin uygulanmasi i¢in her bir kompozisyona ait olmak
tizere dort farkli sicaklikta elde edilen numunelerinden 8’er adet alinmistir.

Yapilan hesaplamalar sonucunda ortalama degerler bulunmustur.

Porozite, birim hacim agirlik ve su emme deneyinde su icinde kaynatma ve tartim
alma yontemleri kullanilmistir. Bu yontemde;

e 110 °C’de etiivde sabit tartima getirilmis orneklerin tartimi alinir. (D)

e Ornekler tamami su ile ortiilii olacak sekilde saf suda asili halde iki saat

kaynatilir ve 12 saat suda bekletilir.
e Suicinde asili durumda tartimlar alinir.(S)
e Sudan cikarildiktan sonra nemli bir bezle hafifce sular1 alinir. (W)

Buna gore porozite (% P), birim hacim agirhig (B,gr/cm3) ve su emme miktari

(%S .E) asagidaki formiilden hesaplanir (Evcin 2000).

% P =[(W—-D)]/[(W=S)] * 100 3.1

B=D/(W-5) (3.2)

%sE="""L ‘100 (3.3)
D

2.6.2 Pisme Kiiciilmesi Olciimleri

Sinterleme sonrasinda pisme kii¢iilmesini (Lg) bulmak icin teste tabi tutulacak
numunelerin sinterlenmemis boylar1 (L,) ve sinterlenmis boylar1 (L) oOlgiilerek
asagidaki formiile gore hesaplamalar yapilmistir.

wls= 2L 00 (3.4)

Lo

40



3.6.3 Uc Nokta Egme Dayanimm

Malzemenin mekanik dayanimini tayin etmek i¢in her bir kompozisyona ait
olmak tiizere, dort farkli sicaklikta elde edilen numunelerinden 8’er adet alinmis ve
okulumuz Seramik Miihendisligi laboratuarinda bulunan diizenekte teste tabi
tutulmustur. Yapilan hesaplamalar sonucunda ortalama degerler alinmistir.
Herhangi bir hataya neden olmamasi i¢cin numunelerin yiizeyleri zimparalanarak

piiriizler giderilmistir.

Deney mesnetlerinin tam ortasindan, diizgiin bir sekilde artan kuvvetin kirilma
meydana gelene kadar uygulanmasi yolu ile yapilmistir. Secilen biitiin
numunelere iic nokta egme dayanimi uygulandiktan sonra asagidaki formiilden
malzemenin dayamimi hesaplanmigtir. Olgiimler 0,05 mm hassasiyetli elektronik
kumpasla yapilmistir. Hesaplamalar boyunca mesnetler arast mesafe 3.5 cm

alinmastir.

3 P .L

fo= 57 2

(3.5)

fo = egilme dayanimi (kg/cm?)

P = Kirilma anindaki kuvvet (kg)

L = Mesnetler arasi agiklik (cm)

b = numunenin deney 6ncesi Ol¢iilen genisligi (cm)

h = numunenin deney 6ncesi Olciilen yiiksekligi (cm)

3.6.4 Taramal Elektron Mikroskobu ile Mikroyap: incelemeleri

Mikroyapi incelemeleri icin 1600 °C’ de sinterlenen katkisiz, % 0,5 gr Cr,O3, %6
mol TiO; ve % 0,5 gr MgO katkili aliimina numuneleri se¢ilmistir. Numuneler
oncelikle Eskisehir Anadolu Universitesi Miihendislik-Mimarlik Fakiiltesi

Seramik Arastirma Laboratuvari’nda altinla kaplanmis, daha sonra Afyon
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Kocatepe Universitesi TUAM’ da bulunan SEM cihazinda incelenmistir. Sekil
3.7’ de incelemelerin yapildigi SEM cihazi gosterilmektedir

Sekil 3.7 LEO 1430 VP Model SEM Cihaz1
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4. BULGULAR

4.1. PISME KUCULMESI

Sinterleme sicakligr ve katki oranina bagli olarak numunelerin degisen pisme

kiiciilmesi (%) degerleri Cizelge 4.1 *de verilmistir.

Cizelge 4.1 Artan Sinterleme Sicakligi ve Katki Oranina Bagli Olarak Numunelerin % Pisme
Kiiciilmesi Degerleri

Sicakhg (° C)
Katki
Miktar: 1500 °C 1550 °C 1600 °C 1650 °C
(%)
Katkisiz Al,O3 11.20 12.57 14.28 17.55
0,1 gr Cr,03 10.02 11.29 13.60 15.84
0,3 gr Cr,03 8.90 10.67 12.44 14.57
0,5 gr Cr,03 104 11.36 14.97 16.23
2 mol TiO, 19.09 20.12 21.69 21.96
4 mol TiO, 21.50 21.86 22.12 23.32
6 mol TiO, 21.80 22.13 22.26 23.37
0,02 gr MgO 10.80 12.09 13.40 16.10
0,05 gr MgO 10.10 11.91 13.34 15.48
0,10 gr MgO 11.17 12.15 13.72 16.55

Cizelge 4.1 de verilen degerler incelendiginde artan sinterleme sicakligina paralel
olarak pisme kiiciilmesi degerlerinde bir artma meydana geldigi goriilmektedir. En

yiiksek pisme kii¢iilmesi TiO; katkili numunelerde meydana gelmistir.
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4.1.1. Katkisiz Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhg ile % Pisme

Kiiciilmesi Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis katkisiz numunelerin
sinterleme sicakligina bagli olarak pisme kiiciilmesi degerleri degisimi grafigi

Sekil 4.1 ‘de verilmistir.
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Sekil 4.1. Katkisiz Alimina Numunelerinin Sicakliga Bagli % Pisme Kiiciilmesi Degerleri

Sekil 4.1 ‘de verilen degerler incelendiginde sinterleme sicakligi arttikca pisme
kiictilme degerlerinin arttig1 goriilmektedir. 1500 °C de % 11.20 olan pisme
kiiciilmesi 1650 °C’de % 17.55’e yiikselmistir.
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4.1.2. Krom Oksit Katkili Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhi@ ve Katki

Oram ile Pisme Kiiciilmesi Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis krom oksit katkili numunelerin
artan sinterleme sicakligi ve katki oranina bagl olarak pisme kiiciilmesi degerleri

degisimi grafigi Sekil 4.2 ‘de verilmistir.
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Sekil 4.2. Katkisiz ve Farkli Miktarlarda Cr,0; Igeren Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagh %
Pigme Kii¢iilmesi Degerleri Degisimi

Sekil 4.2 ‘de verilen degerler incelendiginde sinterleme sicakligi arttikca pisme
kiiciilme degerlerinin arttign goriilmektedir. Artislar katkisiz numunelerden daha
az olmustur. Bu sonuglar krom oksit katkili numunelerin katkisiz numunelere gore

daha fazla toplam gozenek icerdigini gostermektedir.
Katki miktar1 arttikca pisme kiiciilmesi degerlerinde agirlikca %0.1 Cr,O; ‘den

9%0.3 Cr,0s3’e geciste bir diisme ve sonra tekrar yiikselme goriilmiistiir. Buna

ragmen toplam kiiciilme degerleri katkisiz numuneye gore daha az olmustur.
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4.1.3. Titan Oksit Katkili Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhg1 ve Katki

Oram ile Pisme Kiiciilmesi Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis titan oksit katkili numunelerin
sinterleme sicakligi ve katki oranina bagli olarak pisme kiictilmesi degerleri

degisimi grafigi Sekil 4.3 ‘de verilmistir.
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Sekil 4.3. Katkisiz ve Farkli Miktarlarda TiO, Iceren Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagh %
Pigme Kii¢iilmesi Degerleri Degisimi

Sekil 4.3 ‘de verilen degerler incelendiginde sinterleme sicakligr arttikca pisme
kiiciilme degerlerinin arttig1r goriilmektedir. Artislar katkisiz numunelerden daha
fazla olmustur. Bu sonuglar titan oksit katkilt numunelerin katkisiz numunelere

gore cok daha az toplam gozenek icerdigini gostermektedir.

Katki miktar1 arttik¢a pisme kiigiilmesi degerlerinde yiikselme goriilmiistiir.
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4.1.4. Magnezyum Oksit Katkili Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhigi ve

Katki Orani ile Pisme Kiiciilmesi Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis magnezyum oksit katkili
numunelerin artan sinterleme sicakligi ve katki oranina gére pisme kiigiilmesi

degerleri degisimi grafigi Sekil 4.4 ‘de verilmistir.
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Sekil 4.4. Katkisiz ve Farkli Miktarlarda MgO Iceren Aliimina Numunelerinin Sicakliga Baglt %
Pigme Kiiciilmesi Degerleri Degisimi

Sekil 4.4 ‘de verilen degerler incelendiginde sinterleme sicakligi arttik¢a pisme
kiiciilme degerlerinin arttifn goriilmektedir. Artislar katkisiz numunelerden daha
az olmustur. Bu sonug¢lar magnezyum oksit katkilt numunelerin katkisiz

numunelere gore daha fazla toplam gozenek icerdigini gostermektedir.
Katk1 miktar1 arttikga pisme kiigiilmesi degerlerinde agirlikca %0,02’den %0,05

MgO’ e geciste Once bir azalma ve sonra tekrar artma olmustur. Buna ragmen

toplam kiiciilme degerleri katkisiz numuneye gore daha azdir.
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4.2. SU EMME

Numunelerin artan sinterleme sicakligi ve katki oranina bagli olarak su emme

(%) degerleri degisimi Cizelge 4.2 *de verilmistir.

Cizelge 4.2 Artan Sinterleme Sicakligr ve Katki Oranina Bagli Olarak Numunelerin % Su Emme

Degerleri
Sicaklik (° C)
Katki
Miktar1 1500 °C 1550°C 1600 °C 1650 °C
Katkisiz 21.2 19.88 16.87 13.14
Al,O3
0,1 gr 23.64 21.38 17.57 15.90
CI‘203
0,3 gr 23.32 20.81 17.25 15.20
Cr203
0,5 gr 20.53 18.82 14.50 11.95
Cr203
2 mol 9.48 9.16 6.85 6.77
TiO,
4 mol 7.52 7.01 6.75 5.81
TiO,
6 mol 6.29 6.09 5.87 4.22
TiO,
0,02 gr 21.62 21.45 18.62 15.04
MgO
0,05 gr 23.49 21.95 19.60 15.48
MgO
0,1 gr 21.00 19.64 15.20 11.99
MgO

Cizelge 4.2 ’de verilen degerler incelendiginde artan sinterleme sicakligina paralel
olarak su emme degerlerinde bir azalma meydana geldigi goriilmektedir. En

diisiik su emme degerleri TiO, katkilt numunelerde elde edilmistir.
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4.2.1. Katkisiz Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhigr ile Su Emme

Degerleri Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis katkisiz numunelerin
sinterleme sicakligina bagl olarak su emme degerleri degisimi grafigi Sekil 4.5

‘de verilmistir.
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Sekil 4.5. Katkisiz Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagli % Su Emme Degerleri

Sekil 4.5 ‘de verilen degerler incelendiginde sinterleme sicakligi arttikca % su

emme degerlerinin azaldig1 goriilmektedir. 1500 °C de % 21.20 olan su emme

%’s1 1650 °C’de % 13.14’e diismiistiir.

Bu sonuclar sinterleme sicakligi artisina paralel olarak numunelerde agik gézenek

miktarinin azaldigim1 gostermektedir.
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4.2.2. Krom Oksit Katkili Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhig ve Katki

Orami ile Su Emme Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis krom oksit katkili numunelerin
artan sinterleme sicakliglr ve katki oranina bagli olarak % su emme degerleri

degisimi grafigi Sekil 4.6 ‘da verilmistir.
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Sekil 4.6. Katkisiz ve Farkli Miktarlarda Cr,0; Igeren Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagh %
Su Emme Degerleri

Sekil 4.6 ‘da goriilen sonuglar incelendiginde sinterleme sicakligi arttikca su
emme degerlerinde beklenildigi gibi azalis meydana gelmistir. Agirlik¢a % 0,1 ve
% 0.3 Cr,0; katkili numunelerin su emme degerleri katkisiz numunelere gore
daha yiiksek olmustur. Bu sonuglar agirlikca % 0,1 ve % 0.3 Cr,Os katkili
numunelerin katkisiz numunelere gore daha fazla agik gbzenek icerdigini
gostermektedir. Agirlikca % 0.5 Cr,O3 katkili numunelerin su emme degerlerinin
katkisiz ve katkili diger numunelerden daha diisiik oldugu goriilmektedir. Cizelge
4.1 ‘de goriildiigii gibi bu numuneler krom oksit katkili numuneler icerisinde
pisme kiiciilmesi degerleri en fazla yani toplam gozenek miktarlari en az olan

numunelerdir.
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4.2.3. Titan Oksit Katkilh Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhg1 ve Katki

Orani ile Su Emme Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis titan oksit katkili numunelerin
artan sinterleme sicakligi ve katki oranina bagli olarak % su emme degerleri

degisimi grafigi Sekil 4.7 ‘de verilmistir.
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Sekil 4.7 Katkisiz ve Farkli Miktarlarda TiO, Iceren Aliimina Numunelerinin Sicakliga Baglt %
Su Emme Degerleri

Sekil 4.7 ‘de goriilen sonucglar incelendiginde sinterleme sicakligi arttikca su
emme degerlerinde beklenildigi gibi azalis meydana gelmistir. Tim katkili

numunelerin su emme degerleri katkisiz numunelere gore cok daha diisiik

olmustur.

Katki miktar1 artttkca da su emme yiizdelerinde azalma meydana gelmistir.

Katkisiz numunede 1650 °C’de % 13.14 olan su emme %’si % 6 mol titan oksit

katkili numunede % 4.22 ‘ye diismiistiir.
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4.2.4. Magnezyum Oksit Katkili Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhigi ve

Katki Orani ile Su Emme Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis magnezyum oksit katkili
numunelerin sinterleme sicakligina bagh olarak % su emme degerleri degisimi

grafigi Sekil 4.8 ‘de verilmistir.
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Sekil 4.8. Katkisiz ve MgO Katkili Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagli % Su Emme
Degerleri

Sekil 4.8 ‘de goriilen sonuglar incelendiginde sinterleme sicakligi arttikca su
emme degerlerinde beklenildigi gibi bir azalma goriilmektedir. Agirhikca % 0.02
ve 0.05 gr MgO iceren numuneler katkisiz numuneye gore daha yiiksek su emme
degeri gosterirken % 0.1 MgO katkili numunelerde daha diisiik su emme degerleri
goriilmektedir. % 0.1 MgO katkili numunelerin pisme kiigiilmesi degerleri MgO
katkili numuneler icerisinde en yiiksek degerlere sahip numuneler yani toplam
gozenek orant en diisik olan numunelerdir. Bu numunelerin % su emme
degerlerinin katkisiz numunelerden daha az oldugu dikkate alinirsa, agik

gozeneklerin biiylik bir boliimiiniin kapali gozenege doniistiigii soylenebilir.
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4.3. GORUNUR GOZENEK

Numunelerin artan sinterleme sicaklifi ve katki oranina baglh olarak goriiniir

gozenek (%) degerleri degisimi Cizelge 4.3 *de verilmistir.

Cizelge 4.3 Artan Sinterleme Sicaklig1 ve Katki Oranina Bagli Olarak Numunelerin % Goriiniir
Gozenek Degerleri (%)

Sicaklik (°C)

Katki
Miktart 1500 °C 1550 °C 1600 °C 1650 °C
Katkisiz

ALO: 45.00 41.90 37.37 30.50

0,1 gr

Cr,0s 47.61 43.52 38.00 33.37

0,3 gr

Cr,0s 46.64 42.35 37.50 32

0,5 gr

Cr,0s 43.06 40.36 34.87 29.62

2 mol

TiO, 26.00 2591 19.85 19.12

4 mol

TiO, 21.87 21.02 19.25 15.12

6 mol

TiO, 18.89 18.10 17.12 12.37
0,02 gr

MgO 45.86 43.20 41.25 34.40
0,05 gr

MgO 46.00 45.17 42.00 35.70

0,1 gr

MgO 42.39 41.32 36.20 29.66

Cizelge 4.3 de verilen degerler incelendiginde artan sinterleme sicakligina paralel
olarak goriiniir gbzenek degerlerinde bir azalma meydana geldigi goriilmektedir.

En diisiik goriiniir gozenek degerleri TiO, katkili numunelerde elde edilmistir.
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4.3.1. Katkisiz Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhig ile Goriiniir Go6zenek

Degerleri Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis katkisiz numunelerin
sinterleme sicakligina bagli olarak goriiniir gozenek degerleri degisimi grafigi
Sekil 4.9 ‘da verilmistir.
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Sekil 4.9. Katkisiz Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagli % Goriiniir Gozenek Degerleri

Sekil 4.9 ‘da verilen degerler incelendiginde sinterleme sicakligi arttikca %
goriiniir gozenek degerlerinin azaldigr goriilmektedir. 1500 °C de % 45.00 olan
goriiniir gozenek %’si 1650 °C’de % 30.5’e diigmiistiir.

Bu sonuglar sinterleme sicaklig artisina paralel olarak numunelerde acik gozenek

miktarinin azaldigin gostermektedir.
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4.3.2. Krom Oksit Katkili Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhi@ ve Katki

Orami ile Goriiniir Gozenek Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis krom oksit katkili numunelerin
artan sinterleme sicakligi ve katki oranina bagh olarak % goriiniir gozenek

degerleri degisimi grafigi Sekil 4.10 ‘da verilmistir.
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Sekil 4.10 Katkisiz ve Cr,0O5 Katkil1 Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagl % Goriiniir
Gozenek Degerleri

Sekil 4.10 ‘da goriilen sonuclar incelendiginde sinterleme sicakligi arttikca
gorliniir gozenek degerlerinde beklenildigi gibi azalis meydana gelmistir.
Agirlik¢a % 0,1 ve % 0.3 Cr,03 katkili numunelerin goriiniir gozenek degerlerinin
katkisiz numunelere gore daha yiiksek, % 0.5 Cr,O3 katkilt numunelerin goriiniir
gozenek degerlerinin ise katkisiz ve katkili diger numunelerden daha diisiik
oldugu goriilmektedir. Cizelge 4.1 ‘de goriildiigi gibi bu numuneler krom oksit
katkilt numuneler icerisinde pisme kiiciilmeleri en fazla yani toplam goézenek

miktarlari en diisiik olan numunelerdir.
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4.3.3. Titan Oksit Katkili Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhg1 ve Katki

Orani ile Goriiniir Gozenek Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis titan oksit katkili numunelerin
artan sinterleme sicakligi ve katki oranmna bagh olarak % gOriiniir gozenek

degerleri degisimi grafigi Sekil 4.11 ‘de verilmistir.
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Sekil 4.11. Katkisiz ve Farkli Oranlarda TiO, Igeren Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagh %
Gorliniir Gozenek Degerleri
Sekil 4.11 ‘de goriilen sonuclar incelendiginde sinterleme sicaklifi arttikca
goriiniir gbzenek degerlerinde beklenildigi gibi azalis meydana gelmistir. Tiim
katkili numunelerin goriiniir gozenek degerleri katkisiz numunelere gore ¢cok daha

diisiik olmustur.
Katki miktar1 arttikca da goriiniir gozenek ylizdelerinde azalma meydana

gelmigstir. Katkisiz numunede 1650 °C’de % 30.50 olan goriiniir gbzenek %’si 6

mol titan oksit katkilt numunede % 12.37 ‘ye diismiistiir.
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4.3.4. Magnezyum Oksit Katkili Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhigi ve

Katki Orani ile Goriiniir Gozenek Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis magnezyum oksit katkili
numunelerin sinterleme sicakligina bagli olarak % goriiniir gbzenek degerleri

degisimi grafigi Sekil 4.12 ‘de verilmistir.
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Sekil 4.12. Katkisiz ve MgO Katkil1 Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagli % Goriiniir Gozenek
Degerleri

Sekil 4.12 ‘de goriilen sonuclar incelendiginde sinterleme sicakligi arttikca
gorliniir gozenek degerlerinde azalis goriilmektedir. Agirlikca % 0.02 ve 0.05
MgO iceren numuneler katkisiz numuneye gore daha yiiksek goriiniir gbzenek
degeri gosteritken % 0.1 katkili numunelerde daha diisiik goriiniir gézenek
degerleri goriilmektedir. % 0.1 MgO katkili numunelerin pisme kiictilmesi MgO
katkili numuneler icerisinde en yiiksek degerlere sahip numuneler yani toplam
gozenek orant en diisik olan numunelerdir. Fakat katkisiz numunelerle
karsilastirlldiginda daha fazla gOriiniir goézenek degerine sahip olmasi
beklenmektedir. Bu durumun olmayisi agik gdzeneklerin bir boliimiiniin kapali

gozenege doniistiiglinii gostermektedir.
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4.4. BIRIM HACIM AGIRLIGI

Sinterleme sicakligr ve katki oranina bagli olarak numunelerin degisen birim

hacim agirhigr degerleri Cizelge 4.4 *de verilmistir.

Cizelge 4.4 Artan Sinterleme Sicakligi ve Katki Oranina Bagli Olarak Numunelerin Birim Hacim
Agirhigt Degerleri (gr/cm3)

Sicaklik (°C)
Katki
Miktar: 1500°C 1550 °C 1600 °C 1650°C
Katkisiz 2.06 2.14 2.18 2.34
Al,O3
0,1 gr 1.90 2.03 2.12 2.29
CI‘203
0,3 gr 1.96 2.04 2.15 2.31
CI‘203
0,5 gr 2.09 2.15 2.40 2.50
CI‘203
2 mol 2.73 2.80 2.81 2.86
TiO,
4 mol 2.89 2.94 2.84 2.98
TiO,
6 mol 2.98 2.96 2.9 3.03
TiO,
0,02 gr 2.04 2.1 2.16 2.32
MgO
0,05 gr 1.92 2.02 2.13 2.30
MgO
0,1 gr 1.98 2.16 2.2 2.53
MgO

Cizelge 4.4 "de verilen degerler incelendiginde artan sinterleme sicakligina paralel
olarak birim hacim agirlik degerlerinde bir artma meydana geldigi goriilmektedir.
En yiiksek birim hacim agirhig degerleri TiO, katkili numunelerde elde

edilmistir.
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4.4.1. Katkisiz Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhig1 ile % Birim Hacim

Agirhgr Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis katkisiz numunelerin
sinterleme sicakligina baglh olarak birim hacim agirlig1 degerleri degisimi grafigi

Sekil 4.13 ‘de verilmistir.
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Sekil 4.13. Katkisiz Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagli Birim Hacim Agirligi Degerleri
Degisimi

Sekil 4.13 ‘de verilen degerler incelendiginde sinterleme sicakligr arttikca birim
hacim agirhgn degerlerinin arttigi goriilmektedir. 1500 °C de 2.06 gr/cm’ olan
birim hacim agirlig 1650 °C’de 2.34’e yiikselmistir.
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4.4.2. Krom Oksit Katkili Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhi@ ve Katki

Oramni ile Birim Hacim Agirhig1 Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis krom oksit katkili numunelerin
artan sinterleme sicakligi ve katki orammna bagli olarak birim hacim agirlhig

degerleri degisimi grafigi Sekil 4.14 ‘de verilmistir.
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Sekil 4.14. Katkisiz ve Farkli Miktarlarda Cr,O5 Iceren Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagh
Birim Hacim Agirligi Degerleri Degisimi

Sekil 4.14 ‘de verilen degerler incelendiginde sinterleme sicakligi arttik¢a birim

hacim agirligi degerlerinin arttig1 goriilmektedir.

Agirlikca % 0.1 ve 0.3 oraninda krom oksit iceren numunelerin birim hacim
agirhig degerleri katkisiz numunelerden daha kiiciik iken 0.5 krom oksit katkili
numunede daha yiiksek ¢cikmistir. Bu sonug¢ % 0.5 krom oksit katkili numunelerin
katkisiz, % 0.1 ve % 0.3 katkili numunelere gore daha az toplam gozenek

icerdigini gostermektedir.
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4.4.3. Titan Oksit Katkili Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhg1 ve Katki

Oramni ile Birim Hacim Agirhig1 Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis titan oksit katkili numunelerin
sinterleme sicaklig1 ve katki oranina bagli olarak birim hacim agirhig1 degerleri

degisimi grafigi Sekil 4.15 ‘de verilmistir.
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Sekil 4.15. Katkisiz ve Farkli Miktarlarda TiO, Igeren Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagli
Birim Hacim Agirligi Degerleri

Sekil 4.15 ‘de verilen degerler incelendiginde sinterleme sicakligr arttikca birim
hacim agirlig1 degerlerinin arttigi goriilmektedir. Artislar katkisiz numunelerden
daha fazla olmustur. Bu sonuglar titan oksit katkili numunelerin katkisiz

numunelere gore ¢cok daha az toplam gdzenek icerdigini gostermektedir.

Katk1 miktar1 arttik¢a birim hacim agirhigi degerlerinde yiikselme goriilmiistiir.

61



4.4.4. Magnezyum Oksit Katkili Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhigi ve

Katki Orani ile Birim Hacim Agirhg1 Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis magnezyum oksit katkili
numunelerin artan sinterleme sicakligi ve katki oranina gore birim hacim agirligi

degerleri degisimi grafigi Sekil 4.16 ‘da verilmistir.
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Sekil 4.16. Katkisiz ve Farkli Miktarlarda MgO Igeren Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagh
Birim Hacim Agirligi Degerleri

Sekil 4.16 ‘da verilen degerler incelendiginde sinterleme sicakligi arttik¢a birim

hacim agirlig1 degerlerinin arttigi goriilmektedir.

Katki miktar: arttik¢a birim hacim agirligi degerlerinde ©nce azalma sonra artma
meydana gelmistir. % 0.1 MgO katkili numunelerin birim hacim agirligi degerleri
katkisiz, % 0.02 ve % 0.05 MgO katkili numunelere gore daha yiiksek deger

vermistir.
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4.5.UC NOKTA EGME DAYANIMI

Numunelerin artan sinterleme sicakligi ve katki oranina bagli olarak {i¢ nokta

egme dayanimi degerleri degisimi Cizelge 4.5 *de verilmistir.

Cizelge 4.5 Artan Sinterleme Sicaklig1 ve Katki Oranina Baglh Olarak Numunelerin U¢ Nokta
Egme Dayanimi Degerleri (MPa)

Sicaklik (° C)
Katki
Miktar1 1500 °C 1550°C 1600 °C 1650 °C
Katkisiz 11.35 16.01 20.04 24.02
Al,O3
0,1 gr 12.00 14.10 19.21 22.90
Cr203
0,3 gr 10.80 13.07 16.14 19.83
Cr203
0,5 gr 14.52 16.82 23.90 25.46
Cr203
2 mol 32.00 33.34 33.80 36.80
TiO,
4 mol 35.38 36.36 37.10 37.17
TiO,
6 mol 31.32 31.41 33.30 35.20
TiO,
0,02 gr 14.80 16.36 19.80 23.13
MgO
0,05 gr 14.00 16,01 19.61 22.90
MgO
0,1 gr 15.60 19.00 23.30 23.69
MgO

Cizelge 4.5 ‘de verilen degerler incelendiginde sinterleme sicakligr arttikca ii¢

nokta egme dayanimi degerlerinde artislar meydana gelmistir.
En yiiksek ili¢ nokta egme dayamimi degerlere titan dioksit katkili numunelerde

ulagilirken, % 0.5 krom oksit ve bazi MgO katkili numuneler de katkisiz

numuneden daha yiiksek dayanim gostermistir.
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4.5.1. Katkisiz Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhg ile U¢c Nokta Egme

Dayanmimi Degerlerinin Degisimi
1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis katkisiz numunelerin

sinterleme sicaklifina bagli olarak ii¢ nokta egme dayanimi degerleri degisimi

grafigi Sekil 4.17 ‘de verilmistir.
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Sekil 4.17. Katkisiz Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagl U¢ Nokta Egme Dayanimi Degerleri
Degisimi

Sekil 4.17 ‘de verilen degerler incelendiginde sinterleme sicakligi arttikca ii¢
nokta egme dayanimi degerlerinin arttig1 goriilmektedir. 1500 °C de 15.30 MPa
olan ii¢ nokta egme dayanimi 1650 °C’de 24.02 MPa’a yiikselmistir.
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4.5.2. Krom Oksit Katkili Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhig ve Katki

Oram ile U¢ Nokta Egme Dayamimu Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis krom oksit katkili numunelerin
artan sinterleme sicakligr ve katki oranina baglh olarak ii¢ nokta egme dayanimi

degerleri degisimi grafigi Sekil 4.18 ‘de verilmistir.
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Sekil 4.18. Katkisiz ve Farkli Miktarlarda Cr,O5 Iceren Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagh
Uc Nokta Egme Dayanimi Degerleri Degisimi

Sekil 4.18 ‘de verilen degerler incelendiginde sinterleme sicakligi arttik¢a iic

nokta egme dayanimi degerlerinin arttig1 goriilmektedir.
Agirlikca % 0.1 ve 0.3 oraninda krom oksit iceren numunelerin ii¢c nokta egme

dayanimi degerleri katkisiz numunelerden daha kiigiik iken 0.5 krom oksit katkili

numunede 1600 ve 1650 °C’de sinterlenmis numuneler daha yiiksek ¢ikmistir.
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4.5.3. Titan Oksit Katkili Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhg1 ve Katki

Oram ile U¢ Nokta Egme Dayamimu Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis titan oksit katkili numunelerin
sinterleme sicakligi ve katki orammna bagli olarak iic nokta egme dayanimi

degerleri degisimi grafigi Sekil 4.19 ‘da verilmistir.
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Sekil 4.19. Katkisiz ve Farkli Miktarlarda TiO, iceren Aliimina Numunelerinin Sicakliga Baglh
Ug Nokta Egme Dayanimi Degerleri

Sekil 4.19 ‘da verilen degerler incelendiginde sinterleme sicakligi arttikca ii¢
nokta egme dayanimi degerlerinin arttigi goriilmektedir. Artislar katkili

numunelerde katkisiz numunelerden ¢ok daha fazla olmustur.

Optimum ii¢ nokta egme dayanimi sonuglar1 4 mol titan oksit katkili numunelerde

elde edilmistir.
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4.5.4. Magnezyum Oksit Katkili Numunelerin Artan Sinterleme Sicakhigi ve

Katki Oram ile U¢ Nokta Egme Dayaninim Degerlerinin Degisimi

1500, 1550, 1600 ve 1650 °C ’lerde sinterlenmis magnezyum oksit katkili
numunelerin artan sinterleme sicakligi ve katki oranina gore {i¢ nokta egme

dayanimi degerleri degisimi grafigi Sekil 4.20 ‘de verilmistir.

30
25 -
E — ] O kKatkisiz
£ o . B W % 0,02 MgO
o 0 % 0,05 MgO
5 15 4 — 0 % 0,1 MgO
=
E
= 101

5 .

D T T T 1

1500 °¢C 1850 0C 1600 °C 1680 °C
Sicaklik (°C)

Sekil 4.20. Katkisiz ve Farkli Miktarlarda MgO Iceren Aliimina Numunelerinin Sicakliga Bagh
Ug Nokta Egme Dayanimi Degerleri

Sekil 4.20 ‘de verilen degerler incelendiginde sinterleme sicakligi arttik¢a iic

nokta egme dayanimi degerlerinin arttifi goriilmektedir.

Katki miktart arttikca numunelerin {i¢c nokta egme dayanimi degerlerinde Once
azalma sonra artma olurken 1500, 1550 ve 1600 °C ’lerde sinterlenmis agirlik¢a
%0.1 MgO katkili numunelerin ii¢ okta egme dayanimi degerleri katkisiz

numunelere gore daha yiiksek deger vermistir.
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4.6. SEM iLE MIKROYAPI ANALIZi

4.6.1. Katkisiz Numunenin SEM Analizi

1600 °C’ de sinterlenen katkisiz aliiminaya ait mikroyapr Sekil 4.21° de

verilmistir.

Detector = SE1 EHT=15.00kV Mag= B.00KX |Probe= 47pA AKUTAGEM Katkisiz

Sekil 4.21 1600 °C’ de Sinterlenen Katkisiz Aliiminanin Mikroyapist

Sekil 4.21 incelendiginde cok genis tane boyut dagiliminin oldugu goriilmektedir
(1-20pum). Kisacast numunede tane biiyiimesi meydana gelmistir. Baz1 bolgelerde
homojen olmayan bir yap1 s6z konusudur. Taneler arasindaki porlar ¢cok az ve

oldukca kiiciiktiir. Ayrica yapida taneler arasi (intergraniiler) bir kirilma vardir.
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4.6.2 Krom Oksit Katkili Numunenin SEM Analizi

1600 °C’ de sinterlenen ve % 0,5 gr Cr,O3 igeren aliimina numunesinin SEM

goriintiisii Sekil 4.22 “‘de verilmistir.

Detector = SE1 EHT=15.00kV Mag= B.OOKX IProbe= 47pA AKU TAGEM Cr katkili

Sekil 4.22 1600 °C” de Sinterlenen ve %0,5 gr Cr,O; Katkili Aliiminanin Mikroyapist

Sekil 4.22°de goriildiigii gibi yapt homojendir. Dar ve homojen tane boyut
dagilimina (1-3um) sahip mikroyap1 bunun bir kanitidir. Tane biiylimesi yoktur.
Bu nedenle elde edilen mikroyapi, boliim 2.6’ da bahsedilen ve onceden yapilmig
calismalarla uyum igerisindedir. Buna gore Cr,O; katkisinin aliimina ile kati
eriyik yaparak tane biiyiimesini engelledigini ve Cr,0O; katkisinin bu konuda etkili
oldugunu soyleyebiliriz. Taneler arasi ve taneler icinde mevcut bulunan az

sayidaki porlar yogunlugun beklenenden az olmasina neden olabilir.
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4.6.3 Titan Oksit Katkilhi Numunenin SEM Analizi

1600 °C’ de sinterlenen, agirlikca % 6 mol TiO, iceren aliimina numunesinin

SEM goriintiisii Sekil 4.23” de verilmistir.

Detector = SE1 EHT =15.00kV Mag= 8.00KX IProbe= 47pA AKUTAGEM Ti katkili

Sekil 4.23 1600 °C’ de Sinterlenen ve % 6 mol TiO, Katkili Aliiminanin Mikroyapisi

Sekil 4.23 ‘de 1600 °C’ de sinterlenen, agirlikca % 6 mol TiO; iceren aliimina
numunesinin mikroyapist katkisizla karsilagtinnldiginda yiiksek oranda tane
biiylimesinin gerceklestigi goriilmektedir. Yapida genis bir tane boyut dagilimi
(>15um)sdz konusudur. Diger mikroyapilardan farkli olarak bu yapidaki
kirilmalar transgraniiledir yani kirilma direk catlaklarda meydana gelmistir. Bu
durum mukavemetin diger katkilara oranla neden daha fazla oldugunu
ispatlamaktadir. TiO, katkisinin tane biiylimesini ilerletmesi ozelligi, diger

calismalarda (boliim 2.6) oldugu gibi bu ¢alismada da gecerliligini korumustur.
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4.6.4 Magnezyum Oksit Katkilh Numunenin SEM Analizi

1600 °C’ de sinterlenen, agirlikca % 0.05 MgO iceren aliimina numunesinin SEM

goriintiisii Sekil 4.24° de verilmistir.

Detector = SE1 EHT=15.00kV Mag= B.OOKX IProbe= 47pA AKUTAGEM Mg katkil H

Sekil 4.24 1600 °C’ de Sinterlenen ve %0,05 gr MgO Katkil1 Aliiminanin Mikroyapist

Sekil 4.24° de verilen 1600 °C’ de sinterlenen, % 0,05 gr MgO iceren aliimina
numunesinin mikroyapisi incelendiginde yap1 dar tane boyut dagilimlidir (1-5um)
ve Cry03 katkilt numuneyle karsilastirildiginda onun kadar homojen bir yapiya
sahip degildir. Cok diisiik oranda bir tane biiyiimesi s6z konusudur. Asir1 tane
biiylimesinin olmamasindan dolayr MgO katkisinin kismide olsa bu ¢alismada
tane biiylimesini engelledigi sOylenebilir. Sinterleme sicakliginin arttirilmasi ile

daha yogun bir yap1 elde edilebilir (Ayas 2006).
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5. TARTISMA VE SONUCLAR

Katkisiz aliiminanin tiim sinterleme sicakliklarinda yapilan incelemelerinde
herhangi bir olumsuz sonugla karsilasiilmamis, uygulanan testlerden elde edilen
verilerin birbiri ile uyum icinde oldugu saptanmistir. Sadece incelenen

mikroyapida tane biiyiimesine rastlanilmstir.

Cr,03 katki miktarlart arasinda en 1yi sonuglarin genellikle %0,5 gr'lik katkiyla
saglandig tespit edilmistir.

Mikroyap1 incelemeleri sonucunda en iyi homojen yap1 ve sinterlenme Cr,Os;

katkili numuneden elde edilmistir.

TiO, katkili numunelere uygulanan testler artan sinterleme sicaklifina bagh

olarak beklenen sonuglar1 vermistir.

Pisme kiiciilmesi ve birim hacim agirlik degerlerinin katkisiz numunelerden daha
fazla olmasi, katkisiz numunelere oranla daha az toplam gézenek icerdigini

gostermektedir.

Katki miktarlar1 arasinda optimum ii¢ nokta egme dayanimi sonuglart % 4 mol

TiO, katkili numunelerden elde edilmistir.

MgO katki miktarlar1 arasinda ise en 1yi sonuglar genellikle %0,1 gr' ik katkilarda

goriilmiistiir.
MgO katkisinda ¢ok diisiik seviyede heterojen tane biiylimesine rastlanilmustir.

Fakat artan sinterleme sicakligi ile daha homojen yap1 elde edilmesi miimkiindiir.

Calismada MgO katkisinin tane bilyiimesini engelledigi sdylenebilir.
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Birim hacim agirlik hesaplamalar1 sonucunda katkili numunelerden elde edilen
sonuglar porozitenin yani gozenekliligin azalmast sonucu yogunluk artigini

dogrulamaktadir.

Incelenen tiim ozellikler sonucunda genellikle en iyi sonuclar 1650 °C’de

sinterlenen iiriinlerde elde edilmistir.
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EKLER

1600 °C’de Sinterlenen Katkisiz Aliimina Numunesi

1600 °C’de Sinterlenen %0,5 gr Cr,0O3 ve %0,05 gr MgO Katkili Numuneler

1600 °C’de Sinterlenen %6 mol TiO, Katkili Numune

77



