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OZET

Y,03; iLAVESININ POLIKRISTAL ALUMINA SERAMIKLERININ
MIKROYAPISI UZERINDEKI ETKIiSI

Cem Ugur KARACAM
Canakkale Onsekiz Mart Universitesi
Fen Bilimleri Enstitlisu
Biyomiihendislik ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dal1 Yiiksek Lisans Tezi
Danigsman: Dr. Ogr. Uyesi Serkan ABALI
23/01/2019, 34

Aliminyum oksit ve itriyum oksit tozlarindan elde edilen Al203-YAG (Y3Al5012)
malzemeler literatiirde yiiksek sicaklik uygulamalarinda kullanilmaya baglanan otektik
yapilardandir. Bu malzemeler i¢in genellikle havacilik endiistrisindeki jet motorlariin
komponentleri olarak kullanilmas1 yoniinde calismalar yapilmaktadir. Ozellikle bu
malzemeler gaz tlirbin motorlarinin enerji verimliligini artirma ve ¢evre kirliligini 6nleme
potansiyeline sahiptir.

Bu calisma kapsaminda %99.99 safliktaki Al2O3 %99.999 safliktaki Y203
tozlarindan agirlik¢a %65, %67 ve %70 oranlarinda aliiminyum oksit iceren 3 adet Al2O3-
Y203 igceren toz karigimi hazirlanmistir. Tozlarin hassas terazide tartim islemleri
tamamlandiktan sonra halkali degirmende 6gilitme islemi yapilmistir. Graniiliizasyon i¢in
sinterleme iglemine tabi tutulan 3 adet toz karisimi elek sarsicida 106 pm alt1 boyuta
elenmistir. Tozlar bu asamadan sonra soguk izostatik pres ile sekillendirilmis ve elde edilen
3 adet numune 1650 °C sicaklik altinda 12 saat boyunca sinterlenmistir. Sinterlenmis 3 adet
numunenin XRD ile faz kompozisyonu ve elektron mikroskop goriintiileri degerlendirilerek
mikrosertlik 6l¢gtimleri yapilmistir. Her bir numune i¢in egme mukavemeti testi yapilmis ve
bu test sonucundaki SEM ve TEM analizleri ele almmistir. Y203 katkis1 ile faz

kompozisyonunda, mikroyapida ve mekanik 6zelliklerdeki degisimler incelenmistir.

Anahtar sozciikler: Aliimina, Itriyum Aliminyum Garnet, Mekanik Ozellikler,

Mikroyapi.
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ABSTRACT

THE EFFECT OF THE ADDITION OF Y203 ON THE MICROSTRUCTURE OF
POLYCRYSTALLINE ALUMINA CERAMICS

Cem Ugur KARACAM
Canakkale Onsekiz Mart University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Master of Science Thesis in Bioengineering and Material Engineering
Advisor: Prof. Dr. Serkan ABALI
23/01/2019, 34

Al203-YAG (Y3AIls012) materials obtained from aluminum oxide and yttrium oxide
powders are types of eutectic structures that have started to be used in the literature in
applications of high temperature. Studies are done for these materials in the direction of their
use as the components of jet engines, generally in the aviation industry. These materials
especially have the potential to increase the energy efficiency of gas turbine engines and to
prevent environmental pollution.

In the scope of this study, a powder mixture was prepared that contained 3 Al203-Y203
consisting of 99.99% pure Al203 and aluminum oxide of 65-67% and 70% by weight of
99.999% pure Y203 powders. After the powders were weighed on a precision scale, the
milling process was carried out in a vibratory disc mill. For the granulation, 3 powder
mixtures that were subject to sintering were sieved to a size of less than 106 pm in a powder
sieve shaker. The powders were shaped with a cold isostatic press after this step and the 3
acquired samples were sintered for 12 hours under a temperature of 1650 °C. Microhardness
measurements has been made by evaluating XRD analysis and electron microscope images
of 3 sintered samples. For each sample bending strength test has been carried out and SEM
and TEM analysis were examined as a result of the test. The changes in the Y203 additive

and phase composition, microstructure, and mechanic properties were examined.

Keywords: Alumina, Yttrium Aluminum Garnet, Mechanical Properties,

Microstructure.
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BOLUM 1
GIRIS

Seramik, bilesenleri incelendiginde cam ve kristal fazlar1 bulunan, porozitelere sahip,
iyonik ve kovalent bag yapilar1 olusturan malzemeler olarak adlandirilir. Ek olarak, ytiksek
sicakliklardaki sertlik ve mukavemet o6zellikleri, oksitleyici ortamda ve siddetli korozif
ortamlardaki korozyona karsi direngleri ve yorulma direngleri seramiklerin basta gelen
Ozellikleri arasinda yer alir. Béylece galisma ortami yiliksek sicaklikta ve agimanin 6nem
arz ettigi senaryolarda seramik vazgecilmez bir malzeme grubu olarak kabul edilmektedir
(Ozdemir, 2006).

Jet ve gaz tlirbin motorlarindan daha yiiksek verimlerle ¢alisilmak istendiginde ¢ok
daha yiiksek sicakliklarda caligmalar1 beklenmektedir. Bunu gergeklestirmek ig¢in bu
sicakliklarda oOzelliklerini kaybetmeyen bir malzeme gelistirmek gerekir. Bu hedef
dogrultusunda monolitik seramiklerden (6r. SiC veya SisN4) seramik matrisli kompozitlere
(CMC) kadar genis bir skalada global calismalar bulunmaktadir. S6z konusu yiiksek sicaklik
1500 °C iizerinde oldugunda bu malzemeler uzun siire dayanikliklarini koruyamamaktadir
ve istenilen sicakliklarda ¢alismak i¢in bu durum 6nem arz etmektedir.

Oksit seramiklerin yiiksek sicakliklarda plastik deformasyon agisindan hassas olmalar1
nedeniyle yliksek sicakliktaki uygulama alanlarinda yiik altinda ¢alismalari
diistiniilmemistir. Buna ragmen, oksidayson dayanikliklar1 diger seramiklere kiyasla yiiksek
sicakliklarda daha ondedir ve eger mekanik 6zellikleri yiiksek sicakliklarda gelistirilebilirse
bu alanda daha genis kullanim alanina sahip olmasi beklenmektedir. Sikistirilmis toz
malzemelerin sinterlenmesi temel seramik elde etme yontemidir. Sinterleme kosullarinin
kontrol edilebildigi ortamda ve karakteristik acidan yiiksek safliktaki toz malzemelerle
tatmin edici mekanik 6zelliklerde seramikler elde edilebilmektedir. BOylece, sertlik, yiiksek
sicaklik karakteristigi ve mukavimlik gibi parametreler, nano skalada bu toz malzemeler
arasindaki faz gecislerinde ve yapisinda olusan araylizle dogrudan ve yiiksek oranda etkili
oldugunu gostermektedir. (Waku ve ark., 1998)

Gaz turbin ya da jet motorlar1 yiiksek gii¢ iiretimi, diisiikk emisyon ve farkli yakitlara
uyum saglayabilmesi ile Diinya ¢apinda enerji sistemlerinin dagitimi ve iiretiminde tercih
sebebidir. Bu avantajlar1 sayesinde gaz tiirbin sistemlerinde daha yiiksek enerji verimliligi
saglanmaktadir. Bunun altindaki temel neden, yanma odasinin etrafindaki 1s1 panellerinde
ve yiiksek basing altindaki tiirbin nozulunun ¢ikis agzinda kullanilan malzemelerin ekstrem

sartlar altinda gosterdigi sasirtict performans olmustur. Ciinkii 6tektik oksit seramikler

1



olaganiistii yiiksek sicaklik, kimyasal ve erozif sartlara dayanim 6zelligi gosterebilirler. Bu
malzemeler sogutma havasina duyulan ihtiyaci azalttigindan hava ile birlikte giren NOx‘in,
yanma performansini diisiirmesini de Onleyebilirler. Ayn1 zamanda NOx emisyonunu
azaltarak gevre kirliligine neden olmayan bir durum da yaratabilirler. Bununla birlikte donel
bigak disk kullanimi terkedilerek, bigaklarin birbirlerine siirtme ya da yabanci bir nesne ile
zarar gorme riskleri de ortadan kaldirilarak giivenlikte ¢ok faydali olacaklari ortadadir.
Ulkemizde bu tiir parcalarin seri iiretimi yoktur ve yurt disindan alinan pargalarm montaji
yapilmaktadir. Bu parcalarin {iretilebilirligi tabi olarak maliyetleri azaltabilecektir. Biitlin
amag gaz tiirbinlerindeki performansin daha da artirilmasina yonelik malzeme 6zelliklerini
elle tutulur bir hale getirebilmektir. Bilindigi lizere ithalat maliyetleri oldukca fazla olan bu
parcalarm {ilkemizde iiretilebilirligi miimkiin olabilir. Ozellikle bu pargalarm {ilkemizdeki
elektrik santrallerin gaz tiirbinlerinde kullanilarak yakit tiiketimi ve enerji verimliliginin
artirilmasinda faydali olabilecegi degerlendirilebilir. Bunun i¢in ilk asama, bu seramik
otektik pargalarin karakteristik Ozelliklerini 6lgmektir. Elde edilen veriler gaz tiirbin
uygulamalarin kullanildig ileri teknolojilere (havacilik, deniz araglari, makine, askeri vd)
151k tutacaktir. Modern gaz tiirbinli motorlarin maliyeti, motor basina yillik 50.000 $’1 asan
yeni yedek parca masraflari ile, milyonlarca dolar1 bulmaktadir. Bu maliyetin biiyiik bir
kismini tiirbin sicak kismindaki pahali komponentlerin degisimi olusturmaktadir. Ayrica
Al203-YAG seramiklerin ve bilesenlerinin eski tiirbin (Ni esasli metal alasimi ya da SisNa4
sinter seramik) komponentlerinin yerini almas1 beklenmektedir. Gaz tiirbinlerinde sicaklik
degerleri ve verimlilik degerleri arttik¢a, dogal olarak CO2 salinimi da artar. Ancak yiiksek
sicaklik ve verimlilikte CO2 salinimini azaltabilmek i¢in ultra yiiksek sicaklik malzemelerin
Ozelliklerinin gelistirilmesi gerekir. Bu nedenle Al203-Y203 bilesiminden {iretilmesi
planlanan Al203/Y3Als012 6tektik fazinin davranislarini yukarida belirtilen kosullarda
belirlemek uluslararasi alanda bir ilk olacaktir. Bu malzemelerin gelistirilebilmesi kiiresel
1sinmanin 6nlenmesine katki saglamaktadir. Kara ve hava ortamlarindaki gaz tiirbinlerinden
kaynakli CO2 emisyonunu kesmek icin ileri yiiksek sicaklik malzemelerinin etkili kullanim1
s6z konusudur.

Bu calismada farkli kompozisyonlardaki Al203-Y203 tozlarindan elde edilen
alimina/YAG kompozitlerinin Uretimi, sertlik, egilme mukavemeti gibi mekanik 6zellikleri
ve mikroyapilar1 hakkinda aragtirma yapilmistir. Farkli itriyum oksit miktarlarinin
alimina/Y AG malzemesinin mekanik 6zelliklerini nasil etkiledigi ve mekanik testler sonrasi
ve Oncesi alumina/YAG malzemesinin mikroyapisinda ne tiir degisimler oldugu iizerine

calisiimistir.



BOLUM 2
ONCEKI CALISMALAR

Al203-Y3Als012 kompozit malzemelerin isleme aletleri, havacilik endiistrisindeki jet
motor pargalar1 gibi kullanim alanlar1 mevcuttur (Ochiai ve ark., 2001; Parthasarathy ve ark.,
2004; Palmero ve ark., 2006). Al203 ve Y203 toz karisiminin sinterlenmesi sonucu olusan
Al203-YAG (Y3Als012, itriyum aliiminyum garnet) iki fazli mikro yapisinin sinterlemeden
sonra homojen bir tane dagilimi gostermesi beklenir. Clinkii bu durum termal genlesme
katsayilar1 farkli olan iki fazin sikistirma gerilimi {lizerine olumlu etki yapmaktadir. Bu
davranig tane i¢i c¢atlak ilerlemesini zorlastirarak malzemenin kirilma toklugunu
tyilestirmektedir. Oksit seramikler oksit olmayanlara gore yiliksek sicakliklardaki hava
sartlarinda daha iyi oksidasyon ve korozyon direnci gosterirler. YAG seramiklerinin ¢ok
yiiksek siiriinme direnci, yani yiiksek sicakliklarda mekanik mukavemet gosterdikleri bazi
calismalarla kanitlanmistir.

Bu seramiklerin bahsedilen sartlardaki mekanik entegrasyonu 1500°C civarindadir
(Waku ve ark., 1998; Li ve Gao, 1999; Wang ve ark., 2001). Seramik malzemelerin mekanik
ozelliklerini degerlendirmenin hizli ve kolay bir yolu uygun bir sekilde yiizeyi
zimparalanmis ve parlatilmis numunenin kirilma toklugu ve sertliginin Vickers sertlik lgme
metodu ile 6l¢lilmesidir. Bunun yaninda Vickers 6l¢timleri kirilma dayanimi (Baldassari ve
ark., 2008), Meyer indeksi (Kim ve Kim, 2002) ya da Y oung modull (Ziemath ve Herrmann,
2000; Rouxel ve ark., 2004) gibi 6nemli 6zelliklerin 6lgiimii hakkinda da bilgi vermektedir.
Li ve Gao (1999) hacimce %5 YAG iceren Al203-YAG mikroyapida sicak presleme ile
sekillendirmeyi kullanarak YAG tanelerinin aliimina matris igerisinde diizenli dagilimini
saglayacak bir mikroyap1 olusturmuslardir.

Monolitik aliimina ile karsilastirildiginda ¢esitli miktarlarda YAG ilavesinin sertlik,
kirilma mukavemeti ve toklugunu artirdig1 saptanmistir. Bununla birlikte French ve ¢alisma
arkadaslar1 hacimce %50 YAG igeren Al203-YAG yapisimin siiriinme ve yiiksek sicaklik
kirilma toklugu davraniglarini incelemislerdir (French ve ark., 1994; French ve ark., 1996).
Yapilan ¢alismalara gére kompozit malzemeler 800°C’nin iizerindeki sicakliklarda tek fazli
olusumlara gore daha yiiksek tokluk degerleri gostermektedir. Bu nedenle ikili yapilardaki
ara faz baglar1 malzemedeki tokluk olusumuna katkida bulunmaktadir. Ayrica 1100°C ile
1350°C sicaklik araliklarinda kompozitlerin siirlinme oranlar1 monolitik fazli yapilara gore
cok daha diisiiktir. Kompozit arasinda olusan arayiizey sayesinde kontrol edilebilen

difizyonel bir siirinme mekanizmasi saglanmaktadir. Duong ve Wolfestine (1993) Al2Os-



YAG kompozitlerdeki YAG miktarinin siirlinme direncini artirarak kontrol edebildigini ve
benzer sonuglarin Torecillas ve arkadaslar1 tarafindan da (Torrecillas ve ark., 2007; Schehl
ve ark., 2002) polikristal kompozitdeki siirlinme oraninin saf aliiminaya gore daha az oldugu
tizerine ¢aligmalar1 bulunmaktadir. Parthasarathy ve Mah diger calismalarinda Al203-YAG
Otektik kompozitin tiretimi ve mekanik 6zellikleri tizerinde incelemelerde bulunmuslardir
(Mah ve ark., 1990; Matson ve ark., 1990). Bu ¢alismalar sonucunda Al203-YAG 06tektik
kompozitin oda sicakligindaki kirilma mukavemeti 373 MPa, kirilma toklugu ise 4.3 MPa
mY2 olarak bulunmustur. Safir (tek kristal aliimina) ve tek kristal YAG ile karsilastirildiginda
kompozitlerin artan sicakliklarla birlikte 6nemli derecede daha yiiksek kirilma toklugu
degerleri bulunmaktadir.

Gliniimiizde sinterleme haricinde {iiretilen yonli katilastirilmis Al2Os-YAG Otektik
kompozitleri oda sicakligindan ergime noktasinin hemen altindaki miikemmel yiiksek
sicaklik ozellikleri, iistiin oksidasyon ve siirlinme direnglerinin yani sira hava ortamindaki
yiiksek termal stabiliteleri bu malzemeleri 1600°C’nin lizerindeki yiksek verimlilikli termal
glic santrali ve havacilik uygulamalar1 i¢in aday yapisal malzemeler haline getirmistir
(Llorca ve Orera, 2006; Ramirez ve ark., 2006; Nakagawa ve ark., 2005; Mesa ve ark., 2011;
Pena ve ark., 2006; Waku ve ark., 1998). Ornegin yonlii katilastirilmis Al2O3-YAG 6tektik
seramikleri Bridgman metodu ile hazirlanmis ve bu calismalarda hava atmosferinde oda
sicakligindan 1800°C’ye kadar olan sicakliklarda egilme mukavemeti 360-500 MPa
araliginda yer almistir. Lazer ergiyik metodu ile uretilen Al203-YAG-ZrO2 6teksik oksit
sistemin 4.6 GPa’lik egilme mukavemeti degerine ¢iktig1 tespit edilmistir (Oliete ve ark.,
2007). Ozellikle bu malzemelerin siradis1 6zellikleri arasinda ¢in yazis1 seklinde iiniform bir
yap1 ile tanimlanmalar1 s6z konusudur. Bu yapilar tane sinir1 ya da amorf faz igermezler (Su
ve ark., 2009; Lee ve ark., 2005; Sayir ve Farmer, 2000; Fu ve ark., 2013).

Karakteristik mikroyap1 6nemli derecede 6tektik kompozisyona baglidir. Genel olarak
otektik seramikler yonlii ya da yonlii olmayan katilastirma metodu ile ergiyikten Uretirler.
Fakat bu yontemler aliimina esasli malzemelerde catlak olusum hassasiyetini artirmakta
dahas1 genis boyutta katilasmis kristaller elde etmek zorlasmaktadir (Ester ve ark., 2011;
Yoshikawa ve ark., 1999). Bu nedenle ince Otektik yapili alimina esasli genis boyutlu
seramiklerin hazirlanmas1 islemi endiistriyel uygulamalar agisindan giiniimiizde bir problem
haline gelmektedir. Sonu¢ olarak motor ve tiirbinler icin yiiksek sicaklik yapisal parca
uygulama ihtiyaglarin1 karsilamak genis boyutta kristallerin Gretilmesi icin heniiz

gelistirilmis bir metot bulunmadigindan kompozit malzemelerin sinterlenerek tiretilmesi



yine 6n plana ¢ikmaktadir. Maliyet verimlilik etkisi esas alindiginda sinterlenerek tretilmis
seramikler, tretim yontemlerinin kolayligi da g6z oniine alindiginda oldukga avantajlidir.

Wang ve Gao (2001) yaptiklar1 ¢alismada birlikte ¢oktiirme yontemiyle elde ettikleri
Al203 ve YAG tozlarindan polikristal Al203-YAG kompozitleri elde etmislerdir. Toz bir
karigim yerine boyle bir yontem tercih etmeleri daha diizgiin bir dagilim saglamak istenmesi
olarak belirtilmistir. Hacimce %5 YAG ve %25 YAG iceren Al203 kompozitler sirastyla
604 MPa ve 5.0 MPa m%2, 611 MPa ve 4.5 MPa m'? egilme mukavemeti ve kirilma
tokluguna sahip olarak dl¢iilmiiglerdir.

Medraj ve ark. (2006) yaptiklari ¢alismada kati halde hazirlanmig Al203-Y203
sisteminin faz formasyonunu incelemislerdir. XRD 6l¢iimleri gdstermistir ki sitokiyometrik
YAG kompozisyonu (%mol Al203:Y203::62.5:37.5) faz olusumu 1200°C’de baglamaktadir.
Sicakligin 1200°C’den 1600 °C’ye yiikseltilmesiyle daha fazla Al2O3-Y203 sarf edilmis ve
YAG fazi olusumu gozlenmistir. Ancak, 1600°C’de bulunulmasina ragmen YAG faz gecisi
tamamlanmadig1 ve etkilesime gegilmemis Y203 ve Al203 olabildigi goriilmiistiir. Bu
bulgular dogrultusunda Al203-Y203 kati faz karistminin YAG faz olusumunun
tamamlanmasi i¢in 1900°C veya daha yiiksek sicaklikta ¢alisilmasi gerektigi sonucuna
ulasilmistir.

Lima ve ark. (2013) YAG elde etmek amaciyla kati halde hazirladiklar1 tozlari
islemislerdir. Sitokiyometrik Al2O3-Y203toz karigimi farkli sicakliklarda (1000°C, 1200 °C,
1400 °C ve 1600 °C) ogiitiilmiis ve kalsine edilmistir. YAIO3 ara fazindan YAG fazina tam
gecisin miimkiin oldugu sicakligin 1400°C’de oldugu gézlemlenmistir.

Nagira ve ark. (2012) Al203-YAG otektik kompozisyon iretimini ¢aligmislar ve
sogutma altinda ergiyik katilastirma yontemini kullanmislardir. Otektik kompozisyon
hazirlamak i¢in polimerik kompleksleme yontemi kullanilmis ve bdylece oOtektik
kompozisyonun denge mikroyapisi yar1 kararli 6tektik kompozisyonunkinden farkli oldugu
saptanmistir. Kirilma direncinin de YAG ilavesiyle arttig1 goriilmiistiir.

Lach ve ark. (2011) hacmen %20 YAG igeren Al203-YAG ¢0zeltisini kompozit elde
etmek icin kullanmiglar ve birlikte ¢okeltme yontemini kullanmisardir. Aluminyum nitrat ve
ftriyum nitrat &ncii olarak kullanilirken Amonyum karbonat ¢oktiiriicii ajan olarak
kullanilmistir. 800°C’de y-Al203 olugmasini takiben 1100°C’de 6-Alz0s ve 6-Al03
kristalizasyonu gozlemlenmistir. 1198°C’de a-Al203 ve YAG ayrica olusmus ve olusan
YAG, Al203 matris boyutuyla smirlandigi gézlemlenmistir.

Lach ve ark. (2011) hacimce YAG yiizdesi 5 ila 30 arasinda degisen Alimina-YAG

kompoziti elde etmek igin ¢alismislardir. Calisma sonucunda YAG eklentisinin allimina



yogunlugunu degistirdigine ulasilmistir. Kirilma toklugunu 6lgmek icin ¢ok ince pargalarda
tercih edilen indentasyon metodu kullanilmis ve yiiksek oranda YAG katkisinin kirilma
toklugunu ve sertligi diislirdigli sonucuna ulasilmistir. Ayrica olusan ¢atlak goriintiilerinde
farkedildigiiizere Y AG eklentisiyle ¢atlak goriintiisii diiz iken zikzak ¢atlak bir goriintii daha
uzun olarak Ol¢lilmistiir. Bu fark sebebinin kompozitin hem sertlik ve tokluk farklarmnin
oldugu hem de YAG fazinin ¢atlak olusumunu yavaslatmasi olarak belirtilmistir.

Voytovych ve ark. (2002) Al203-Y203 yogunlagsma ve irilesme siirecini incelemek igin
Y203 eklentisini ¢aligmiglardir. Calisma Y(NO)3.6H20 ve yiizdece farkli Al2O3 karigimi
dogrultusunda hazirlanmistir (hacimce 0-3000 %ppm Y203). Calisma sonucunda
goriilmistiir ki Y203 katkisinin 1450°C kadar Al20s yogunlagsmasii gii¢lestirmektedir.
Bunun 1550°C’ye kadar devam ettigi ve sonrasinda higbir etkisinin olmadig1 sonucuna
ulagilmistir.

Sommer ve ark. (2012) Al203-YAG kompozitlerine YAG etkisini incelemislerdir.
Kompozit matrisi i¢erisinde YAG yiizdesi 5, 10 ve 20 olarak eklenmistir. YAG eklentisi iki
farkli sekilde calisilmistir. {lk yontemde YAG tozu allimina tozu ile karistirilmustir.
Digerinde ise dnceden hazirlanmis olan Y203 (Y(NOs)2) YAG sinterleme prosesi sirasinda
kaplanarak uygulanmistir. Farkli kompozisyonlardaki numuneler slip dokiim yontemiyle
hazirlanmiglardir. Sonuglar gdstermistir ki kaplama yapilarak uygulanan metod ve %10
eklenti olan numune en 1yi sonuglar1 vermistir. Sertlik, kirilma toklugu ve egilme dayanimi
bu numunede maksimum olarak gézlemlenmistir. YAG yiizdesinin 20 oldugu numunenin
sinterlenmesinin zor oldugu belirtilmis ve bunun sebebi olarak kompozitteki homojen
olmayan YAG fazi olarak belirtilmistir.

Palmero ve ark. (2006) Al20s3-YAG nanokompoziti elde etmekte kullanilan gesitli
yontemleri karsilastirmislardir. Kompozitler hacimce %50 Al20s3-YAG igeren kimyasal
sentezlenmistir. Sentezleme 25°C’de gergeklesmis ve tersine birlikte ¢okelme yOntemi
kullanilmistir. Bazi 6rneklere 500ppm MgO da eklenmistir. 900°C’de sinterlenen 6rnekte
tane biiyiikliigii 20 nm olarak 6l¢iilmistiir. 1200°C’de sinterlenen 6rnek ise 120 nm olarak
Olcililmiistiir. MgO eklenen numunelerde etkisinin ¢ok az oldugu saptanmistir. 1420°C
sicaklikta Al203 ve YAG tanelerinin yaklasik 200nm oldugu ve mikroyapilariin diizglince
olustugu gozlemlenmistir. Boyuna mukavemet biiylime hizinda dogrusal bir artis
gostermistir. Enine mukavemet, biiyiime hiz1 25 ila 750 mm / saat arasinda yiikseldikg¢e, 144
ila 118 MPa arasinda azalmistir. Diisiik olan enine mukavemet, biiyiime ekseni olarak farkli
eksende odaklanmis olan uzatilmis kusurlarin varhigindan kaynaklandigi seklinde

yorumlanmigtir.



Pastor ve ark. (2005) yonlendirilmeden katilastiriimig Alumina-Y AG kompozitlerinin
hem oda sicakliginda hem de yiiksek sicaklikta mekanik 6zelliklerini ¢aligmiglardir. Lazer
yiizdiirme bolgesi yontemi kullanilan calismada 1mm capinda ¢ubuklar olusturulmustur.
Gelisme siirecinde tokluk degismezken sertligin arttigi kaydedilmistir. Sertlik, boyuna ve
enine yonlerde ayirt edilemeyecek durumda oldugu belirtilmistir. Boyuna mukavemet
cubuklar icin egme testi yapilarak ol¢lilmiistiir. Kuvvet 1427°C'ye kadar sabit ve 1627°C'de
azalmistir. Homojen mikro yap1 1627°C 'de go6zlenmistir ki bunun da boyuna
mukavemetindeki azalmayla iliskili oldugu belirtilistir.

Bu ¢alisma ile itriyum oksit katkisinin aliiminyum oksit yapisinin mikro yapisini hangi
oranda degistirdigi ve en iyi sonucu nasil verdigi arastirilmistir. Y203 ilavesi ile mikro
yapidaki, gézenek, cams1 yap1 olusumu ve tane sinir1 gibi kusurlar analiz edilmistir. Hem
alimina hem de YAG (Y3Als012) fazlarinin yapi igeresinde nasil bir dagilim gosterdikleri
incelenmis, gozenek yapilarinin olusum dereceleri irdelenmistir. Katki oranlarinin aliimina
matris yapinin sertligi tizerindeki etkileri ile gozenek sertlik arasindaki iligki tartigilmigtir.
Ince otektik bir yapmin olusmasi yiiksek sicaklik uygulamasi gibi endiistriyel uygulamalar
acisindan ¢ok dnemlidir. Bununla birlikte elde edilen numunelerin {i¢ nokta egme testi ile
kirilma mukavemeti degerleri 6l¢iilerek en uygun kompozisyondaki numune belirlenerek

itriya katkisinin mukavemet tizerine etkileri ortaya konmustur.

2.1. Otektik Seramik Oksitler

Otektikler, mikro skalada, mikroyap: karakteristigi katilasma kondisyonlarmnca
belirlenen bir dizi kompozit malzemeler olarak tanimlanir. Bu kompozitler, gii¢lii araytizleri,
genis ylizey alani ve homojen mikroyapisi, interfaz bosluklarinin az olmasi gibi sebepler
dogrultusunda gectigimiz onlarca yil boyunca calisilmiglardir. Bu calismalarin 6nceligi
ozellikle metal otektikleri {izerine yogunlagmis ve elde edilen bilgiler 6tektik olusumlarinin
ve mikroyapilarinin kavranmasi tizerine olmustur. Yapilan ¢alismalarda metal oksitlere
kiyasla seramik otektiklere daha az ¢aba ayrilmakla birlikte, oksitler ve oksit sistemleri i¢in
(Al203-ZrO2 ya da ZrO2-CaZrOs gibi) oncii ¢alismalar yapilabilmistir (Llorca ve Orera
2006).

2.2. Alimina ve Ozellikleri
Aliimina, Bayer prosesi ile islenen boksit kayaclardan iiretilir. Aliminyum iiretimi,
kullanilan boksitin yaklagik %85'ini tiikketir ve metaliirjik olmayan kullanimlar da %15'ini

kapsar. Bu oranin %10'u aliimina formunda, %>5'i ise aliiminaya doniistiiriilemeyen kalsine



boksit formunda kullanilmaktadir. Refrakter endustrisi en blyik aliimina ttketicisidir, bunu
asindirict endiistriler, teknik porselenler (buji gdvdeleri dahil), mekanik ve elektronik
kullanim i¢in seramikler ve kimya (6zellikle katalizorler) endiistrisi takip etmektedir.
Fiyatlar1 ise ¢ok genis bir aralikta degismektedir: mevcut fark, metalurjik alimina (ton
basma yaklasik 200 Avro) ile safir monokristallerin hazirlanmasi i¢in kullanilan yiiksek
saflikta alimina (ton basina yaklasik 20.000 Avro) buna 0rnek olarak verilebilir (Boch and
Niepce 2010).

2.2.1. Alfa Alumina

Aliminyum oksit veya alimina, safir monokristalleri olusturmak i¢in korundum
yapisinda (mineralojik terim) kristallesir. Ornegin, beyaz safirden bahsetmek gerekirse,
¢izilmez saatlerde kullanilan camlar1 tretmekte kullanildigi gortlmektedir. Gemolojide
mavi safir icinde bir miktar Ti** bulunan bir aliiminadir. Yine yakut Cr®* ile renklendirilmis
aliminadir. Bu ornekler, cesit olarak dengede olan alfa olarak belirtilir (A1203-a), ancak
aliminanin hazirlanmasi i¢in hidratlanmis aliiminalara ve gecis aliiminalar1 gibi yari-kararl
dengede bulunan gesitlerine ihtiyag duyulmaktadir (Boch ve Niepce 2010).

Sekil 2.1°de goriildiigii gibi korundum yapisi, eskenar dortgen sistemine, R3¢ uzay
grubuna aittir, oda sicakliginda kafes parametreleri, altigen eksenlerde, a = 0.4759 nm ve ¢
= 1.299 nm'dir, Z = 6. Kristal, oktahedral kesismelerin iigte ikisinin AI®* katyonlar
tarafindan isgal edildigi O2-anyonlarinin iist iiste altigen istiflenmesi olarak tanimlanabilir

(Boch ve Niépce 2010).
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Sekil 2.1. a Aliimina yapisi.

Soldaki sekilde temel yapist goziikkmektedir: genis halkalar anyonlari, i¢i dolu kiigiik



halkalar katyonlari, kiiclik bos halkalar ise bosta oktahedral bosluklar bulunmaktadir. Sagda
ise katyon alt latisi goziikmektedir: dolu kiirelerle yeri dolu katyonlar bos kiireler ise yeri
bos alanlar1 temsil etmektedir (Boch ve Niepce 2010)

2.2.2. Bayer Prosesi

Giiniimiizde aliiminyum eldesi iki asamali bir prosestir. Ilk asamada saf aliimina
rafinerisi gerceklesir. Saf aliimina boksit minerali i¢erisinden elde edilir ve bu prosese Bayer
Prosesi denir. Ham maddenin asit ile reaksiyonu sonucunda olusan ¢ozelti sicak banyolara
alinir, sonrasinda aliiminyum hidrat partikiilleri ¢okeltilerek kristalize edilir, son adimda
kalsine edilerek aliiminaya ulasilir (Schmitz 2006). Prosesin is akis semasi Sekil 2.2°de
belirtilmistir.

01

Zayif Banyo

Sekil 2.2. Aliimina rafineri is-akis semas1 (Schmitz 2006). 01 Liman teisleri, 02 Boksit stok
alani, 03 On kiricilar, 04 Ogiitme degirmeni, 05 Esanjorler, 06 Sindirici, 07 Genlesme, 08
Kirmizi camur kalinlagtirma, 09 Kirmizi camur yikama, 10 Kirmizi ¢amur filtrasyonu, 11
Parlatma filtrasyonu, 12 Is1 esanjorii, 13 cokelticiler 14 hidrat siklonu, 15 hidrat tabla
filtreleri 16 Kurutma sathas1 17 Kalsinasyon asamas1 18 Aliimina sogutucu 19 elektro-static
cokeltici (ESP) 20 Tanecik ayraci 26 Besleyici



2.2.3. Alimina Uygulama Alanlari

Aliimina seramikleri, bu oksitin ve onun gii¢lii atomik baglarmin, yiliksek sertlik,
yiiksek elastikiyet, tatmin edici mekanik mukavemet, asinma direnci, iyi tribolojik 6zellikler
ve refrakterlik anlamina gelen mekanik ve termal performanslarina borgludur. Ancak tek bir
mikro yapi tiirlinde olmasi1 zorunlu degildir. Aliimina mekanik 6zellikleri i¢in net degerler
vermek faydasiz olacaktir ¢iinkii mekanik o6zellikler mikroyapiya gore degisen hassas
ozelliklerdir ve malzeme sicakken ve gevre agresif oldugunda sicakliga ve kimyasal
reaksiyonlara baghdir. Ancak yaklagik degerler vermek gerekirse, yogun ince taneli bir
allimina seramigi, Young modiilii =& 400 GPa (¢elikten iki kat fazla), Poisson oran1 = 0.25,
Vickers sertligi = 20 GPa ve 300 ila 500 MPa mekanik egilme dayanimina sahiptir. Yiiksek
sicaklik uygulamalar1 icin, korozyon olmadigi ortamda, sinterlenmis aliimina parcalari
1600°C'yi asan sicakliklarda, ve birka¢ MPa’1 gegmemesi gereken stres seviyelerinde uzun
stire ¢aligabilirler (Boch ve Niépce 2010). Cizelge 2.1°de aliimina tozunun kullanim alanlar1

gorulmektedir.

Cizelge 2.1. Aliimina tozu kullanim alanlar1 (Boch ve Niépce 2010)

Sodyum
Uygulama Arzulanan temel karakteristik icerigi/reaktiflik
Yksek voltaj Mekanik ve elektriksel dayanim, ark Normal/
izolatorleri etkilerine kars1 direng, saflik, termal
soklara kars1 direng
Bujiler Mekanik ve elektrik mukavemeti, Azdan normale/
kontrollii biizlilme, dayaniklilik, termal
soklara kars1 direng
Elektronikler igin Yiksek sicakliklara dayaniklilik, yiiksek Az/
seramikler elektrik direnci, termal iletkenlik,
metallesme kolayligi
Fayanslar, emayeler | Mekanik ve kimyasal 6zellikler, kontrolli Orta/
fuzyon ve viskozite, ylizey etkilerinin
ayarlanmas1
Metalize yuzeyler Iyi termal iletkenlik, metallesme kolaylig1 Az/Reaktif
Kataliz destegi Korderitin hazirlanmasi, 1s1 iletkenligi, Normal/
yuzey kontroli
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Cizelge 2.1.”in devam1

Ergimis metal i¢in Yizey kontrol, iyi termal iletkenlik, Normal/
seramik filtreler termal soklara kars1 direng
Canak ¢omlek, sihhi Mekanik ve kimyasal direng, beyazlik Normal/
tesisat
Mekanik uygulamalar | Mekanik direng, 1s1l iletkenlik, korozyona Zayiftan
icin seramikler dayaniklilik, asinma ve termal soklar normale/Reaktif
Sartlinme teknolojisi Diizgiin mikroyapi, sertlik ve tokluk Normal/
arasinda uyusma

20°C’deki tokluk degeri 3.5 MPa mY?dir ve bir seramik igin yeterince yiiksek
olmasina ragmen metallerle kiyaslandiginda aliiminay1 tok bir malzeme olarak kullanmak
uygun degildir. 20°C ve 1.000°C (020-1,000) arasindaki termal genlesme katsayis1 8.5 108 K-
'dir (Boch ve Niépce 2010).

Tanecik durumunda kullanilan aliimina (sinterlenmis seramiklerin aksine), silisyum
karbiiriin yani1 sira en ¢ok kullanilan asindiricidir. Bir asindiricinin performansi, sertligin s6z
konusu oldugu tek parametre olmayan karmasik bir nitelikler kiimesi olarak
nitelendirilebilir. Aliiminanin biyomateryal olarak kullanim1 da (kalga protezi ya da dental
implantlar) aliimina seramiklerinin siirtiinme performanslar1 hakkinda alt1 ¢izilmesi gereken
basarisidir (Boch ve Niépce 2010).

Optik ve mekanik performanslarinin olaganiistii kombinasyonu monokristallerin
kullanimin1 hakkinda fikir verebilir. Ana iiretim yontemi, 19. yiizyilin sonunda icat edilen
Verneuil yontemidir. Bu yéntem allimina tozunu bir oksihidrojen fleme borusunun alevi
icinde eritmek, ardindan ekseni etrafinda donen bir monokristal iizerinde damlayarak siviy1
katilagtirmaktan olusur; bu sekilde olusan dikit, saatte birka¢ santimetre biiyiliyecektir.
Monokristaller (formlar1 uzatilmis olsa da kiire formundadir) biiyiik olabilir (¢cap1 santimetre
cinsinden ifade edilir ve uzunluk onlarca santimetredir) (Boch ve Niepce 2010).

Aliimina seramikleri, elektrik ve elektronik endiistrileri tarafindan yaygm olarak
kullanilmaktadir.

Otomobiller icin bujiler, aliimin seramikler ve aliimina arasindaki sinirda bulunan
malzemeleri kullanarak yapilan en eski uygulama anlamina gelmektedir. Elektronikler igin
ana lirlin, iletken veya direngli, hatta kapasitif veya endiiktif devrelerin depolandig1 yalitim
malzemesidir. Aliminanin avantaji ¢ok yiiksek 6zdirencidir (bunun i¢in ¢ok saf olmasi veya

en azindan sodyum veya geg¢is metalleri gibi safsizliklardan arindirilmis olmasi gerekir),
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ayn1 zamanda mekanik o6zellikleridir (sertlik, mekanik mukavemet), ¢linkii fonksiyonel
malzemelerin, islevlerinin gerektirdigi ozelliklere ek olarak, yeterli diizeyde mekanik
performansa da sahip olmalar1 gerekmektedir (Boch ve Niépce 2010).

Yiiksek hizli mermiler (1000 ms™) veya gok yiiksek hizda (10000 ms™) ergiyen metali
durdurmayi gerektiren kalkanlar (kursun gegirmez ceketler, helikopterlerin veya tanklarin
koruyucu boyalari) aliiminanin savunma sanayindeki kullanim yeri ve Onemi igin
belirtilebilir.

Son olarak, ¢esitli ozellikleri ve sinterlemenin nispeten kolayligi ile piyasadaki
alimina tozunun kullanilabilirligi sayesinde, aliiminanin, mekanik kullanimlara sahip

seramikler i¢in ilk tercihi olusturdugunun altini ¢izilebilir.

2.3. Ttriyum OKksit (Y2053)

Itriyum oksit, iyi bir kimyasal stabilite, yiiksek bir diren¢ ve yiiksek kirilma
mukavemeti sunan, refrakter 6zelligi olduk¢a yiksek (Tr = 2410°C) bir malzemedir. Bu
ozelliklerinden dolay1 teknoloji tarafindan duyulan ilgi artmaktadir. Seramik islemede
(zirkonya stabilizasyonu) iyi bilinen kullanimimin yan1 sira, Y203 stper iletken ince filmler
icin bir substrat olarak Umit verici bir malzemedir. Y203 kristalleri, nadir toprak katkili
lazere host olmasindan dolay1 biiyiik ilgi gérmistiir (Llorca ve Orera 2006; Kaminskii,
1981). Ayrica, yiiksek dielektrik sabiti (€o = 14 - 17), itriyum oksiti ¢ok blyuk 6lcekli silikon
entegrasyon uygulamalar1 i¢in olas1 bir aday yapmaktadir (Llorca ve Orera 2006; Gurcitch
ve ark., 1987).

Bununla birlikte, Y20s'lin o6zellikleri biiyilk oranda kusurlarin varligina baghdir.
Bunlarin (Llorca ve Orera 2006; Norby ve Kofstad, 1986) elektrik iletkenligini degistirdigi
bilinmektedir. Son zamanlarda, oksijen eksikliginin mekanik ozelliklerde Onemli
degisikliklere neden oldugunu gosterilmistir (Llorca ve Orera 2006; Fantozzi ve ark., 1989)
(kirilma toklugu azalmasi). Ek olarak, bir iyonize edici lazere maruz kaldiktan sonra yiizey
iletkenliginin arttig1 fark edilmistir (Llorca ve Orera 2006; Jollet ve ark., 1988). Bu
degisikliklerin mikro skalada kdkenine ulagsmak i¢in, Y-O baglarmin evrimi, oksijen
bosluklarinin oranmnin bir fonksiyonu olarak Auger ve fotoelektron spektroskopisi ile
incelenmistir: bagm kovalent karakterinde bir artis bulunmustur (Llorca ve Orera 2006;
Gauteir ve ark., 1989).

2.4. Aliimina ve Itriya Faz Diyagrami

Seramik matrisinden ve gucli seramik fiberlerden olusan kompozitlerin gelistirilmis
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tokluk ve mukavemet gosterdigi bilinmektedir, ¢ilinkii kirilganlik fiber / matris araytzu
tarafindan azaltilmaktadir. Yonlii katilastirilmis Al2Os/YAG (Yasuda ve ark., 2001, Waku
ve ark., 1996) otektik kompozitleri yiiksek sicaklik kosullarinda yiiksek termal denge,
stirinme dayanimi ve mukavemet sergilemistir (Yasuda ve ark., 2001, Waku ve ark., 1997,
Mah ve ark., 1990, Parthsarathy ve ark., 1993). Waku ve ark., (1996; 1997; 1998) yaptiklari
caligmalarla i¢inde kolonilesme olmayan, tek kristal Al2O3 ve yine tek bir kristal Y AG igeren
Otektik kompozitlerin 1800°C’ye kadar termal dengesini korudugunu ve yiiksek dayanima
sahip oldugunu gostermislerdir (Yasuda ve ark., 2001; Waku ve ark., 1996; Waku ve ark.,
1998a; Waku ve ark., 1998b). 10~*s 1 gerilme hizinda ve 1600°C’lik bir sicaklikta kayma
strinme dayanimmin sinterlenmis kompozitlerinkinden ¢ok daha ylksek oldugu
gorilmiistir (Waku ve ark., 1998b). AlOs/GdAIOs oOtektik kompozitleri de
yonlendirilmeden katilagtirilarak ¢ahisilmistir (Waku ve ark., 1997). Kompozitlerin
1600°C’de kirilganliktan ziyade plastik deformasyon gosterdigi ve bunu 1700°C’ye kadar
stirdiirebildigi goriilmiistiir.

Al203-Y20s3 ikili sistemi Y3Als012 (YAG), YAIO3(YAP), YsAlO9 bilesenlerinden
meydana gelmektedir. Sekil 2.3, Al20s-Y20s sisteminin faz diyagramini gostermektedir.
Diyagramda goruldiigii iizere denge Otektik reaksiyonu olan Al203-YAG ve metastabil
Otektik reaksiyonu olan Al203-Y AP fazlar1 ortaya ¢ikabilmektedir.

2800 lllllllllllllllllll

2600

2400 4

2200 4, 0
J Sm

Sicaklik (K)
2
S
o

. YAG | YAP YAM
ALOs + YAG + -

1600 4 YAP | YAM Y20s

1400 4

l 2 00 T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
AlOs %mol Y203

Sekil 2.3. Aliimina-itriya denge faz diyagrami (Gandhi ve Levi, 2005)
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2.5. Ttriyum Aliminyum Garnet (YAG) ve Ozellikleri

ftriyum aliiminyum Garnet (Y3AlsO12, YAG) 6nemli bir seramik malzemedir. YAG
yiiksek kimyasal kararliliga (Ikegami ve ark., 2000; Cockayne, 1985) ve mikemmel optik
(Ikegami ve ark., 2000; Geusic ve ark., 1964; De With ve Van Dijk, 1984) ve yiiksek sicaklik
mekanik 6zelliklere sahiptir (Ikegami ve ark., 2000; Corman, 1991).

YAG sentezi i¢in geleneksel kati-hal reaksiyon yontemleri (Ikegami ve ark., 2000;
Warsaw and Roy, 1959), istenen faz safligin1 elde etmek i¢in tekrarlanan mekanik karigtirma
ve 1600°C’tan biiyiik sicakliklarda kapsamli 1s1l islem gerektirir. YAG olusum sicakligini
diistirmek ve son iiriiniin faz safligin1 arttirmak i¢in ¢esitli tiplerde 1slak kimyasal yontemler
gelistirilmis ve toz isleme i¢in basariyla kullanilmigtir (Ikegami ve ark., 2000; De With ve
Van Dijk, 1984; Kinsman ve ark., 1994; Gowda, 1986; Inoue ve ark., 1991; Shea ve ark.,
1996; Sekita ve ark.,, 1990; Haneda ve ark., 1998). Bununla birlikte, bu tozlarin
sinterlenebilirligi genellikle SiO2 ve / veya MgO gibi kayda deger miktarda katki maddesi
olmadan basingsiz sinterleme yoluyla tam yogunluk veya seffaflik elde etmek i¢in yeterince
yiiksek olmamistir (Ikegami ve ark., 2000; De With ve Van Dijk, 1984; Sekita ve ark., 1990;
Haneda ve ark., 1998). Sekil 2.4’de genel bir YAG kristal yapis1 goriilmektedir.

@Y

@ Al
e O

YAG formiihi iinitesi

YOgs dodekahedron AlQOs oktahedron AlOs tetrahedron
Sekil 2.4. YAG kristal yapis1 (Li ve ark., 2012)
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2.6. Otektik Kompozitlerin Sinterlenmesi

Sinterleme siireci seramigin iiretiminde Onemli bir rol oynamaktadir. Istenen
ozelliklere sahip bir mikro yap1 tiretmek igin hemen hemen tiim seramik gévdeler yuksek
sicakliklarda calisgilmalidir. Sinterleme isleminin bu yaygin kullanimi, konuya cesitli
yaklagimlar getirmistir. Pratikte, belirli 6zellikler kiimesine sahip bir malzeme hazirlamak
istendigi durumda mikroyapt da tanimlanmis olur. Bu nedenle sinterleme ¢alismalarinin
amaci, proses degiskenlerinin sinterleme sirasinda mikroyapisal evrimi nasil etkiledigini
anlamak olmalidir. Bu sekilde, gerekli mikro yapinin iiretimi igin isleme kosullarinin
tasarlanmasinda pratikte yararli bilgiler saglanabilir (Rahaman, 1995).

Otektik bir katki malzemenin ve bir sivi fazin varhigi seramik yapmin gelisimine
belirleyici bir katkida bulunur. Ayn1 zamanda, ortaya ¢ikmasindan 6nce sivi faz (katki
malzemesinin ergimesi) ve yapi, kat1 faz sinterlemesinde gézlenen evrimden 6nemli Olciide
farkli olmamalidir (Belyakov ve ark., 2002).

Otektik bilesimin diisiik ergime katkilar1 eklentisiyle sinterlemenin iki yonde
ilerleyebilecegi bilinmektedir. Ilk durumda, kat1 faz siv1 fazda ¢oziinmez ve yiizey gerilimi
kuvvetleri nedeniyle sinterleme gerceklesir. Sistemdeki sivi faz orani en az %25 ila %30
arasinda olmalidir ve faz doniisiimiiniin kat1 halden s1vi hale gelmesinin neden oldugu hacim
degisimini ihmal edersek, sisteme verilen katkinin miktar1 en az %25 olmalidir (Lukin ve
Makarov, 2000; Kingery, 1967; Eremenko ve ark., 1968). Ikinci durumda, sinterleme, kat:
faz parcaciklarinin yeniden diizenlenmesi, ¢okeltme ile ¢bziinme ve kat1 bir iskeletin
olusumunu igeren ti¢ asamali bir islemdir. Bu islemler genellikle zamanla net bir sekilde
ayrilmaz ve siklikla ayn1 anda meydana gelir ve birbirlerini etkiler. C6ziinme ve ¢okme, hem
kati-s1v1 arayiizlindeki bir kimyasal tepkimenin kinetigi hem de tepkime iiriinlerinin arayiiz
katman1 boyunca diflizyonu ile kontrol edilebilir. Sinterlemeyi gercekten kontrol etmek
demek, Uretilen malzemelerin Ozelliklerini kontrol etmek ve buna bagl olarak yiiksek
seviyeli Ozelliklere sahip seramikler iiretmenin temel faktorlerini tanimlamak anlamina
gelmektedir (Lukin ve Makarov, 2000)

Incelenen faktorlerden kinetik islem iizerinde etkisi olanlara bakildiginda, elde
edilmek istenen seramik malzeme i¢in kullanilacak aliminyum oksidin turd, sinterleme ve
giiclendirme miktar1 (kismen stabilize edilmis zirkonyum dioksit), katki malzemeleri,
numune kaliplama basinct ve metodu olarak goriilmiistiir ve asagidaki esitlik (2.1) temel

almarak caligmalar yapilmaistir.
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2 =kexp(—(E/R T)t" (2.1)

Al/l gekme oranini belirtirken, k, pre-eksponansiyel faktor(, E, aktivasyon enerjisini,
R genel gaz sabitini, T, sicakligi, t, proses siiresini, n, sinterleme indeksini belirtmektedir
(Lukin ve Makarov, 2000).

2.7. Toz Metalurjisi

Aglomerat (topaklanma) igermeyen yiiksek saflikta seramik tozlarin daha ince partikiil
biiyiikliigii ile kullanilmasi toz metaliirjisinde 6nem arz eder. Sinterleme prosesinde yiiksek
verim i¢in genellikle yeteri miktarda baglayici ve sinter destekleyici kullanilmalidir.
Bununla birlikte 6gilitme islemi su iki sebepten dolayr gerekir; toz pargacik boyutunu

kiigiiltmek ve matris faziyla etkilesimi gerceklestirmek.

2.7.1 Soguk izostatik Presleme

Sekil 2.5’de sematik bir gorliniimii yer alan soguk preslemeyle ilgili temel problem,
kalmligr boyunca goriinen yogunlugun degismesidir. Yikleme tek eksenli olarak
uygulandigindan, kompakt, basin¢ yonii boyunca enine dogrultudan daha yogundur. Bu
nedenle, daha homojen bir sikistirilmig parca elde etmek i¢in, soguk izostatik presleme (CIP)
oldukca faydahidir. Burada, ortamdan izole toz hazne (kalip) suya veya yaga daldirildiginda
~300 MPa'lik bir basing uygulanir. CIP, yogunluk farklilig1 olmaksizin istenen karmasik
sekilli parcalara uygulanmak i¢in kullanilir. Burada, yogunluk uygulanan hidrostatik basing
nedeniyle her eksende esittir. Sonu¢ olarak daha iyi bir yizey kalitesi elde etmek ve

karmasik pargalarla ¢alismak i¢in kagmilmaz bir islemdir (Basu ve Balani, 2011).

—— _ Maga

~~ _Toz
;4 *, " _- Esnek duvar
9 & "~ Durdurucu
9 ¢~ Hidrolik akskan
Y e

Hazne

Sekil 2.5. Toz seramiklerin soguk izostatik preslenmesinin (CIP) sematik gosterimi (Basu

ve Balani, 2011)
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BOLUM 3
MATERYAL VE YONTEM

3.1. Toz Malzemelerin Hazirlanmasi
Otektik kompozisyonun agirlik oranlart % 65-67-70, Al203 iceren Al203-Y20s3

olacak sekilde planlama yapilmistir. Tozlarin 6zellikleri Cizelge 3.1°de listelenmistir.

Cizelge 3.1. Yiiksek safliktaki ham malzemeler

Ham Malzemeler  Uretici Tane Boyutu (mes) Saflik (%)
a-Al203 Aldrich 325* 99.99
Y203 Alfa Aesar <1250 99.999

*>100 mesh, 30%; >200 mesh, 80%:; >325 mesh, 99%

Istenilen kompozisyondaki tozlar titresimli mikro degirmende &giitiilmiistiir. Tozlar
granilliizasyon igin 1000 °C’de 1 saat sure ile sinterlendikten sonra bilyali jet degirmende

kuru halde karistirilmistir ve elek sarsicida 106 mikron ve altina elenmistir.

3.2. Al20s-YAG Seramiklerinin Elde Edilmesi

Tozlar soguk izostatik presleme (CIP, Stansted Fluid Power Ltd., Seramik Arastirma
Merkezi) yontemi ile 300 MPa basing altinda 5 dk. Preslenmistir. Presleme islemini takiben
numuneler 1650 °C’de 12 saat siire ile sinterleme islemine tabi tutulmustur. (Nabertherm
GmbH, Yiiksek sicaklik firini, Seramik Arastirma Merkezi). Sekil 3.1°de sinterleme sonrasi
numunelerin goriintiileri gosterilmistir. Sinterlenen 3 adet numune hazirlama isleminden

sonra faz analizine tabi tutulmuslardir.

Sekil 3.1. Sinterleme sonras1 numuneler
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3.3. Degerlendirme ve Karakterizasyon

XRD (Panalytical Empyrean, COBILTUM) analizinden sonra numunelerin kati halde
mikroyapi goriintiileri alinmistir. i¢ bosluk ya da boyun olusumlarinin vuku edip etmedigini
gozlemleyebilmek ve genis spektrumdaki yiizey yapilari icin SEM goriintiileri incelenmistir
(JEOL SEM-7100, COBILTUM). Ikili homojen yap1 malzeme mukavemetinin
artirilmasinda 6nem arz eden bir durumdur. Bu siirecin mikroyapidaki ¢ekirdeklenmenin
Oniine gecebilecek sartlarin olusturulmasi ile alakali oldugu diisiiniilmektedir. Bu nedenle
de ikincil elektron goriintiileri 6nem arz etmektedir. Mikroyap1 goriinlimlerinde bosluk,
incelik ve saflik derecesi degerlendirilmistir. Boylece hammadde kompozisyonunun
malzeme Ozelliklerini ne oranda etkiledigi hakkinda fikir sahibi olunmustur. Ayrica her ii¢

numunenin TEM geg¢irimli elektron mikroskop goriintiileri incelenmistir.

3.4. Mekanik Ozellikler

Her bir numuneye mikrosertlik testi uygulanmistir (Pace Technologies Inc.,
COBILTUM). Olgiim 9.808 N kuvvet altinda 15 sn boyunca gerceklesmistir. Sertlik
Ol¢timleri malzemenin dayanimi ile ilgili bagil degerler vermekle birlikte daha iyi bir
mikroyapinin yiiksek sertlik degerlerinde olustugu bilinmektedir. Boylece belirlenen kalibre
degerlerinde malzeme hakkinda bilgi alinabilmis ve iiretime uygun olup olmayacagi
degerlendirilmistir.

Numunelerin egme mukavemet testleri Instron 5581 (Anadolu Universitesi) model
cihaz ile yapilmistir. Egme mukavemet testi ise 0.5mm/dk’lik bir yiikleme hizinda 2kN’luk
yiik altinda gergeklestirilmistir. Test 6ncesi numuneler hassas kesme cihazi ile 1.5%2%25

mm dikdortgen bar seklinde hazirlanmigtir (Struers, Seramik Aragtirma Merkezi).
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BOLUM 4
ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

4.1. Faz Kompozisyonu

Sekil 4.1, Sekil 4.2 ve Sekil 4.3°de sinterlenmis 3 adet numuneye ait faz analizleri
goriilmektedir. Agirlikga sirasiyla %65 Al203, %67 Al203 ve %70 Al20s igeren Al203-Y203
toz karisimindan elde edilen sinterlenmis kat1 numuneler 65AY, 67AY ve 70AY olarak

isimlendirilmistir.
BIAY 3
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Sekil 4.1. 65AY ornegine ait Al203-YAG orneklerinden elde edilmis X-ray difraksiyon
grafikleri

67AY 2
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Sekil 4.2. 67AY ornegine ait Al203-YAG orneklerinden elde edilmis X-ray difraksiyon
grafikleri
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Sekil 4.3. 70AY o6rnegine ait Al203-YAG oOrneklerinden elde edilmis X-ray difraksiyon
grafikleri

Sekildeki grafiklerden de goriildiigii gibi 3 adet sinterlenmis numunede de aliimina ve
YAG fazlar tesekkiil etmistir. Ancak 67AY numunesinde YAG fazinin siddeti ve pikin
keskinligi daha fazladir. Bu nedenle 65AY ve 70AY kompozisyonlu numunelere gére daha
fazla oranda YAG fazi ortaya ¢ikmuistir.

4.2. Mikroyap1

Sekil 4.4, Sekil 4.5, Sekil 4.6 ve Sekil 4.7°de sinterlenmis her iic numuneye ait SEM
gorintuleri gorulmektedir. Siyah renkli bolge Al20s, gri renkli bolge Y3AlsO12 fazini
gOstermektedir. 67AY numunesinde amorf faz ya da porozite igeren herhangi bir yapiya
rastlanmamistir. 65AY numunesinde amorf faz bolgeleri gézlenmis, 70AY bolgesinde ise
yer yer gozenekli yapilara rastlanmistir. 67AY oldukea ince bir yap1 goriiniimii vermektedir.

Higbir numunede iliretim asamasindan sonra ¢atlak olusumu goézlenmemistir.
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p . -
COoMU 12/4/2018
WD 10mm 11:16:23

-
10pm COMU 12/4/2018
20.0kV LED SEM WD 10mm 13:41:42

Sekil 4.5. Sinterlenen kompozitin mikroyapt SEM fotografi: (b) 70AY
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== luym  COMU 12/4/2018
20.0xV LED SEM WD 10mm 10:54:11

Sekil 4.6. Sinterlenen kompozitin mikroyap1 SEM fotografi: (c) 67AY

]
12/4/2018
D 10mm 10:42:19

Sekil 4.7. Sinterlenen kompozitin mikroyapi1 SEM fotografi: (d) 67AY

Abali ve Karagam (2018)’1n yaptiklar1 ¢alismada da belirttikleri tizere, Sekil 4.8’de
yine her ii¢ numuneye ait gegirimli elektron mikroskop gériintiileri yer almaktadir. Ozellikle

65AY ve 70AY numunelerinde agik renkli YAG parcaciklarinin bir kisminin koyu renkli
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AlO3’tin tane sinirlarinda digerlerinin ise Al2Os tanelerinin i¢inde bulundugu
goriilmektedir. Yani bu iki kompozisyonda fazlar birbiri i¢inde karigmig ve ayr1 bir araylizey
bolgesi olugturmaktan uzakta kalmistir. Halbuki Al203-YAG kompozitlerinden en iyi
sonucu alabilmek i¢in bu fazlarin arasinda bir arayiizey olusturmalar1 gerekmektedir. Bu
sayede catlak ilerlemesini durdurucu bir makanizma geligebilir. Bu durum da 65AY ve
70AY numunelerinin egilme mukavemeti sonucu neden agir hasara ugradiklarinin bir
isaretidir. Sekil 4.9’da egilme mukavemeti sonrasi olan mikro kirilmalar goriilmektedir. Bu
durum 6zellikle aliiminanin anizotropik 6zelligi ve Al203 ile YAG arasindaki farkli termal
genlesme katsayilarina baghdir ve bu 6zellik ana ¢atlagn ilerlemesini 6nleyecek ve mekanik
ozelliklerde iyilesme saglayacak bir mekanizmanin gelismesine neden olacaktir ki bu
mekanizma 67AY malzemesinde daha net ortaya ¢ikmaktadir. 67AY malzemesinde egilme

testi sonras1 goriilen dislokasyon hareketleri bu numunenin digerlerine gore plastik davranis

gosterdigi ve darbe emilim Karakteristiginin oldugunu ortaya koymaktadir (Abali ve

Karacam, 2018).

LI

Sekil 4.8. Sinterlenmis kompozitlerin mikroyapt TEM fotograflari: (a) 65AY, (b) 70AY,
(c) 67AY, (d) 67TAY
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Sekil 4.9. Sinterlenmis kompozitlerin mikroyapt TEM fotograflari: (a) 65AY, (b) 70AY, (c)
67AY, (d) 67TAY

4.3. Mekaniksel Davranislar

Sekil 4.10°da her ii¢ numuneye yapilan 5’er adet sertlik Ol¢lim sonuclari
gorilmektedir. 67AY ve 65AY numunelerine ait sertlik olgtimleri birbirine yakin bir
homojenlik gosterirken 70AY numunesinde sertlik dagiliminin homojenligi daha diisiiktiir.
Bununla birlikte 67AY numunesinin sertlik degerleri kendisine yakin bir homojenlik
gosteren 65AY numunesinden de daha yuksektir.

Her {ic numune i¢in oda sicakliginda 3 nokta egilme testleri yapilmigtir. Egilme testi
sonucu numunelere ait 6zellikler Cizelge 4.1°de yer almaktadir. Her bir numune i¢in 7 defa

yapilan testin ortalama ve kiisuratiz degerleri alinmistir.
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Sekil 4.10. 65AY, 67AY ve 70AY otektik seramik kompozit malzemelerin Vickers sertlik

degerleri

Cizelge 4.1. Al203-YAG (65AY, 67AY ve 70AY) oksitli seramik kompozitlerin egme

ozellikleri
65AY 67AY 70AY
Maksimum egme kuvveti 127 162 115
Modulus (GPa) 154 150 205

Cizelge 4.1° den de goriildiigii gibi modil ile egilme dayanimi ters orantilidir.

Malzemenin elastiklik degeri arttikca egilme mukavemeti diismektedir. 67AY kodlu

numune elastiklik modiilii en diigiik ve diger numunelere gore egilme mukavemeti en yiiksek

malzemedir. 70AY malzemesinin elastiklik modiiliiniin yiiksek olmas1 sertlik degerleri ile

de uyumludur. Her ne kadar 65AY malzemesi 67AY malzemesinin modiil degerine yakin

olsa da 65AY malzemesinin mikroyapisal hatalar1 egilme mukavemetinde diisiise neden

olmaktadir.
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BOLUM S5
SONUC VE ONERILER

Bu caligma ile itriyum oksit katkisinin aliiminyum oksit yapisimin mikro yapisini hangi
oranda degistirdigi ve en iyi sonucu nasil verdigi iizerinde durulmustur. Agirlikca %67
Al20s3 iceren Al203-Y20s3 toz karisimindan elde edilen polikristal Al203-YAG (Y3Als012)
Otektik oksit seramik kompozit malzeme en ince, homojen dagilimli mikroyapiya sahiptir.
Bununla birlikte ayn1 malzeme, sertlik dagilimi ve egilme mukavemeti degerlerinde de {istiin
Ozelliktedir. Y203 ilavesinin siirekli artig1 ya da siirekli azalmas1 bu 6zellikler tizerinde etkili
degildir. 67AY malzemesinde daha iistiin 6zelliklerin ortaya ¢ikmasi kompozisyonun faz
diyagrami sonuglariin irdelenmesi ile agiklanabilir.

Y203 ilavesi ile 67AY malzemesinin mikro yapisindaki dislokasyon hareketleri,
g6zenek, cams1 yap1 olusumu bakimindan diger fazlara gére daha tistiin 6zelliklerde oldugu
anlasilmigtir. Hem aliimina hem de YAG (Y3Als012) fazlarinin 67AY yapisi igeresindeki
dagilimlar1 uniform bir diizen icerisindedir. Gozenek yapilarmin olusum dereceleri
incelendiginde 67AY numunesi 65AY ve 70AY numunelerine gore daha usttin 6zelliklere
sahiptir. Katki oranlarinin aliimina matris yapimnin sertligi tizerindeki etkileri incelendiginde,
67AY numunesinin mikroyap1 goriintiileri bakimindan goézenekli faz bulundurmamasi hem
yiiksek hem de homojen bir sertlik dagilimina sahip olmasi ile agiklanabilir. ince 6tektik bir
yapinin olusmasi yiiksek sicaklik uygulamasi gibi endiistriyel uygulamalar agisindan ¢ok
onemlidir. Miimkiin oldugunca en az tane sinirli ve amorf faz igeren yap1 elde edilmeye
calisilmistir. Bununla birlikte elde edilen numunelerin ii¢ nokta egme testi ile kirilma
mukavemeti degerleri dlciilerek en uygun kompozisyondaki numune belirlenmistir. itriya
katkisinin mukavemet iizerine ve bu mukavemet degerinin mikroyapi ile olan baglantis
Uzerine olan etkilerine bakildiginda 67AY numunesinin diger kompozisyonlara gore 6n
planda oldugu goriilmektedir. XRD grafikleri incelendiginde yuksek miktarda Al2O3-YAG
fazinin olusumun yiiksek mekanik 6zelliklere ve diizenli bir mikroyapiya sebep oldugu
anlasilmaktadir.

Bu c¢alisma ile monolitik aliimina seramikten ¢ok daha yiiksek mekanik 6zelliklere
sahip polikristal Al203-YAG seramigi iiretilmistir. Bu seramikte en iyi faz kompozisyonu,
Y AG partikiillerinin homojen bir yap1 i¢inde uniform dagilim gosterdigi agirlikca %33 Y203
iceren kompozisyonudur.

Uretilen polikristal 67AY kodlu ALO3/YAG (aliimina-itriyum aliminyum garnet)
Otektik yapinin son zamanlarda popiiler olan tek kristal Al2O3/YAG, AlLO3/EAG,
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Al203/GAP ve Al203/YAG/ZrO: fazlarinin karsiladigi 6zellikleri, bu malzemelerin tiretim
maliyetleri ve zorluklar1 goz Oniine alindiginda, gelistirdigi goriillmektedir. Alimina/YAG
polikristalinde  oldugu gibi diger malzemeler (AlROs/EAG, AlOs/GAP ve
AlO3/YAG/ZrO2) i¢inde bu c¢alisanin yapilmast ve sonuglarmm Alimina/YAG

polikristaline gore degerlendirilmesi gerekmektedir.
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