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Danisman : Yrd. Do¢. Dr. Alpagut KARA
2003, 61 sayfa

Aliimina kesici u¢lar metal isleme operasyonlarinda 1930’lu yillardan
itibaren yaygin olarak kullamilmaktadir. Saf aliimina kesici uclar diigiik
kirilma toklugunun yamt sira diisiik termal iletkenlige sahiptir. Bu
ozelliklerin iyilestirilmesi amaci ile aliiminaya farkli malzemelerin ilave
edilerek seramik matrisli kompozit malzemeler iiretilmistir. Ilave edilen
onemli malzemelerden bazilari sahip olduklar1 yiiksek sertlik, kirilma
toklugu ve yiiksek sicaklik 6zellikleri nedeni ile titanyum karbiir (TiC) ve
titanyum karbonitriir (TiCN) olarak ifade edilebilir. Ancak daha once
yapilan calismalar bu kompozit malzemenin geleneksel yontemlerle teorik
yogunluguna sinterlenemedigini gﬁstermistir.

Bu calismada, Al,O3 tozuna agirlik¢a farkh oranlarda TiC ve TiCN
ilave edilmis ve elde edilen kompozisyonlar basingsiz ve gaz basingh olarak
iki farkh sekilde sinterlenmislerdir. Sinterleme sonrasi sertlik ve kirilma
toklugu ozellikleri incelenmis, ayrica faz ve mikroyapisal karakterizasyonlar:
X-gmlan difraktometresi (XRD) ve taramali elektron mikroskobu (SEM)
teknikleri vasitasiyla gerceklestirilmistir. Her iki sinterleme yénteminde
sicaklik artisi ile yogunlugun yiikseldigi tespit edilmis, gaz basingh sinterleme

yonteminde 1750° C iizerinde yapinin bozuldugu gozlenmistir.

Anahtar Kelimeler : Kompozit, Al,O;-TiC/TiCN, Basmgsiz Sinterleme, Gaz

Basinc¢h Sinterleme
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Alumina cutting tools are using in machining operations since 1930’s.
The fracture toughness of pure alumina is poor along with low thermal
conductivity. Different types of additives are used to alumina to improve
these properties. The most common additives are TiC and TiCN materials
which have superior high temperature properties, high hardness and
fracture toughness. Unfortunately previous studies showed that ALO;-
TiC/TiCN composite materials can not be sintered to their theoretical density
with traditional sintering techniques.

In this study different amounts of TiC and TiCN were added to ALOj3
by weight and the obtained compositions were sintered with pressureless and
gas pressure sintering techniques. The physical properties like hardness and
fracture toughness of the sintered products were examined. In addition, X-
ray diffraction (XRD) and scanning electron microscope (SEM) techniques
were used to achieve phase and microstructural characterisation. In both
sintering techniques the density values are increased with the increasing of
sintering temperature but in gas pressure sintering above 1750°C, decreasing

of density values and the detoriation of the products are observed.

Keywords : Composite, ALO;-TiC/TiCN, Pressureless Sintering, Gas

Pressure Sintering
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1. GIRIS

Yiiksek mukavemet, sertlik, kirilma toklugu, yiiksek sicaklik ozellikleri ve
diistik tiretim maliyeti gibi kriterler ile ifade edilen gelismis performansin devam
eden stirecinde su andaki mevcut malzemeler ile kargilanamamaktadir. Malzeme
miihendisleri ve bilim adamlar1 geleneksel malzemelerin gelistirilmesi ve ayrica
yeni malzemelerin iiretimi i¢in biiylik bir ugrag vermektedir. Bu malzemeler
arasinda kompozit malzemeler gelistirilme siirecinde olan en 6nemli malzeme
grubudur [1].

Kompozit malzemeler ashinda hi¢ yabanci olmadifimz gegmis
zamanlardan beri kullamlan malzemelerdir. Ornek olarak; ¢amur ve saman
par¢alarinin karistirilmasi ile elde edilen tuglalar, ¢cimento, agrega ve tas pargalar
iceren beton verilebilir. Bu tiir sentetik kompozitlerin yani sira dogal olarak
bulunan kompozitler de mevcuttur. Bu tiir kompozitlere verilebilecek en giizel
Ornekler, kemik, tahta ve midye kabuklaridir [2]. |

Son 40 yil igerisinde sentetik kompozitlerin liretiminde yiiksek bir artis
goriilmiistiir. Bu artis1 tesvik eden olaylar 1960’larin basinda Ingiltere’de ve
Amerika Birlesik Devletlerinde iiretilen boron ve karbon fiberler [2]. Yiiksek
elastisite (E) sabitine sahip bu yeni fiberler cam fiber igeren malzemelere gore
kompozitlerin sertliginde yiikselme saglamis, ayrica daba hafif malzeme
tiretimine olanak saglayarak ozellikle havacilik sektoriinde olmak iizere birgok
sektérde kullanim alani bulmuslardir. Benzer sekilde yiiksek mukavemete sahip
ve Ozelliklerini yiiksek sicakliklarda koruyabilen silisyum karbiir (SiC) ve
alumina (ALOs;) fiberlerin geligtirilmesi metal ve seramik esasli kompozit

tiretimine olan ilgiyi daha da arttirmigtir [2].



Cizelge 1.1. Dogal ve sentetik kompozitlere 6rnek malzemeler [2]

Ornek

Dogal Kompozitler | odun, kemik, bambu, ¢imento

metalik alagimlar; celik,
Mikro Kompozitler o . )
gliclendirilmis termo plastikler; polistiren

Makro Kompozitler | galvanize ¢elik, helikopter pervaneleri, kayak takimlar

Kompozit malzemeler, farkli uzmanlik alanlar1 gerektiren Qe istege bagh
birgok farkh bakis agisinda cgalisilabilen malzemelerdir. Korozyon direnci istenen
bir uygulama i¢in {iretilecek bir kompozit malzeme &ncelikli olarak malzeme
bilimi ve kimya anabilimlerinin ¢aligma alanindadir. Yiikk dayanimi istenen bir
kosulda ise bir mihendisin ¢aligma alamina girmektedir. Diger yandan
kompozitlerin gelistirilmesi igin yapilan ¢aligmalarda farkli alanlarda meydana

gelebilecek problemlerin tamamina birden ¢6ziim bulunmasi gereklidir [2].

1.1. Monolitik Malzemeler
Monolitik malzemeler, farkli kompozisyona sahip olmayan tek

kompozisyonlu malzemelerdir. Bu yiizden malzemelerin fiziksel ve mekaniksel
ozellikleri kompozisyon degismedigi i¢in degisiklik gostermemektedir. Istenilen
ozellikler tek bir malzeme kullanilarak elde edilebiliyorsa monolitik malzemeler
tercih edilir. Uretim maliyeti daha diisiik olmas1 ve daha yiiksek yogunluga sahip
malzeme {iretilmesi acgisindan kompozitlere goére daha avantajlidirlar [3].
Monolitik seramiklerin genel problemlerinden biri kirilma tokluklarmin diisiik
olmasidir. Kirilma toklugu diisiik olan malzeme ani bir kirilmaya ugrayabilir. Bu
sorunu ¢ozmek igin ¢esitli takviyeler (partikiil, visker ve fiber gibi) kullanilarak
toklugu arttirma yoluna bagvurulmaktadir. [4].

1.2. Kompozit Malzemeler
Kompozit, kimyasal ve fiziksel olarak farkli iki fazin arzu edilen herhangi

bir 6zelligin kazanilmasi amaciyla birbiri igerisinde dagitiimasi ile elde edilen

malzeme olarak tamimlanabilir. Bir malzemenin kompozit malzeme olarak kabul

Anadolu Universites
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edilebilmesi i¢in Oncelikle fazlardan bir tanesi diger faz igerisinde miktar olarak
en az % 5 olmali ve ayrica ilave fazin Ozellikleri diger fazdan daha iyi
olmalidir[5].

Siirekli olan ve daha ¢ok bulunan faz matris olarak bilinir ve genellikle
matris fazin ozelliklerinin iyilestirildigi kabul edilir. Matris fazin 6zelliklerini
iyilegtiren ikinci faz takviye faz olérak adlandiriimaktadir. Bir ¢ok durumda
takviye faz1 matris fazindan daha sert ve giigliidiir. Takviye fazin geometrisi bu
fazin ne kadar etkili oldugunu belirleyen ana parametredir. Takviye faz partikiil,
visker ve fiber seklinde olabilir. Takviye faz ¢esidine gére kompozit malzemeler

sematik olarak Sekil 1.1.’de gésterilmistir [5].

" Visker
Kisa Fiber

Sirekli Fiber S Tabakals

Sekil 1.1. Takviye faz ¢esidine gore kompozit malzemeler [5]

Kompozit malzemeler polimer matrisli kompozitler (PMK), metal matrisli
kompozitler (MMK) ve seramik matrisli kompozitler (SMK) olarak matris fazin
cesidine gore smiflandirilmaktadir. Her matris faz1 igin takviye faz ise polimer,
metal veya seramik faz olabilir [5]. Matris fazina bagl olarak kompozitlerin

smiflandirilmasi Sekil 1.2.°de goriilmektedir.



Sekil 1.2. Matris fazin ¢esidine gére kompozit malzemeler [5]

Kompozitlerin performansini etkileyen 6nemli faktorler olarak 6zel segilen
bilesenlerin yani sira kompozit iiretiminde izlenecek yol ve nihai iiriiniin mekanik
ozellikleri ifade edilebilir. Bunun yam sira daha da 6nemli olarak kabul edilen
diger bir faktor ise matris ve takviye faz arasinda olusan ara yiizeydir. Ara
yiizeyin kompozit tasariminda bir¢ok anahtar 6zelligin optimizasyonunu sagladig
kabul edilmektedir [2].

Kompozit kullaniminin getirdigi 3 temel avantaj vardir :

1- Farkl 6zelliklerin birlestirilerek daha iyi bir malzeme elde edilmesi,

2- Bu o6zelliklerin belirli araliklarda kontrol edilebilmesi,

3- Bilesen fazlarda var olmayan nadir fiziksel 6zelliklerin elde
edilebilmesidir.

Ikinci ve figiincii avantajlar termomekanik 6zelliklerdeki degisimi ve buna
bagli olarak da yeni uygulama alanlanm tammlamaktadir. Ancak, teknolojik
acidan kompozitlerin diger malzemelere olan tistiinliikleri yliksek mukavemet ve

birim agirhiga diisen yiiksek dayanimlaridir [2].
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2. SERAMIK MATRIS KOMPOZITLER

Seramiklerin en onemli 6zellikleri yiiksek sicakliklarda mukavemetlerini
koruyabilmeleri, kimyasal olarak tepkimeye girme eglimlerinin diisiik olmasi,
yiiksek sertlikleri ve elektrik direngleridir. Baglica dezavantajlari olarak ise stinek
metaller ile karsilagtirildiklarinda sahip olduklar diigiik kirilma mukavemetleri
verilebilir  [6]. sicaklik

uygulamalarinda servis kosullarinda maruz kalabilecekleri bir darbe veya etki ile

Bu dezavantaj seramik malzemelerin yiiksek
zayiflamalarina ve ozelliklerini yitirmesine neden olmaktadir. Bu ise seramik

malzemelerin  giivenilirliklerini  azaltmaktadir. Kirilgan seramiklerin  bu

Ozelliklerinin iyilestirmenin bir yolu farkli bir takviye faz ilavesidir.
Takviye edilmis seramik matris kompozitlerin bazi onemli 6zellikleri Cizelge
2.1.°de gosterilmigtir. S.M.K.’ler 1980°1i yillarin basinda iiretilmeye baglanmis ve
yaygin kullamm alam bulmustur. Diger yandan, ilave edilen takviye fazlar
yogunlagsma davranigin giiclestirmis ve {iretim prosesinin daha kompleks bir hale

gelmesine neden olmugstur [6].

Cizelge 2.1. Baz1 seramik matris kompozitler ve dzellikleri [5]

Elastik Mukavemet | Kirllma Toklugu
Modiil (GPa) | (MPa) (Kic) (MPa m'?)
ALOj3 (%99 saf) 340 300 4,5
ALO;+%?25 SiC visker 390 900 8,0
Borosilikat Cam (Pyrex) - 70 0,7
Pyrex+% 40 AlL,O; fiber - 305 3,7
LAS cam seramik 86 160 1,1
LAS+ %50 SiC fiber 135 640 17,0
Miillit - 244 2,8
Miillit + % 20 SiC visker - 252 4.4
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2.1. S M.K.’larda Kullanilan Takviye Fazlar
Daha &nce de belirtildigi {izere matris malzemesinin i¢ine ilave edilecek

takviye malzemesi partikiil, visker ve fiber seklinde olabilir. Geleneksel
yontemler ile tretilen seramik tozlari ticari olarak partikiil takviye seklinde
kullanilmaktadir. Bu tip takviyelere 6rnek olarak zirkonya (ZrO,), silisyum karbiir
(SiC), titanyum karbiir (TiC) ve titanyum karbonitriir (TiCN) verilebilir. Ticari
olarak kullanilabilen fiberler ise Al,Os, SiC, C, silisyum nitriir (Si3Ng4), miillit ve

diger alumina silikat kompozisyonlaridir [6].

2.1.1 Oksit Esash Takviye Fazlar
S.M.K.’lar da kullanilan en 6nemli oksit esash takviye fazlar partikiil fiber

ve visker olmak iizere Al,O3, miillit ve zirkonyadir.

a) Alumina (Al;O3)

AlO; ucuz olmasi, ergime sicakligina kadar oksitleyici atmosfer
kosullarinda ve 1200°C’ye kadar rediikleyici atmosfer kosullarinda kararli olmasi,
ergimis metallere dayanimi ve termodinamik olarak higbir karbiir ile tepkime
vermemesi gibi sahip oldugu 6zelliklerinden dolay1 en 6nemli takviye fazlardan
birisidir [7]. Al,O; viskerler genellikle asagida belirtilen gaz faz reaksiyonlar ile
tiretilmektedir [8].

2Al veya Al-Fe alagim:i + H,O — ALOs;+ 3H, [1]
2AICl; + + 3CO;, + 3H,; > AlO3+ 3CO + 6HCI [2]

AlO5’de yiiksek yogunluk eldesi ve ayrica yiiksek sicakliklarda meydana
gelen ve istenmeyen tane biiylimesinin engellenmesi igin ¢ok az miktarda MgO
veya Si0, ilave edilmektedir [6]. Fakat bu ilaveler diisiik ergime sicaklifina sahip
silika otektikleri olusturduklan i¢in AlOs’in yiiksek sicaklik 6zelliklerini kotii

yonde etkilemektedir. Al,03-SiO, sisteminin en kararli bilesigi ise miillittir [6].
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b) Miillit

Miillit yiiksek sicaklik wuygulamalart i¢in kullamlan en Onemli
malzemelerden birisidir. Yiiksek siirlinme dayanimi, kimyasal kararhiligt ve
yiksek sicakliklarda mekanik ozelliklerini koruyabilmesi gibi ozellikleri bu
malzemenin kullammim arttirmigtir. Bu 6zelliklerinin yam sira sahip oldugu
diisiik kirilma toklugu (2-3 MPa m'?) miilliti ideal bir matris malzemesi haline
getirmistir. Miillit matris icerisinde tokluk degerinin yiikseltilebilmesi i¢in SiC [9]
ve Zr0, [10] takviyeleri kullanilmaktadir.

¢) Zirkon (Zr0O»)
Saf ZrO, gergeklestirdigi donisiim toklastirmasi nedeni ile diigiik kirilma
mukavemetine sahip matris malzemelerin kirilma toklugunun yiikseltmek amaci

ile ilave edilmektedir. Ozellikle A1203, miillit ve kordiyerit seramiklerinde takviye
faz olarak kullanilmaktadir [10].

2.1.2 Oksit Olmayan Takviye Fazlar

a) Silisyum Karbiir (SiC)

SiC seramik matris kompozit malzemelerde kullanilan en 6nemli takviye
fazlardan biridir [11]. SiC visker ve tabakali takviyeler genellikle tek kristal
yapilardir ve piring kabugu gibi silika ve karbonu aym yapida igeren
malzemelerin pirolizi, organosilikon polimerlerin kimyasal olarak ¢oktiiriilmesi ve
gaz-sivi-kat1 prosesi (GSK) ile elde edilmektedir. GSK prosesi ile SiC visker
olusumu sematik olarak Sekil 2.1.’de goériilmektedir. Ayrica, ticari SiC viskerlerin

ozellikleri Cizelge 2.2.de verilmistir.



Sicakiik=1400°C
Buhar Besleme ~_ Buhar Besleme
H2+CH4 SIO.

S O
- Katalist o
Katallst
v Kat SiC
\ O “Kristalleri

Altlik

Sekil 2.1. Gaz-s1v1 kat1 Prosesinin sematik gésterimi [6]

Cizelge 2.2. SiC viskerlerin 6zellikleri [6]

Cap (um) 0,005-3
Uzunluk(pm) 5-200
Yogunluk (g cm™) | 3,18-3,21
Kompozisyon

(% agirhk)

Si Denge

C

0 27,7-29,2

0,15-1,85

Ticari olarak fiber seklinde ¢ok az seramik kullamlmaktadir. SiC fiberler
ise en ¢ok kullanilan fiber takviyeler olup kimyasal buhar ¢oktiirme (CVD) ve
polimer pirolizi gibi farkli yontemlerle tiretilmektedirler. Baz: ticari SiC fiberlerin

ozellikleri Cizelge 2.3.’de verilmistir.
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Cizelge 2.3. Baz ticari SiC fiberlerin 6zellikleri [6]

Uretim Yéntemi CVD Polimer Bilesenler
Cap (um) 140-143 1-20

Yogunluk (g cm™) 2,7-3,3 2,29-2,8

Cekme Gerilmesi (GPa) | 3,4-4 1,1-4,9

Elastik Modiil (GPa) 406-430 45-480

CVD yontemi hedef malzemenin buharlastirilarak farkli gazlarla
reaksiyona sokulup bir altlik tizerine ¢6ktiiriilmesi prensibine dayanmaktadir. Bu
islemde altligin fiber olabilmesi i¢in elektriksel olarak yiiklii olmas: veya karbon

altlik kullanilmasi gerekmektedir. SiC fiberin ara kesiti Sekil 2.2.’de verilmigtir.

Sekil 2.2. CVD yontemi ile iiretilmis SiC fiberin a) kirik yiizeyden alinmis SEM goriintiisii

b) fiber mikroyapisinin gematik gosterimi [6]

b) Silisyum Nitriir (Si3N4)

SiC’ e gore daha yiiksek sicakliklarda daha sert kosullara dayanim istenen
yerlerde kullamm i¢in SizNy ve silisyum karbonitriir takviyeler gelistirilmistir [6].
SizNy viskerler hakkinda ¢ok az literatiir bilgisi mevcuttur. SizN4 viskerler bir

katalist yardimi ile ergimis Si metalinden azot gazi gegirerek elde edilmektedir.



TEM ile yapilan incelemelerde bu islem sonucunda ¢ogunlukla 3-Si3Ny viskerler
olustugu gozlenmis, fakat az miktarda a-SisN, viskerler de tespit edilmistir [12].
Nitrlir esashi fiberler genellikle silan veya silazen esashi polimerik
baslangic malzemelerinden veya polikarbosilanin nitridasyonu sonucu
tiretilmektedir. Si-C-N-O fiberlerin mikroyapis1 genellikle camsi ve yan
kararlidir. Si-C-N-O sistemine ait bazi fiberlerin kimyasal kompozisyonu ve bazi

ozellikleri Cizelge 2.3’de belirtilmigtir.

Cizelge 2.3. Si-C-N-O sisteminde baz: fiberlerin kimyasal kompozisyonu ve 6zellikleri [6]

Cap (um) 10-15
Yogunluk (g cm™) 2,3-2,4
Cekme Mukavemet (GPa) | 1,8-2,8
Elastik Modiil (GPa) 150-210
% Si 57-60
% N 22-40
% C 0,4-13
%0 2,2-8

¢) Titanyum Karbiir (TiC) ve Titanyum Karbonitriir (TiCN)

TiC ve TiCN dogada saf olarak bulunmayan ve cesitli yontemlerle
sentezlenen mono  karbiirlerdendir. TiC ¢ farklh  yontem ile
sentezlenebilmektedir. Birinci olarak; titanyum dioksitin (TiO;) karbon ile 1700-
2100°C’de 15-20 saat siire ile reaksiyona sokulmasi ile, ikinci olarak direkt
karbiirleme yontemi adi verilen ve titanyum metalinin saf karbon ile uzun siireler
tepkimeye sokulmasi ile, tiglincii olarak da TiCls’tin H, ve karbon ile reaksiyona
sokulmas: ile elde edilmektedir [13]. Ugiincii yontemde reaksiyon ¢ok hizli
gerceklesmekte ve diisiik miktarda TiC tozu elde edilmektedir. TiC ylizey
merkezli kiibik (YMK) kristal yapisina sahiptir. Ti atomlar kiipiin koselerinde ve
yiizeylerin merkezinde, C atomlar1 ise kiipiin merkezinde ve kenarlarin
ortasindadir. TiC, gegis metal karbiirlerinden oldugundan dolayr kompozisyonu

sitokiyometrik degildir. C/Ti oram 0,5-0,9 arasinda degismektedir [14]. Yapida
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anlasilacag: lizere C eksikligi vardir. TiC yapisinda metal atomlarinda karbon

atomlarina dogru gergeklesen, yiik transferi sonucu dogan elektrostatik kuvvetler

iyonik bag1 olusturmaktadir.

Son derece yiiksek sertlige sahip olan bu malzeme igerdigi karbon ve

oksijen miktarina gore saflign belirlenmektedir. Genel olarak sicak presleme ve

toz presleme metotlan ile sekillendirilebilen TiC’ tin en biiylikk dezavantaji diger

gecis metal karbiirlerinde oldugu gibi homojen dagitilamazsa iginde bulunduklar

sistemin sinterleme sonrasi mekanik 6zelliklerini kotii yonde etkilemeleridir. TiC

genellikle asinmaya kars: direng istenen yerlerde noziil ve kesici ug iiretiminde

kullamlmaktadir [15].

Cizelge 2.4. TiC’ Un fiziksel, mekanik ve kimyasal 6zellikleri [14]

Fiziksel Ozellikler Degerler | Yorumlar

Yogunluk (g/c m’) | 4.94 Teorik

Knoop Sertligi 3900 1800 - 5900; 2000 - 2750 (50 g yuk
altinda, tek kristal); 2000 - 2400 (100 g
yiik altinda, tek kristal)

Rockwell Sertligi 93

Vickers Sertligi 3200 100 g yiik altinda

Kristal Yapisi Kiibik NaCl yapisinda

Mekanik Ozellikler

Cekme Mukavemeti | 258 980°C de 114 ; 1200°C de 59

(MPa) |

Poisson Orani 0.19 Sabit basing ve Sicaklikta 0.18 - 0.19

Elastik Modiil 450 448-451

Termal Ozellikler

Termal Genlesme 4,12 10°

Katsayisi

Ergime Noktasi(°C) | 3065 5550°F

Solidiis Sicakhigi(°C) | 3050

Likiidiis Sicakligi(°C) | 3080

11
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2.2. Bazi Onemli Seramik Matris Kompozit Sistemleri

2.2.1 ZrQ; partikiil takviyeli alumina
ZrO;, ile toklastinlmig Al>O;, geleneksel Al,Os; seramiklerine gore

iyilestirilmis tokluga sahip yogun bir yapi eldesi igin ZrO, tozu ile Al,O3 tozunun
homojen bir sekilde karistirilarak sinterlenmesi ile elde edilmektedir. Bu kompozit
malzemedeki toklagtirma mekanizmas1 tetragonal yapiya sahip ZrO;’nin
monoklinik yapiya doniismesi ile ger¢eklesmektedir. ZrO,, miillit ve kordierit
gibi bircok seramik matriste de toklastirict olarak denenmektedir. Takviye olarak
kullanilan ZrO, saf olarak, kararsiz olarak veya cesitli metal oksitleri ile yari
kararl1 hale getirilmis olarak kullanilmaktadir. Ancak, genellikle Y,0Os ile kararli
hale getirilmis ZrO; tercih edilmektedir [16].

Saf Zr0,-Al,O3; kangimlart sicak presleme ve basingsiz sinterleme
yontemleri ile 1600°C sicaklikta teorik yogunluklarina sinterlenmektedir [17].
Baglangi¢ ZrO, taneleri sinterlenmis nihai {iriinde ilk yapilarini korumakta ve bu
nedenle tokluk ve mukavemet {izerine 6nemli etkileri olmaktadir. Al,Os; matrise
ilave edilen ZrO, partikiilleri eger tetragonal — monoklinik doniigiimiine neden
olacak kritik tane boyutunun altinda ise yap1 iginde tetragonal halde kalmakta ve
kuvvetli Al,O; taneleri sinterlenme esnasinda doniigiimii engelliyerek ZrO,
tanelerinin tetragonal formda kalmalarim saglamaktadir. Kritik tane boyutu ayrica
ZrO,’nin Al,Os igindeki hacimce miktarma da baglidir. Oregin hacimce % 5
ZrO; i¢in kritik tane boyutu >2 pm, hacimce %20 ZrO; i¢in ise >0,7 pm’dur [18].
Ayrica % 10’ nun iizerinde ZrO; ilavesinde dﬁnﬁgﬁmﬁn meydana getirdigi ¢cekme
gerilmeleri neden ile iki faz arasindaki termal uyusmazlik da 6nemlidir.

ZrO, ilavesinin (>hacimce % 3) toklastirma diginda yiiksek sicakliklarda
meydana gelen Al,O; tanelerinin istenmeyen tane biiytimesi olayim engelledigi
gozlenmigtir [19]. ZrO, taneleri Al,Os3 tane simrlarinda koseli taneler olarak
Ozellikle ti¢ tanenin arasinda sinir olusturacak sekilde yer almaktadirlar. Proses
kosullarina bagh olarak kiigiik ZrQO, taneleri tetragonal halde kalabilirken biiyiik
taneler genellikle monoklinik formda yer almaktadirlar.

ZrO, ile toklastinlmis AlO; seramiklerinin en Onemli kullanim

alanlarindan birisi kesici u¢ uygulamalaridir. Saf Al,Os kesici uglar yiiksek hizda
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metal islemede belirli bir isleme derinligine inebilmektedir. ZrO; ile toklastirilmg
Al Oj ise daha yiiksek hizlarda ve derinlikte iglemeleri kargilamigtir [19].

2.2.2 SiC visker takviyeli alumina
Alumina matris icerisinde SiC visker takviyesi ilk olarak 1980'li yillarina

basinda sicak presleme y6ntemi ile gergeklestirilmistir [6]. Sicak presleme vakum
finn kullamlarak 1250-2000°C sicaklikta ve 280 MPa basing altinda
gerceklestirilmistir. Yapilan testler sonucunda takviye edilmemis alumina
seramiklerinin kirilma toklugu ve kirilma mukavemeti degerleri sirasiyla
4,6 MPa m'? ve 600 MPa bulunurken, SiC visker ile takviye edilmis alumina
kompozit malzemesinin aym mekanik o6zellikleri 9 MPam'? ve 800 MPa tespit
edilmistir [20].

SiC viskerler fiberlere gére alumina matris icerisinde daha kararh
olduklari belirtilmigtir. Bunun nedenléri olarak ise viskerlerin tek kristal olmasi ve
tane bliyilimesi ile yapilarinin bozulmadid1 ve ayrica sitokiyometrik olarak saf SiC
fiberlerden daha yakin olmalari, diger bir deyisle oksijen igeriklerinin daha az
olmas1 gosterilmistir.

Al,03-SiC sisteminin yogunlastirilmas: da rol oynayan en énemli faktérler
basing, ilaveler (Safsmhklar veya katkilar) ve visker miktaridir. Wei ve Becher
[20] hacimce % 60 visker igerigi ile ¢ok diisiik sicakliklarda teorik yogunlukta

kompozit malzeme iirettiklerini belirtmislerdir.

2.2.3 ZrO; matrisli kompozitler _
Daha 6ncede belirtildigi iizere ZrO,’nin mikroyapis1 ve 6zellikleri proses

kosullarindaki en kiigiik degisimlerden etkilenmektedir. Farkli 1s1l genlesme
katsayisina sahip partikiillerin ZrO,’ye ilavesi farkli sonuglar dogurabilmektedir.
ZrO>’nin termal iletkenlik katsayis1 cok yiiksektir
(~ 10x10 °C™). Bu nedenle ilave edilecek biitiin takviyelerin matriste meydana
gelecek 1s1l gerilmeleri kargilamalar1 gerekmektedir. Gerilimler genellikle matris

takviye faz ara yiizeyinde mikro catlaklar olugmasina neden olmakta, ayni

Anadolu Uni crsites

13 Merkez Kitiiphane



zamanda ZrO,’ nin tetragonal — monoklinik déniigiimii i¢in kritik tane boyutunu
etkilemektedir.

ZrO, esash kompozitler genellikle sicak presleme veya sicak izostatik
presleme yontemleri ile yogunlagtirilmaktadir. Sicak presleme ile iiretilen seramik
matris kompozitlerde takviye edici faz ilavesi matris tane boyutunun
diistiriilmesinde etkili oldugu belirtilmistir [21]. Ayrica indirgeyici ortamlarda
gerceklestirilen basingsiz sinterleme yonteminde tane boyutu diigiiriilmesinde ve
tanelerin tetragonal formda kalmalarim destekledigi, fakat tokluk degerlerinin
daha diisiik oldugu tespit edilmistir [22].

ZrO, matris igerisinde genellikle SiC visker ve partikiil takviyeleri
kullamilmaktadir. ZrO,-SiC kompozitleri takviye faz olan SiC tin ytiksek
sicakliklarda oksidasyona ugramasi nedeni ile yiiksek sicaklik uygulamalar igin
uygun bir malzeme degildir. SiC’ {in oksidasyona ugramasi sonucu tane ara
yiizeylerindeki camsi faz miktar1 artmakta ve bunun bir sonucu olarak tane ara
yiizeylerinde mikro ¢atlak olusumuna ve dolayisiyla ZrO, tanelerinin
doniistimiiniin kolaylasmasina neden olmaktadir [23]. Ayrica ZrO, ve SiC
arasinda meydana gelen reaksiyonlar sonucu ZrC, SiO, ve CO gibi bilesikler
olusmaktadir. Olugan bu bilesikler nihai malzemenin mekanik 6zelliklerini negatif

yonde etkilemektedir.
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3. SERAMIK KESICi UCLAR

Her yil milyonlarca ton metal cesitli proseslerden gegirilerek
islenmektedir. Caligma parcasi ve igleme cihazi elemanlarina sahip metal isleme
prosesinde yiiksek hizlarda galigan kesici uglar ¢ok Onemli rol oynamaktadir.
Buna bagl olarak kesici uglarin gelistirilmesi igin bir ¢ok faktdrden bahsedilebilir.
Uretim hizinin artis1 ve islenebilirligin azaltilarak yapisal alagimlarin gelistirilmesi
bu faktorlerden 6nemlileri olarak verilebilir. Tarihsel olarak kesici uglar 1900°1i
yillarin basinda kullanilmaya baglanmuis olup, ilk kullanilan kesici u¢ seramik-
metal olarak adlandirilan kobalt bagli tungsten karbiirdiir (WC-Co) [24].

Bir kesici u¢ uygulama esnasinda aginmaya, kimyasal reaksiyona, plastik
deformasyona ve 1s1l soka dayanmalidir. Gelismis seramikler sayilan 6zellikleri
saglayabildikleri i¢in uzun siiredir potansiyel olarak kesici u¢ uygulamalarinda
kullamlmaktadir. Seramik kesici uglar sertliklerini yiiksek sicakliklarda da
korumaktadirlar. Ayrica yiiksek sertlige sahip olup, ¢elik ve diger metaller ile
relatif olarak reaksiyona girme egilimleri diigiiktiir, yiksek kesme hizlan
esnasinda ortaya ¢ikan yiiksek sicakliklarda deformasyona ugramadan diger kesici
uglara gére daha uzun siireler dayanmaktadir. Gelismis seramik kesici uglar giin
gectikce artan iiretim miktarim1 daha diigtik maliyet ile karsilayabilmek i¢in
gelistirilme siirecindedirler. Seramik kesici uglarin tarihsel olarak gelisimi

Sekil 3.1.’de gosterilmistir.
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Sekil 3.1. Seramik kesici uglarin tarihsel olarak geligimi [25]

Seramik kesici uglar metal isleme proseslerinde 1950°li yillardan beri
kullanilmaktadir [25]. Baslangicta sahip olduklar: diisiik kirilma toklugu ve cekme
mukavemeti degerleri kullanim alanlarim kisitlamig, 1970’lerden sonra ise
asagidaki nedenlerden dolay1 kullanimlarinda hizli bir gelisme gézlenmigtir [14].

- Seramik malzemelerin mikroyapilari, proses kontrolii ve gelistirilmesi ile
yeniden diizenlenmigtir.
- Toklasma mekanizmas: gelistirilmis ve aym zamanda 1s1l sok direngleri
arttirilmagtir.
- Yiiksek hizlarda igleme i¢in yeni kesici ug kompozisyonlar1 gelistirilmigtir.
- Yiizeyler gerilmelerden, ¢atlaklardan ve arindirlmisgtir.
Seramik kesici uglari, geleneksel gelik ve tungsten karbiir-kobalt kesici uglarin
yerine tercih edilmesinin temel nedenleri agagida verilmektedir:

» Bir¢ok metalik malzeme ile tepkimeye girmeme 6zellikleri,

=  Asinma direnglerinin oldukga yiiksek olusu,

= Yiiksek sicakliklarda sertliklerini koruyabilmeleri,

= Sertlikleri.

pnadolu Univorsites:
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Bu ozelliklerin kombinasyonu, uzun kullamm oOmurii ile birlikte, daha
yiiksek oranlarda metal isleyebilmeyi saglamaktadir. Bir pargamin bitirilmesi
istenilen toleranslara i¢in operasyon zamanim kisaltir, tiretimi hizlandirir ve daha
verimli hale getirir. Parga basina maliyet diistiikkce verim de artmug olur. Farkli

geometrilere sahip seramik kesici uglar Sekil 3.2.’de gériilmektedir.

Sekil 3.2. Farkli geometrik sekillere sahip seramik kesici uglar (NTK Grades,1995)

3.1 Kesici uglarin metal isleme esnasindaki rolleri
Calisma pargasindan daha sert olan kesici uglar ile malzemelerin iglenmesi

esnasinda kesici uglar ¢ok nemli bir role sahiptir. Isleme esnasinda efektif bir
sonug elde etmek i¢in kesici uglar farkl: spesifik alanlarda ¢ok iyi 6zelliklere sahip

olmalidir. Bu alanlar ;

asinma direnci,

- yiiksek sicaklik sertligi,

- kimyasal kararlilik,

- kirilma toklugu,

- 1s1l sok direnci.

Isleme esnasinda siirtinmeden dolayr meydana gelebilecek aginmalar

kesici uglarin kullanim siiresini azaltmaktadir. Bu nedenle iyi bir kesici ug yiiksek
aginma direncine sahip olmalidir. Kesici uglarda islem esnasinda ug ile ¢alisma

parcasi arasinda yiiksek ¢aligma  hizlarindan dolayr yiiksek sicakliklar
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olusmaktadir. Kullanilan kesici ucun bu yiiksek sicakliklarda sertligini
koruyabilmesi istenmektedir [26].

Metal isleme esnasinda meydana gelen en 6nemli problemlerden biriside
ug ile ¢aligma pargasi arasinda meydana gelen kimyasal reaksiyonlardir. isleme
esnasinda meydana gelen reaksiyonlar hem pargaya, hem de uca zarar vererek
caligma omriinii ve iiretimi azaltmaktadir. Bu nedenden dolay: kullanilacak kesici
ucun kimyasal reaksiyonlara kars1 kararli olmasi istenen en 6nemli 6zelliktir. Bir
diger problemde isleme esnasinda meydana gelen 1sil soklardir.  Eger 1sil sok
direnci diisiik bir kesici u¢ kullanilirsa ugta ¢ok kisa siirelerde farkli aginma
mekanizmalari ucun Omriinii azaltmaktadir. Bunun yam sira diisik 1s1l sok
direncine sahip kesici uglar kesikli proseslere nazaran stirekli proseslerde
kullanilabilmektedir. Bir kesici ugtan istenen 6énemli 6zelliklerden biriside yiiksek
kinlma toklugudur. Tokluk isleme esnasinda meydana gelen kuvvetleri ve ani

yiikleri sogurarak ug 6mriiniin yiiksek olmasini saglamaktadir [26].

3.2. Diinyada Seramik Kesici Uglar
Metal isleme proseslerinde diinyada yilik ortalama olarak 100 milyar

dolar harcanmaktadir [27]. Bu miktarin 1 milyar dolar ise kesici uglara aittir.
Diinya genelinde kullanilan kesici uglar yiiksek hiz ¢eliklerini ve sementasyonlu
karbiir kesici uglar1 igermektedir. Fakat son yillarda seramikler iizerine yapilan
aragtirma ve gelistirmeler sonucunda seramik kesici uglar tungsten karbiir esash
uglarin yerine kullanilmaya baglanmigtir. Kesici u¢ pazarina bakildiginda seramik
kesici uglar bu pazarin %3-10°unu olusturmakta olup, Amerika’da bu miktar
% 3-4 iken Japonya’ da %8-10 arasinda degismektedir [28]. Bunun yam sira bazi
metal igleme proseslerinde seramik kesici uglar daha fazla 6n plana ¢ikmaktadir.
Ornegin; otomotiv sektériiniin % 15°ini olugturan dékme demir iglemelerinde
seramik kesici uglar % 50'lik bir pazar paymna sahiptir {26]. Gelecekte yapilacak
olan gelismeler ile seramik kesici uclarin tamamen yiiksek hiz geliklerinin ve
karbiir esash uglarin yerini alacagina kesin goziiyle bakilmaktadir. 1977-1995
yillar1 arasindaki gelismis seramiklerin satiglarini Cizelge 3.1.’de verilmektedir.
Seramik kesici uglar sayesinde 2000 yilinda isleme prosesi maliyetlerinde

350 milyon dolar civarinda bir diisme saglanmustir [29].

s nadolu Universites:
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Cizelge 3.1. Diinya Genelinde Gelismis Seramik Satiglar1 (1977-1995) [29]

. 1977 1986 1991 1995
Uriin
(Milyar $) | (Milyar §) | (Milyar $) | (Milyar $)
Elektronik 813 4808 10820 21375
Kesici uglar 58 433 885 1625
Is1 motorlan 0 0 80 675
Diger 34 167 329 825
Toplam 905 5408 12200 24500

3.3 ALO; Esash Seramik Kesici Uglar .
Yiiksek sertlik, elastik modilii ve aginma direnci, diigik elektrik

iletkenligi, asitlere ve bazlara kars1 kararli bir yapiya sahip olmasi gibi
Ozelliklerinden dolayr Al,O; bir ¢ok endiistriyel alanda kullanim olanag:
bulmaktadir. Tipik Al,Os iiriinler olarak; kesici uglar, sizdirmaz contalar, pompa
pargalari, noziiller, 6giitiicii ortam, asindirici plaka ve zith gibi Grnekler
verilebilir. Ayrica, yiiksek safliktaki Al;Os dis implantlar, protez, kalga kemikleri
gibi protez iiriinii olarak tip sektériinde kullanilmaktadir [30].

Alumina seramikleri 20. yiizyilin baginda ilk olarak agindirici plaka ve
kesici u¢ uygulamalar igin gelistirilmeye baglanmigtir [30]. Bu malzemenin en
biiyilkk dezavantaji kirilma mukavemetinin diisiik olmasidir. Bunun nedenleri
olarak sinterlenmis malzemenin yiiksek miktarda kapali por igermesi ve tane
biiyiimesinin engellenememesi oldugu tespit edilmistir. Uretim siireci iizerine
yapilan aragtirmalar ve daha saf ve tane boyutu diigiik harﬁmaddeler kullanimi
sonucu daha kaliteli Al,O; esashi kesici uglarin iiretimini saglamistir. Ayrica,
sinterlemeyi kolaylagtirici ilaveler yiiksek yogunluga sahip kiigiik taneli
malzemelerin elde edilmesinde oldukc¢a 6nemli rol oynamugtir. Ticari olarak en

¢ok kullanilan ilave agirlik¢a %0,1 - 0,3 MgO’dur [30].

ALyOs esash kesici uglar diigiik kirilma mukavemetlerinin yam sira diisiik
tokluk ve termal iletkenlik 6zelliklerine de sahiptir. 1970’lerin baginda Al,O3’e

ZrO, ilave edilmesi ile bu tip dezavantajlarin diizeltilmesi saglanmistir. Bu
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gelismelerin nedeni ZrO;’nin o6zelliklerine baglanmaktadir. Saf ZrO,’nin
tetragonal kristal yapisi soguma esnasinda monoklinik kristal yapiya dénmekte ve
bu esnada hacimsel bir genlesme meydana gelmekte, bu hacimsel biiyiime olusan
catlagin mikro gatlaklar haline déntigmesine neden olarak ¢atlagin ilerleme hizin
durdurmak suretiyle kirilma toklugunu arttirmaktadir. ZrO, tetragonal halde
kalabilmesini saglamak igin farkli miktarlarda Y,03;, MgO, CaO ilaveleri
kullanilmaktadir [30].

Alumina seramiklerinin diigiik termal sok direncinin nedeni ise sahip
olduklar diiglik termal iletkenlik degeridir. Bu 6zelligin iyilestirilmesi yap1 i¢inde
agirlikca % 20-40 TiC ve TiN gibi metalik faz ilavesi ile gerceklestirilmektedir.
Bu ilaveler yiiksek termal sok direnci saglamalarinin yam sira yiiksek sertlik,
mukavemet ve tokluk degerleri el‘de‘ edilmesini de saglamaktadir. Bu tip
seramikler 1960’larin basinda kullanilmaya baglanmis olup, en ¢ok tercih edilen
ilave TiC’diir [30].

3.4. ALO3-TiC/TiCN Kesici Uclar
AlLO3/TiC seramik kesici uglar1 gilinlimiizde yaygin bir sekilde

kullanilmaktadir. Bu kompozit malzemeye neden ihtiyag duyuldugunu
anlayabilmek i¢in 6ncelikle metal isleme prosesi esnasinda bir kesici ugtan istenen
Ozelliklerin bilinmesi gereklidir.

Ozellikle titanyum ve alasimlari gibi kimyasal olarak aktif metallerin
islenmesi swrasinda kesici u¢ ¢ok yﬁksek sicakliklara ve islenecek malzemenin
kimyasal aktiflifine gore farkli asinma mekanizmalarina maruz kalmaktadir. Bu
gibi durumlarda oncelikle kesici ugtan beklenen en Onemli 6zellik oda
sicakliginda sahip oldugu sertlik, basma mukavemeti, asinma direnci ve kimyasal
olarak tepkimeye girmeme gibi fiziksel ve kimyasal ozelliklerini kullanim
sicaklifinda da korumasidir. Bu durumun saglanabilmesi igin yapilmasi gereken
ilk sey islenecek malzemenin 6zellikleri, ¢alisma sicakligi ve malzemenin ¢alisma
sicakhigindaki kimyasal aktiflii goz oniine alinarak kesici u¢ kompozisyonunun
hazirlanmasidir. Ornegin; elmas disinda tiim saf seramik kesici uglar ve sert metal
kesici uglar Ti ve alagimlarinin iglenmesi esnasinda siddetli kimyasal etkilesim

nedeni ile hizla agimirlar [31].
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Seramik kesici uglarin diger sert metal kesici uglara tercih edilmesinin en
biiyiik nedeni ¢ok yiiksek galigma sicakliklarinda bile kimyasal kararliliklarini ve
cesitli ilaveler ile sertlik ve tokluk degerlerini koruyabilmeleridir. Sert metal
kesici uclarda ise sisteme ilave edilen ikinci faz daha ¢ok metalik karakterde ve
stinek bir fazdir (Or: Co ve Ni gibi). Bu malzemeler kesici ucun ¢alisma
sicaklhigindaki karakterini belirlemektedir ve genelde kimyasal olarak aktiftirler.
Bunun sonucu olarak da igleme esnasinda ¢aligma pargasi yiizeyinde istenmeyen
bir faz olusumuna sebep olurlar. Seramik kesici uglarda ise bu soz konusu
degildir.

Saf Al,O; kesici uglar sahip olduklart kovalent karakterden dolay:
kimyasal olarak kararlidir ve ¢ok yiiksek sicakliklarda bile ¢aligma pargasi ile
etkilesmezler. Ornek olarak; ¢elik islenmesi esnasinda sert metallere gore
coziiniirlikleri daha diigiiktiir ve pratik olarak celigin ergime sicakligina kadar
herhangi bir yiizey etkilesimine girmezler.Ayrica diger kesici ug tiirlerine gére
daha ytiksek hizda ¢aligabilmektedirler.

Bu tiir kesici uglarin ve diger seramik kesici uglarin en biiyiik
dezavantajlar1 tokluk ve termal sok dayanimlari degerlerinin sert metal kesici
uglara gore daha diigiik olmasidir. Yapilan ¢aligmalar sonucunda zamanla seramik
malzemelere yapilan ikinci faz takviyeleri ile iiretilen kompozit malzemeler bu
dezavantajlar1 da ortadan kaldirmigtir [30].

Al O3 kesici uglarda kullanilan en dnemli takviye ilave malzemeler SiC
viskerler, ZrO,, TiC ve TiCN partikiilleridir. Al;O3/TiC seramikleri “siyah
seramik™ olarak adlandirilmaktadir [31]. Genellikle agirlikca %30-35 TiC ilaveli
olarak kullanilmaktadirlar. TiC ylizey merkezli kiibik yapida, iyonik bagli ¢ok sert
bir karbiirdiir. En 6nemli 6zelliklerinden birisi yiiksek sicakliklarda bile sertligini
ve kimyasal kararlilifini korumasidir [31]. ALOj; iginde TiC partikiillerinin
homojen bir sekilde dagitilmasi sonucu elde edilen kompozit malzemenin diger
kesici u¢ malzemeleri ile ozelliklerinin karsilagtirilmas1 Cizelge 3.2.°de

verilmigtir.

Anadotu Universites
Merkez Kitiiphane
21



Cizelge 3.2. Al,O;-TiC kesici uglarin farkli malzemeler ile karsilagtiriimasi [31]

Sinterlenmis ALO3-% 30
A1203-Zl‘02 Si3N4 SiAION
Aliimina TiC
Vickers Sertligi 1900 2000 2200 2200 2250
Kirilma Toklugu
an 3.8 4,5 5,25 5 5,5
(MPam™ )
Elastik Modiil
440 430 420 317 300
(GPa)
Termal iletkenlik
8.4 2 17 10 21,3
(W/m/K)
Termal Iletkenlik
7,5 10,6 7,6 3,2 3
Katsayis1 (o)

TiC ilavesi ile kirlma toklugun arttifn goézlenmektedir. Genelde
karbiirlerin kirilma toklugu disiiktiir, ¢linkii gogu gegis metal karbiirlerinin kristal
yapilar hegzagonal yapidadir (Or:WC ve TaC gibi) ve sertlikleri yiiksek oldugu
icin yapida herhangi bir ¢atlak olustufunda ve gatlak karbiir tanesine geldiginde
transgraniiler kirilma ile taneleri kirar. Bu ylizden bu tiir malzemelerin kirilma
toklugu diisiiktiir [31]. TiC ise karesel paketlemeye sahiptir ve atomlar arasi
baglar daha kisa ve kuvvetlidir. Bu nedenle diger karbiirlere gore sertligi ve
toklugu daha yiiksektir [15]. TiC, ALOs matris i¢ine ilave edildiginde Al,O3’in
kirilma toklugunu catlak kalkanlama mekanizmas: ile arttirmaktadir. TiC
ilavesinin yapiya kattifi bir diger Ozellikte malzemenin yiiksek ¢alisma
sicakliklarinda da sertligini ve termal 6zelliklerini korumasidir. Sahip oldugu
yiiksek termal iletkenligi Al,O5’in diistik termal sok dayanimim ylikseltmektedir
[31]. ALOs-TiC kesici uglarin sertlik ve kirilma mukavemetlerinin farkli kesici

uclar ile olan karsilastirilmas1 Sekil 3.2. de verilmistir.
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Sekil 3.2. Al,0;-TiC kesici uglarm sertlik ve kirilma mukavemetlerinin farkl kesici uglarin

kargilagtirilmasi [31]
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4.  ALO;-TiC/TiCN KOMPOZIT MALZEMELERININ URETIM
YONTEMLERI

4.1. Sinterleme Tanmm: ve Sinterleme Mekanizmalar:
Teknik terminolojide sinterleme terimi, metalik veya metalik olmayan

anorganik tozlardan olusan kat1 triinlerin ergime sicakliklarimin Y2 veya %4 iine
kadar 1sitilmalar1 anlamina gelmektedir [32]. Bu islem esnasinda taneler farkli
difiizyon mekanizmalan ile bir araya gelirler zamanla yap: i¢indeki bogluklar
kapanir ve bu nedenle pargada ¢ekmeler olusur. Sonugta yogun bir yap: elde

edilir. Genel olarak sinterleme mekanizmasi Sekil 4.1.’deki gibi ifade edilebilir.

by = @/@

Baglangi¢ tozlari

Sinterleme Sonrasi

Sekil 4.1. Sematik olarak sinterleme sistemi [32]

Sinterleme genellikle partikiillerin birlesmesi ve porozitenin yok olmasi
gibi fiziksel degisimlerin sirayla ger¢eklesmesi ile meydana gelmektedir.
Baslangic asamasinda taneler hareket eder, birbirine yakin taneler arasindaki
temas noktalar artar ve bu sekilde boyun olusumu saglanir. Temas noktalarinda
yiizey enerjisi daha yiikksek oldugu i¢cin bu bolgelerde malzeme tagimimi daha
kolay gergeklesmektedir. Baslangic asamasinda gergeklesen fiziksel degisimler
Cizelge 4.1.’de goriilmektedir [32].
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Cizelge 4.1. Sinterleme asamalar: ve bu agamalar esnasinda meydan gelen fiziksel

degisimler [33]

Sinterleme Asamalari

Fiziksel Degisimler

1. Asama ( Baglangic)

Partikiillerin yeniden diizenlenmesi

Partikiiller aras1 boyun olusumu

2. Asama ( Ara Asama)

Boyun biiylimesi

Tane bitylimesi

Yiiksek ¢ekme

Devamli porlar

3. Asama (Son)

Tane bliylimesi (devam)

Devamsiz porlar

Tane smir porlarinin eliminasyonu

Sinterleme bir ¢ok farkli mekanizma ile olusmaktadir (Cizelge 4.2.) Her

mekanizma tek bagina veya birbirleri ile birlikte yogunlagsmay1 saglayabilirler.

Cizelge 4.2. Sinterleme agamalari [33]

Sinterleme Tiirii Malzeme Taslnlm Sinterleme I¢in Itici Giig
Mekanizmasi
Gaz faz1 Buharlagma-yogunlagma | Buhar basinci farklilig
Sinterleme
Kat1 Hal Difiizyon Serbest enerji ve/veya
Sinterleme kimyasal potansiyel deki
degisim
Siv1 Faz Viskoz akis, diflizyon Kapiler basing, ylizey gerilimi
Sinterleme
Reaktif Sivi Viskoz akis, Kapiler basing, ylizey gerilimi
Sinterleme cozelti- gokelme

PULIN I [": arsites”
Anadolu Lalversite
N

Werion 10l
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4.2. ALO;-TiC/TiCN Kompozit Malzemelerinin Sinterleme Yontemleri

4.2.1. Sicak presleme yontemi ile sinterleme
Sicak presleme yiksek yogunluk elde etmek ig¢in harici basing ve

sicakhifin aym anda uygulandigi en Onemli iiretim proseslerinden birisidir.
Uygulanan basing yliksek yogunluk eldesi igin itici kuvvet roliinii oynamaktadir
[34].

Sicak preslemenin kagmnilmaz bir proses olarak secilmesinin en énemli
nedenleri diisiik sicakliklarda ve kisa siirelerde yiiksek yogunluk eldesinin yam
sira homojen ve kuvvetli bir mikroyapinin elde edilebilmesidir. Bu yontemle tane
boyutu kontrol altina alinabilmekte ve bu sayede mikroyapr kontroli
saglanabilmektedir [34]. Ayrica geleneksel sinterleme metotlarina gére daha az
sinterleme 1ilavesi kullamilarak istenilen o6zellikler elde edilmekte ve boyut
degisimi kontrol edilebilmektedir. Iki farkli sicak presleme yéntemi vardir. Bu
yontemler; tek yonlii sicak presleme(HP) ve sicak izostatik preslemedir(HIP). Iki
yontem arasindaki tek fark tek yonli sicak preslemede adindan da anlagilacag:

lizere basincin tek yonlii olarak uygulanmasidir [34].

4.2.2. Sicak izostatik presleme (HIP)
Sicak izostatik presleme teknigi farkli sicakliklarda her noktaya esit

basincin uygulanmas esasina dayanmaktadir (Sekil 4.3.). Basing 6zel bir basing
cemberi iginde azot (N,) ve argon (Ar) gibi gazlar ile saglanmaktadir. Basing
cemberi iginde bulunan 1sitic1 elemanlar 1sitma islemini yerine getirmektedir. Bu
teknikte uygulanabilen basing 100-300 MPa arasinda degismekte, sicaklik ise
2000°C’ ye kadar ¢ikabilmektedir. Bu kosullar altinda Ar gaz1 suyun viskozitesine
sahiptir ve sicaklik konveksiyon ve radyasyon yolu ile iletilmektedir. HIP
yonteminde sicaklik ve basincin uygulanma siiresi 1 saat ile 8 saat arasinda
degisebilmekte ve uygulanacak malzemeye gore basing, sicaklik ve zaman
parametreleri degismektedir. Modern HIP cihazlarini ti¢ degiskenin gozlenebildigi
ve islem g¢evriminin kontrol edilebildigi mikro iglemcilere sahiptir. Bu yontemin
basingsiz sinterlemeye gére en biiyiik avantaji sicaklik ve basmcin ayni anda

uygulanabilmesi ve bu sayede sinterleme isleminin daha kisa silirede
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tamamlanmasim, ayrica sinterlemeyi kolaylagtirici ilavelerin minimum diizeyde
kullanlmasint saglanmasidir. Geleneksel sinterleme yontemlerinde genellikle
agirlikca % 5-15 miktarinda ilave kullamilmaktadir. Bu ilaveler yap: iginde

bulunduklar1 miktara gore son iirtiniin 6zelliklerini kotii etkileyebilmektedir [35].

Sekil 4.2. Sicak izostatik presleme [35]

4.2.3. Mikrodalga yontemi ile sinterleme (M.S.)
Mikrodalga enerjisi seramikler ve seramik matrisli kompozit malzemelerin

tiretiminde kullanilan en son tekniklerden birisidir. Geleneksel sinterleme
yontemlerinde 1s1 harici bir kaynak tarafindan saglanmakta, fakat mikrodalga
yonteminde evlerde kullanilan mikrodalga firinlarinda oldugu gibi 1s1 igsel olarak
malzemenin ig¢inde olusturulmaktadir. Bu yontemde olusan igsel siirtiinme
kayiplar1 hacimsel isitmaya neden olmaktadir. Mikrodalgalar, elektromanyetik
dalgalarin 0,3-300 GHz frekans aralifinda iiretilmesini saglamaktadir. Bu dalgalar
polarize 0Ozellie sahiptirr Bu yontem ile biiyik pargalar dustik 1s1
degisimlerinden dolay: daha kolay bir sekilde sinterlenmektedir [3 51.

Mikrodalga prosesinde mikrodalga yaymmimi geleneksel 1sitma
yontemlerine gore S0 kat daha fazladir. Ayrica 1s1 kaybi ¢ok diisiik olmakta ve
daha az enerji kullanilmaktadir. Bu 6zellikleri sayesinde M.S. yontemi geleneksel

y6ntemlere gore daha ekonomik bir prosestir.
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Goldstein ve Singurindi [36] ALOs-TiC kompozitlerinin sinterlenmesi
esnasinda 1500°C tizerinde bilesenler arasinda meydana gelen istenmeyen
reaksiyonlarin Onlenebilmesi i¢in daha hizli bir sinterleme teknigi olan
mikrodalga yontemi ile sinterlemeyi denemislerdir. Yaptiklar ¢alismada 0,7 um
boyutunda Al,O3 tozu ile 1-4 pm tane boyutu aralifindaki TiC tozunu bir saat
stire ile atritér degirmende karigtirmiglar, daha sonra elde edilen tozu 200 MPa
basmg altinda sekillendirerek 2,45 GHz hizla mikrodalga sinterleme firininda
sinterlemeye tabi tutmuslardir. Sinterleme esnasinda ortam atmosferi olarak
Ar-%12 N, gaz tercih edilmigtir. Sinterleme sonrasi numune yogunluklan teorik
yogunlugun % 96’ sina kadar saglanabilmis ve yogunluk arttirmak icin numuneler
1600°C de 200 MPa basing altinda yarim saat siire ile sicak izostatik presleme
islemine tabi tutulmustur. Bu islem sonrasi yogunluk degerleri tekrar istenilen

diizeye ulagmamig ve teorik yogunlugun % 98,5° inde kalmigtir.

4.3. ALO;-TiC/TiCN Kompozit Malzemelerinin Sinterlenmesi Uzerine Daha
Once Yapilan Cahsmalar

Konu ile ilgili mevcut daha dnce yapilan ¢aligmalar sonucunda, Al,O3-TiC
kompozitlerinin soguk presleme ve takiben geleneksel sinterleme metotlar
kullanilarak kapali por diizeyine sinterlenmesinin gerceklestirilemedigi goriilmiis
ve yiiksek mukavemete sahip kompozitler iiretmek icin sinterleme esnasinda
mutlaka yiiksek basinglar gerektigi belirtilmistir [37]. Ticari olarak kullanilan
biitin AlOs-TiC kesici takimlar genellikle sicak presleme yontemi ile
tiretilmekte, fakat bu ydntemle iiretilen takimlar daha sonra kesfne ve taglama
islemlerinden gegirildikleri igin iiretim maliyetleri yiikselmekte ve bu yiizden

malzemelerin yaygim kullanimini kisitlamaktadir.

4.3.1. Isitma hizinin yogunlasmasi iizerine etkisi

Borom ve Lee [37] yapmis olduklani ¢aligmalarda Al,O3-TiC
kompozitlerinin sinterleme esnasinda yiiksek 1sitma hizlarmmn kullaniminin
yogunlagma iizerine olan etkilerini incelemiglerdir. Caligmada baslangic

kompozisyonu Al,O3 ve agirlik¢a % 30 TiC olarak segilmistir. Sinterleme silindir
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seklinde molibden esasl: 1sitic1 elemanlara sahip atmosfer kontrollii bir yiiksek
sicaklik firrminda He, H,, Ar, N, gazlart kullanilarak yapilmistir. Sinterleme
esnasindaki 1sitma hizlar1 20°C/dak. ile 400°C/dak. arasinda se¢ilmis olup, 325°C
tizerinde 400°C/dak. hizla maksimum sinterleme sicakligina (1950°C) ¢ikilmis ve
bu sicaklikta ¢ok kisa bekleme siiresi ile teorik yogunluga % 97’nin iistiinde
degerlerle yaklagmislardir. Sinterleme sonras: meydana gelen ¢ekme miktarlari
dilatometre vasitasiyla gergeklestirilmis ve yaklagik olarak % 9'luk bir ¢ekme
tespit edilmistir. Dikkat ¢eken bir diger sonug izotermal 1sitma hizinda 1800°C
lizerine ¢ikildiginda yogunlukta ¢ok az bir artis olmasi ve yiizey bozunumunun
g6zlenmesi olmugstur. Yiiksek 1sitma hizlarinin segilmesinin nedenleri olarak hem
aluminanin yiiksek sicakliklarda gergeklesen tane biiyiimesini engellemek, ve iki
faz arasinda olusan kimyasal reaksiyonlarin en az diizeyde olugmasim saglamak
oldugu ifade edilmigtir. Ayrica ¢aligma sonucunda bilegenler arasinda meydana
gelen kimyasal reaksiyonlarin 1500°C’ de bagladig: belirtilmisgtir.

Bu konuda daha sonraki yillarda yapilan bir ¢aligmada [38] diger
calismadan farkli olarak daha biiyiik pargalar olan kesici u¢ seklindeki numuneler
aym 1sitma hizinda ve aym sicaklikta sinterlenmis, fakat termal g¢atlamalar
meydana geldigi gozlenmistir. Bunun {izerine farkli bir sinterleme diyagrami
kullanarak yapilan denemelerde catlak olusumu ortadan kaldirilmistir. Borom ve
Lee ayrica sinterleme atmosferinin yogunlagma iizerine olan etkisini de
¢aligmalarinda deginmisglerdir. % 100 He atmosferi ve He + % 20 CO atmosferini
karsilagtirdiklarinda CO ilaveli atmosferin gaz olusturucu reaksiyonlar tizerinde
daha etkili oldugunu ve numunelerdeki ¢ekme miktarinin daha diisiik olduklarini
gostermiglerdir. Elde edilen numuneler daha sonra sicak izostatik pres islemine
tabi tutularak yapida %I1-5 miktarinda kalan gozenek miktarim diistirmek
hedeflenmistir.  1400°C  i{izerinde yapilan sinterlemelerde numunelerin
yogunlugunun % 99,5’in iizerinde oldugu ve ¢ok yiiksek sertlik degerine sahip
oldugu belirtilmigtir.
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4.3.2. Basingsiz sinterleme ve toz yatagr kullammnin sinterleme iizerine
etkisi

Lee ve ark. [39] bu kompozit malzemelerin sinterlenmesi esnasinda en
onemli roliin bilesenler arasinda meydana gelen reaksiyonlar oldugu iizerinde
durmus ve caligmalarinda termodinamik olarak meydana gelen reaksiyonlari
incelemislerdir. Bu amagla 1700°C sicaklikta 40 MPa basing altinda vakum sicak
presleme yoéntemi ile tirettikleri TiC pargasimi (ingot) alumina tozuna gémerek
1650°C de 8 saat He atmosferinde sinterleyip reaksiyon ¢iftleri olusturmusglardir.
Daha sonra sinterlenen numunelere optik mikroskop ve XRD teknikleri
vasitasiyla incelemiglerdir. Caligmanin ikinci bsliimiinde ise kargilagtirma amaci
ile 6nce sicak presleme yontemi ile AL,O3-% 30 TiC numuneleri iiretilmis daha
sonra aym kompozisyona sahip farkli numuneler olusabilecek kimyasal
reaksiyonlart minimuma indirmek igin farkli toz yataklan (ALO; + C, ALOs +
TiC, Al,O; +C + TiC) kullanilarak He atmosferi altinda 1870°C de 10 dak.
basingsiz sinterlenmigtir. Termodinamik ¢aligmalarda bilesenler arasinda farkl
sicakliklarda (1523°C, 1727°C ve 1927°C) meydana gelen reaksiyonlar sonucu
farkli oranlarda Al(g), ALO(g), TiO(g), TiOx(s) ve CO(g) olustugunu
belirtmislerdir. Hazirlanan reaksiyon ¢iftleri incelendiginde sinterleme
baglangicinda olusan gazlarin agik gozeneklerden kolayca ¢iktig1 ve toplamda %
7,8'lik bir kiitle kayb1 oldugunu gozlenmistir.

Toz yatagr kullamlarak iretilen numunelere baklldlgmda sinterleme
esnasinda olusan AlLO(g), CO(g) ve TiO(g) bilesenlerinin buharlagsmay:
engelledigi ve teorik yogunlugun % 94 ve istiinde oldugunu tespit etmislerdir.
Toz yatag etkisi Cizelge 4.3.’de gosterilmistir. Ayrica sicak presleme ile iiretilen
numuneler ile karsilastirildiklarinda sertlik ve kirilma toklugu degerlerinin yakin

olduklar1 belirtilmisgtir.
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Cizelge 4.3. Farkl toz yataklarinin yogunlagma iizerine etkisi [39]

Olustugu Kabul Edilen Yogunluk
Toz Yatag
Gaz Bilesenleri (% Teorik Yog.)

- - 89,5
Al,O3+% 30 TiC AlO, CO, TiO 93,6
Al,O3+% 20 TiC ALO, CO 95.3

Al, O3+ %10 C +
) AlLO, CO, TiO 96,7

% 15 TiC

4.3.3. Farkh katkis malzemelerinin sinterleme iizerine etkisi

Chae ve ark. [40] Y03 ilavesinin ve alternatif bir sinterleme yontemi olan
geleneksel sinterleme sonrasi sicak izostatik presleme tekniginin bu kompozit
malzemelerin yogunlagsmasi iizerine olan etkisini incelemislerdir. Hazirladiklar
numuneleri 6nce aym kompozisyona sahip bir toz yatagina gémerek 1600°C ve
1700°C sicakliklarda 1 saat basinc;51z sinterleyip kapali por durumuna
getirmiglerdir. Daha sonra 1600°C de 30 dk boyunca 120 MPa basing altinda
sicak izostatik preslemeye tabi tutmuslardir. Elde edilen sonuglara gére de
agirhikca % 0,35 den diisiik Y05 ilaveleri yogunlagsmay: arttirmakta, ayrica ilave
edilen Y,03’ in alumina tanelerinin yiizeyini kaplayarak TiC ile aralarinda olusan
gaz olusturucu reaksiyonlar: onledigi savunulmustur. Agirlikga % 0,35 in
izerinde Y,0; ilavesinin de yogunlasma iizerinde negatif etkisi oldugu
g6zlenmistir.

Yapilan diger bir ¢aligmada tamamen kapalh gozenek durumunda
sinterleme i¢in TiC yerine Ti(CO) kullanimi veya sinterlemeye yardimci olarak
cesitli metal oksitler sisteme ilave edilmis, fakat bu ilavelerin kompozit
malzemelerin mekanik 6zelliklerini beklenildiginin aksine diigiirdiigii tespit
edilmigtir [40].

Cai ve arkadaglan [41] yaptiklar1 bir ¢aligmada farkhh oranlarda TiC
( hacimce %16-30) ilaveleri ile hazirlanan kompozisyonlara hem sinterleme
sicakligim diigiirmek, hem de gaz olusturucu reaksiyonlar1 6nlemek amaci ile % 1

oraninda Al metali ilave ederek toz yatakli bir sistemde 1750-1800°C’ de 30 dak.

31



boyunca basingsiz sinterleme uygulamiglardir. Sonuglara gore en yiiksek
yogunluk degeri ve en iyi mekanik ozellikler % 30 TiC ilaveli kompozisyon ile
elde edilmis (%98,4 teorik yogunluk) ve Al ilavesinin poroziteye neden olan gaz
olusturucu reaksiyonlar iizerinde olumlu etkisi oldugu savunulmustur.

Li ve arkadaglar1 [42] daha oncede bahsedilen Al,O3 ve TiC arasinda
meydana gelen bozucu reaksiyonlan engellemek ve ayrica kompozit malzemenin
toklugunu arttirmak igin diigiik miktarda kobalt ilavesini denemiglerdir. Deneysel
calismalarda kimyasal ¢oktiirme metodu ile Al,O; ve TiC partikiillerin etrafini
kobalt film ile kaplamislar, kaplanan tozlar daha sonra pelet haline getirilerek
sicak presleme yontemi ile sinterlehmistir. Yapilan analizler sonucunda yeni
malzemenin kirilma toklugu 5,2 MPa m™? den 7,9 MPa m ™%’ a yiikseldigi, ancak
sertlik degerinin daha diisiik oldugu belirtilmistir. Ayrica yapilan aginma ve
erozyon direnci testlerinde taneler arasinda yer alan kobaltin olusan stresi
sOoniimleyerek plastik deformasyona neden oldugu ve catlak olusum enerjisini

daha diisiik seviyelere ¢ektigi belirtilmigtir.

4.3.4. Farkh toz sentezi yontemlerinin sinterleme iizerine etkisi

Lee ve arkadaslari [43] yaptiklar1 ¢aligmada geleneksel yOntemlerden
farkli olarak SHS prosesini kullanarak elde ettikleri Al O3-TiC tozlarinn
basingsiz sinterleme ve sicak presleme ile yogunlagma davraniglarim
incelemiglerdir. Toz sentezi i¢in TiO,/C/Al toz sistemini kullanarak silindirik
sekilli peletler elde edilmis ve bu peletler SHS reaktériine bagh olan bir 6n 1sitma
finminda Ar atmosferi altinda yanma reaksiyonuna tabi tutulmustur. Ayrica,
kargilagtirma amagli olarak ticari Al,O; ve TiC tozlan kullanilarak ayri bir
kompozit toz elde edilmis ve her iki 6rnek aym sinterleme kosullarinda
sinterlenmistir. Elde edilen yogunluk ve mekanik 6zellik degerleri Cizelge 4.4° de

verilmisgtir.
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Cizelge 4.4. SHS prosesi ve ticari toz kartgimi ile elde edilmis Al,O; — % 48 TiC kompozit

malzemelerinin 6zelliklerinin karsilagtirilmasi [43]

Egilme Kirllma
% Teorik | Sertlik

Teknik Mukavemeti Toklugu

Yog. (GPa) ”

(MPa) (MPam™)
Basingsiz | SHS 95,2 17,5 468 +43 4,9+0,2
Sinterleme e 951 16,9 42054 52+0,3
Sicak SHS 98,8 20,5 775 £ 40 42+0,3
Presleme | Ticari 99,2 20,9 810+ 70 47+0,4
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5. AMAC

Bu tez ¢aligmasinin amaci, genellikle sicak presleme ve sicak izostatik
presleme gibi sinterleme sonrasi iglem gerektiren pahali teknikler ile iiretilen
AlO5-TiC kompozit malzemelerini geleneksel basingsiz sinterleme ve daha 6nce
hi¢ denenmemis gaz basingh sinterleme yontemleri ile sinterleyerek yiiksek
yogunluk saglamaktir. Caligmada ayrica takviye faz olarak kullanilan TiC yerine
aym oranlarda TiCN ilavesi yapilarak bu yeni tip kompozitlerin yogunlasma ve
mekanik 6zellikleri incelenmistir

Anadolu Universitesi, Seramik Miihendisligi B6liimiinde bu konu iizerine
gerceklestirilen daha 6nceki ¢alismalarda Al,O3” ya farkli agirlikea TiC, TiCN, ve
7ZrO, ilaveleri yapilarak basingsiz sinterleme denemeleri gercgeklestirilmigtir

[44, 45]. Hazirlanan kompozisyonlar Cizelge 4.5 de verilmigtir.

Cizelge 5.1. Onceden yapilan galismalarda hazirlanan kompozisyonlar [44]

Kompozisyonlar

% 25 TiC + % 75 ALL,O4

% 25 TiCN + %75 AlLO;

%30 TiC + % 70 AL,Os

% 30 TiCN + % 70 ALO3

% 28,8 TiCN + % 67,2 Al,03+%4 ZrO,
% 28,8 TiC + % 67,2 ALLO3+ % 4 ZrO,

Bu ¢alismalarda en yiiksek yogunluk degerleri % 30 TiC ve % 30 TiCN igeren

numunelerde elde edilmistir[44].

Anadolu Univarsitest,
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6. DENEYSEL CALISMALAR

6.1. Kullanilan Hammaddeler

AlLO3-TiC ve Al,O3-TiCN kompozit malzemelerinin hazirlanmas: i¢in

Sumitomo (Japonya) firmasindan temin edilen AES 11C kodlu alumina tozu, H.

C. Stack firmasindan temin edilen TiC ve TiCN tozlan kullanilmagtir. Tozlara ait

teknik spesifikasyonlar Cizelge 6.1° de verilmektedir.

Cizelge 6.1. AES 11C tozunun kimyasal bilesimi

Oksit

A1203 F6203 SlOz Na20 MgO

%

99,8 0,01 0,06 0,04 0,05

Kullanilan TiC ve TiCN tozlarinin baglangic tane boyutlarini tespit etmek i¢in

Malvern Instruments (Ingiltere) tane boyut él¢iim cihazi kullanilmustir (Sekil 6.1

ve 6.2).
12

s 4 BN | ¥ ‘
A
.01 0.1 1 T T P

Tane Boyutu (um)

Sekil 6.1. TiC tozuna ait tane boyut dagihm grafigi

d(0,1)= 1,24 pm, d(0,5)=2,42 pm, d(0,9)=4,54 um.
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Sekil 6.2. TiCN tozuna ait tane boyut dagilim grafigi
d(0,1)= 1,17 pm, d(0,5)=3,01 pum, d(0,9)=7,54 pm.

6.2. Toz Hazirlama

Yapilan galigmada literatiirde mevcut diger ¢aligmalar g6z oniine alinarak
Al,O3 tozuna ayni miktarda TiC ve TiCN tozu ilavesi ile edilen iki farkh toz
kompozisyonu iizerinde yogunlagtirilmigtir. Hazirlanan toz kompozisyonlari

Cizelge 6.2.’de verilmektedir.

Cizelge 6.2. Hazirlanan toz karigimlar

Karisimlar ( % Agirlikga)

% 30 TiC + % 70 AL,O3

% 30 TiCN + % 70 Al,O;

Bilesimleri verilen toz kompozisyonlar: Fritsch firmasina ait Pulverisette
marka eksenel bilyeli degirmende 100 gr’lik toz karigimlar: halinde, 150 ml
izopropil alkol ve 150 gr ALOs bilya kullamilarak AlLO; esash degirmenlerde
300 dev./dak. hizla 3 saat boyunca karnistirilmistir. Karigtirma islemi sonras: alkol,
Heidolph firmasina ait WB2000 marka déner kurutucuda 30 dev./dak. hizda 50°C
su sicakliginda sistemden uzaklagtirllmigtir. Alkolii buharlagtirilan ¢amur 100°C
sicakliktaki etiivde 24 saat boyunca bekletilerek alkoliin tamamen uzaklagmasi

. (\’3?::1““':’:"‘
~doi Uﬂ“.. o8
oo o KEEE
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saglanmigtir. Alkolii uzaklastirilan tozlar Retsch marka titregimli elek cihazinda

250 pm’ luk elekten elenerek sekillendirmeye hazir hale getirilmisgtir.

6.3. Tozlarin Sekillendirilmesi

Hazirlanan tozlar sinterleme 6ncesi belirli bir mukavemet kazanmalari
amaciyla 6nce Alfa Firmasina ait tek yonlii el presi ile 15 kg/mm? yiik altinda
tablet haline getirilmis, daha sonra elastik kaliplarin igine yerlestirilerek Stansted
Fluid (ingiltere) firmasina ait soguk izostatik preste 300 MPa yiik altinda

preslenmiglerdir.

6.4. Sinterleme

Hazirlanan numuneler basingsiz ve gaz basingli sinterleme (GPS)
yontemleri kullanilarak farkli sicakliklarda sinterlenmistir. Numuneler her iki
yontemde de BN potaya yerlestirilerek toz yataksiz ve toz yatakli olmak iizere iki
farkli yoéntemle sinterlenmislerdir. Ilk olarak basingsiz sinterleme  teknigi
kullamlarak Thermal Technology (Ingiltere) firmasma ait atmosfer kontrollii
yiiksek sicaklik firminda Ar atmosferinde sinterlenmistir (1700°C, 1800°C ve
1840° C). Sinterleme 600°C’ye kadar 15°C/dak. ve 600°C’den maksimum
sicakliga 20°C/dak. 1sitma hizi ve maksimum sicaklikta 1 saat sinterleme seklinde
gerceklestirilmigtir. Daha sonra firin maksimum hizla oda sicakligina
sogutulmustur. Gaz basingl sinterlemede ise basingsiz sinterlemeden farkli olarak
maksimum sinterleme sicaklifinda numunelere 22 bar gaz basinci uygulanmigtir.
Bu nedenle gaz basingh sinterleme esnasinda maksimum sinterleme sicakliklari
basingsiz sinterleme sicakliklarina gore daha diigik degerlerde secilmigtir

(1700°C, 1750°C ve 1800°C).

6.5. Sinterleme Sonras1 Uygulanan Test ve Analizler

6.5.1 Yogunluk dl¢iimii
Hazirlanan malzemelerin yogunluklar: Arsimet prensibi ile hesaplanmigtir.

Numuneler porlarin iginde kalan havanin uzaklastirilmasi igin 3 saat siireyle
kaynatildiktan sonra 24 saat su iginde bekletilmistir. Sinterleme islemi sonunda

numunelerin y18insal yogunluklar asagidaki esitlik kullanilarak hesaplanmigtir.
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w
Yiginsal Yogunluk = [—4—} X Pg, 6.1)
(Wc - WB ) ’

Burada;

Wa, Numunenin kuru agirliga (gr),

Wg, Numunenin siv1 i¢inde asil1 agirlig: (gr),

W, Numunenin su sizdirilmig haldeki agirlig: (gr),

Psu, SUyUN yogunlugu gr/cm’ dur.

6.5.2. X-is1nlar1 difraksiyonu (XRD) analizi

X-Isinlart  difraksiyonu analizi elde edilen malzemelerin faz
kompozisyonunun tayininde kullanilan en 6nemli yontemlerinden biridir. Bragg
kanununa gore ¢aligan bu sistemde ag1 sapmalari dolayisi ile hatali veriler
toplamamak i¢in XRD analizi 6ncesinde numunelerin yiizeyleri SiC zimpara
kagitlar1 ile kaba parlatma iglemine tabi tutularak numune yiizeyleri
diizgiinlegtirilmistir. Numunelerin faz analizleri daha sonra Rigaku Rint 2000
Series (Japonya) XRD cihazinda 2°/dak. tarama hizinda 30°-50° arasinda
gerceklestirilmistir.

6.5.3. SEM ve EDX ile mikroyapisal ve mikrokimyasal analiz

SEM ve EDX analizleri igin yuvarlak sekilli peletler ortadan kesilerek
polimer regine ile kaliba alinmigtir. Kaliba alinan numuneler ilk olarak farkli SiC
zimparalar ile kaba parlatma islemine tabi tutulmustur. Yiizeyleri diizeltilen
numuneler daha sonra 10’um'luk polimer diskte 30 dk. tutulmugtur. Numuneler
son olarak ince parlatma agamast i¢in 6 pm ve 1 um'luk elmas pastalar
kullafzlarak guha lizerinde parlatilmiglardir. Parlatma islemi sonrasi numuneler
saf su ile temizlenerek analize hazir hale getirilmislerdir.

SEM i¢in parlatilan numunelerin yiizeyleri yiizey sarjlanmasin
engellemek ve yiizeyi daha iletken bir duruma getirmek i¢in vakum ortaminda
Au-Pd alasimi ile kaplanmistir. Hazirlanan numunelerin mikroyap: analizlerinde
Camscan S4 series SEM ve buna bagli Oxford Instruments firmasma ait 5108

model EDX cihazi kullanilmugtir. Elde edilen fazlarin dagilimi, tane ve kristalin
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fazlarin morfolojisi ve boyutlari, yapida olugan ikincil fazlar ve porozite ile elde
edilen yapinin homojenligi SEM ile kontrol edilmistir. EDX ile kalitatif analizleri
gerceklestirilmigtir

6.5.4. Sertlik ve kirilma toklugu 619iimii

Cesitli seramografik asamalardan gegirilerek hazirlanan numunelerin
sertlik Sl¢timleri piramit seklindeki elmas u¢ kullanilarak, oda sicakliginda 10 sn
stire ile 10 kg yiik uygulanarak gergeklestirilmistir. Daha sonra indentlerin ve
olusan catlaklarin gériintiileri SEM vasitas: ile standart bﬁyﬁklﬁkte alinmagtir.
Indent ve gatlak boyutlar1 Adobe Photoshop 6.0 programu kullanilarak hassas bir
sekilde ol¢tilmiistiir. Elde edilen degerler ile 6.2 esitligi kullanilarak sertlik ve 6.3
esitligi [42] kullamlarak kirilma tokluklar1 hesaplanmgtir.

H, (GPa) = 0,472>< r 62)
a
Burada; P, uygulanan yiik (N),

a, vickers indentinin kGsegeninin yarisina karsilik gelen degerdir (Sekil 6.3.).

Kic (Mpa m"2) = 0,16 x Hv x /a x (ﬁ) : (6.3)
a

Burada; K¢, kirilma toklugu (MPa m 2),
Hy, numunenin sertlik degeri (GPa),
a, degeri indentin kdsegeninin yarisina karsilik gelen deger,

¢, ise ¢atlak uzuntugunun yarisidir (Sekil 6.1.)
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7- SONUCLAR ve DEGERLENDIRME

7.1. Yogunluk dl¢iimleri

Deneysel caligmalar kisminda ifade edildigi iizere hazirlanan temsili
numuneler basingsiz sinterleme firininda sirasi ile 1700°C, 1800°C ve 1840°C’ de
sinterlenmislerdir. Sinterleme sonrasi her kompozisyondan 6’sar adet numunenin
yogunluklar 6.1 esitligi kullanilarak 6lgiilmiistiir. Hesaplamalar esnasinda teorik
olarak kullanilan Al,03, TiC ve TiCN’ iin yogunluklar1 siras1 ile 3,96 gr/cm3, 4,90
gr/em® ve 4,90 gr/cm’® olarak kabul edilmistir. Elde edilen yogunluk degerleri
Cizelge 7.1.’de verilmektedir. Gaz basingh sinterleme isleminde de numuneler
hem toz yatakli hem de toz yataksiz olarak sinterlenmistir. Ik yapilan
calismalarda Al,O; -TiC kompozisyonu 1650°C, 1750°C ve 1800°C’de

sinterlenmistir. Elde edilen yogunluk degerleri Cizelge 7.2.’de verilmistir.

Cizelge 7.1. Basingsiz sinterleme sonucu elde edilen yogunluk degerleri

Teorik Yignsal
% Teorik
Kompozisyon | Sicaklik (°C) | Yogunluk Yogunluk
3 3 Yogunluk .
(gr/cm”) (gr/em”)
1700 4,26 4,02 94.3
1800 4,26 4,13 97
ALO;-TiC
1840 4,26 4,20 98
Toz Yat. 1840 4,26 4,21 99
1800 4,26 4,15 97,5
ALO;-TiCN 1840 4,26 4,17 98,6
Toz. Yat. 1840 4,26 4,23 99,3

Anadolu Univerzites
41 Merkez Kiitiiphane



Cizelge 7.2 Gaz basingli sinterleme sonucu elde edilen yogunluk degerleri

Teorik Yigmsal
% Teorik
Kompozisyon | Sicaklik (°C) Yogunluk Yogunluk
3 3 Yogunluk
(gr/cm”) (gr/cm”)
1650 4,26 4,04 95
1750 4,26 4,20 98.7
ALOs-TiC
Toz Yat. 1750 4,26 4,23 99,3
1800 4,26 3,91 96
1750 4,26 4,21 98,9
ALO;-TiCN | Toz. Yat. 1750 4,26 4,24 99,6
1800 4,26 4,12 96,8

Ticari Al,O3 ~TiC seramiklerinin sinterlenmesi tizerine daha once yapilan
calismalarda bahsedildigi {izere bu kompozitler igerdigi TiC fazindan dolay:
geleneksel sinterleme yontemleri kullamilarak sinterlenmesi zor olan bir
malzemedir. TiC iin sahip oldugu kuvvetli kovalent bag ve yiikksek ergime
sicakligindan dolay: yiiksek sinterleme sicakliklarinda uzun siireler gerektirmesi,
ayrica 1500°C {izerinde ALO; ve TiC arasinda meydana gelen bozucu
reaksiyonlar yliksek yogunluklara ulagilmasim engellemektedir [37]. Geleneksel
basingsiz sinterleme metodu kullamlarak elde edilebilen en yiiksek yoguniuk
degeri % 98,9°dur [37]. Ayrica, sinterleme sonras1 elde edilen sertlik ve tokluk
degerleri sicak presleme ve sicak izostatik presleme yodntemi ile iretilen
malzemelere gore daha diigtiktiir [37].

Yapilan c¢aligmada hazirlanan kompozisyonlar hem basingsiz sinterleme
ile hem de gaz basingh sinterleme yoOntemleri kullanilarak % 99’un Uzerinde
yogunluk degerlerine ulagilmistir. Deneysel caligmalar esnasinda numuneler
oncelikle BN potaya yerlestirilerek tizerlerine BN sprey uygulanmis ve bu vesile
ile ortamdan izole edilmeye ¢alisilmigtir. Fakat, her iki sinterleme y6énteminde de
sinterleme sonrasi numunelerin ylizeyinde beyaz bir tabaka ile kaplandif
gozlenmis ve yapilan XRD (Sekil 7.1) ve SEM (Sekil 7.2) ¢alismalar sonucu
yiizeyde TiB, fazimn olustugu belirlenmigtir. Yapr igindeki TiC yiiksek
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sicakliklarda BN ile tepkimeye girerek bu fazi olusturdugu disiiniilmektedir.
Sinterleme sonras1 120 pm’lik SiC parlatma diskleri kullanilarak olusan bu tabaka
ylizeyden kaldirilmak istenmis, fakat yiizeyler tamamen temizlenememistir.
Numunelerin kirik yiizeyleri incelendiginde numunelerin belirli bir kalinliga kadar
sinterlendigi fakat belirli bir b6liimiin yogunlagsmadig gériilmiistiir. Bunun nedeni
olarak maksimum sinterleme sicaklifindan daha diisiik bir sicaklikta bu tabakanin

olusmasi oldugu sonucuna ulagiimgtir.

3500

3000 -
2500 - A
2000

1500 - °

Siddet (cps)

1000 - °

500 - A ¢ M
o :
0 . : . ; : ‘

30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50
Difraksiyon Agisi 2 ©

Sekil 7.1. Sinterleme sonrasi yiizeyde olusan tabakaya ait temsili XRD analizi.
[¢; AL,O3(Korund), ¢; TiC( Khamrabaevite), TiB,]

Sekil 7.2. Sinterleme sonrast yiizeyde olugan tabakaya ait parlatiimis yiizeyden aliman temsili geri
saginiml1 elektron (BE) goriintiisii.

Sinterleme esnasinda meydana gelen bu istenmeyen tabakanin olusmasini

engellemek amaci ile numune yiizeyleri BN sikilmayarak temiz birakilmigtir. Bu
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sekilde sinterlenen numunelerin yiizeyinde potadan kaynaklandig1 diisiiniilen daha
ince bir TiB, fazinin olustugu gériilmiis ve tabaka asindirma sonucu tamamen
yiizeyden temizlenebilmistir. Yogunluk &l¢iimleri de her numune igin bu tabaka
kaldirildiktan sonra gergeklestirilmistir. Argimet prensibine gore yapilan yogunluk
olglimleri sonucu teorik yogunlugun maksimum % 98,9’ una ulagilmustir.

Daha yiiksek yogunluklar elde edebilmek ve sinterleme sonrasi olusan
tabakanin yiizeyden kaldirilabilmesi i¢in numuneler aym kompozisyondaki toz
yataklarinin i¢ine gomiilerek sinterleme islemi gerceklestirilmigtir. Elde edilen
sonuclar dogrultusunda 1850°C’de basingsiz sinterleme sonucu teorik yogunlugun
%99,3%line ve gaz basingli sinterleme sonucu teorik yogunlugun % 99,6’sina
ulagilmistir. Diger yandan, kullanilan toz yatag: da sinterleme esnasinda 6zelligini

kaybederek bir sonraki sinterleme ig:iﬁ kullanilamaz hale gelmistir.

7.2. Faz ve Mikroyap1 Analizleri

7.2.1. XRD analizleri

XRD analizleri sonucu yeni bir faz tespit edilememis olup olusan fazlar
AlLOs-TiC sistemi i¢in korund ve TiCy ( khamrabaevite) Al,O3-TiCN igin ise
korund ve TiCg7Ng3 olarak bulunmustur (Sekil 7.3, 7.4 ve 7.5.). Olusan TiCy
fazanin JSPDS kart1 incelendiginde TiC’iin yiiksek sicakliklarda sahip oldugu
karbonun bir kismi kaybetmesi sonucu sitokiyometrik olarak daha az karbon
iceren farkli bir TiC faz1 oldugu tespit edilmistir. Bu faz kiibik kristal yapiya
sahiptir. TiCq 7Ny 3 fazinda ise belli oldugu lizere baglangi¢c kompozisyonundan bir
miktar elementel karbon ve azot kaybettigi goriilmektedir. Bu kayiplarin 6nemi 8.

boliimde daha detayli olarak tartulmistir.
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Sekil 7.3. Farkl sicakliklarda basingsiz olarak sinterlenmis Al;O;-TiC numunelerine ait XRD

analizleri [¢; Al,O3 (Korund), ¢ ; TiC ( Khamrabaevite)].
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Sekil 7.4. Farkh sicakliklarda gaz basingli olarak sinterlenmis Al,O;-TiC numunelerine ait XRD
analizleri [e; Al,Os; (Korund), ¢ ; TiC ( Khamrabaevite)].
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Sekil 7.5. 1840°C basingsiz olarak sinterlenmis Al,O5-TiCN numunesine ait XRD analizi.
[; Al,O; (Korund), ¢; TiCo 3Ny ]

Her iki yontemde de sicakhik artisgt ile pik siddetlerinde degisme
gozlenmektedir. Korund pikleri sicaklik artigi ile relatif olarak azalmaktadir. Bu
da sicaklik artis1 ile yapidan bir miktar aluminanin buharlagarak ayrildigini

gostermektedir.

7.2.2. Mikroyap1 analizleri

Sinterlenen numunelerin &ncelikle kirilma yiizeyleri, daha sonra
parlatilmig kesitleri incelenmistir.

Gortintiilerin  hepsi geri sagimmli elektron modunda ve kiyaslama
acisindan kolaylikk saglamasi icin standart Dbiylitmelerde (x750, x1750)
gerceklestirilmigtir. Biitlin goriintiilerde koyu bolgeler Al;O; tanelerini, agik
bolgelerde TiCx ve TiCy7No3 tanelerini igaret etmektedir. Ayrica goriintiilerde
mevcut bulunan ¢izikler ve koseli bosluklar parlatma esnasinda meydana gelen

tane ¢ikmalaridir.
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Sekil 7.6. Basingsiz sinterlenmis Al,Os-TiC numunelerine ait kirtlmig yiizeyden alinmis ikincil
elektron (SE) gorintilleri a) 1700°C’de sinterlenmis, b) 1800°C de sinterlenmis,
¢) 1840°C’de toz yatakl sinterlenmis

Sekil 7.7. Basingsiz sinterlenmis Al,O;-TiC numunelerine ait parlatilmig ylizeylerden alinan geri
sagimiml1 elektron (BE) goriintiileri a) 1800°C’de sinterlenmis, b) 1840°C’de toz

yatakh sinterlenmis
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Sekil 7.8. Basingsiz sinterlenmis AlLO;-TiCN numunelerine ait kirlmis yiizeylerden alinmig
temsili ikincil elektron (SE) goriintilleri a) 1800°C’de sinterlenmis, b) 1840°C’de

sinterlenmis, ¢)1840°C’de toz yatakl: sinterlenmis.

Sekil 7.9. Basingsiz sinterlenmis Al,O;-TiCN numunelerine ait parlatilmig yiizeylerinden alinan

temsili geri sagimmh elektron (BE) goriintiileri a) 1800°C’de sinterlenmis,
b) 1840°C’de toz yatakli sinterlenmis
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Sekil 7.10. Gaz basingh sinterlenmis Al,O;-TiC numunelerine ait kirlmis yiizeylerinden alinan

temsili  ikincil elektron (SE) gorintiileri a) 1650°C’de  sinterlenmis,
b) 1750°C’de sinterlenmis, <¢) 1750°C . de toz yatakli sinterlenmis,
d) 1800°C”’ de sinterlenmis
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Sekil 7.11. Gaz basingh sinterlenmis Al,O;-TiC numunelerine ait parlatiimis ylizeylerinden alinan

temsili geri sagmimli elektron (SE) goriintiileri a) 1650°C’de sinterlenmis,

Sekil 7.12. Gaz basingh sinterlenmis Al,Os;-TiCN numunelerine ait kirilmis yiizeylerinden alinan

ikincil elektron (SE) gorintiileri a) 1750°C’de sinterlenmis, b) 1800°C’de

sinterlenmis, ¢) 1750°C’de toz yatakli sinterlenmis
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Sekil 7.13. Gaz basingh sinterlenmis AL O;-TiCN numunelerine ait parlatitmig yiizeylerinden
alinmis temsili geri sagmmmh elektron goriintileri a) 1750°C’de sinterlenmis,
b) 1750°C’de toz yatakh sinterlenmis

Genel olarak AlOs3-TiC ve Al,O; TiCN mikroyapilar karsllastmlacak
olursa; TiC tanelerinin TiCN tanelerine gore daha kii¢iik oldugu ve yapi i¢inde
daha homojen olarak kaldiklar: séylenebilir. TiCN taneleri nispeten daha biiyiiktiir
ve birbirine yakin olan taneler arasindaki birlesme rahatlikla gériilmektedir. Bu
tozlarin yeterli kanistinlamamasindan ve baglangi¢ tane boyutunun TiC tanelerine
gére yiiksek olmasindan kaynaklanmaktadir. Toz karisimlart daha oncede
belirtildigi lizere 3 saat siire ile eksenel bilyeli degirmende hazirlanmustir.
Deneysel ¢alismada kullanilan Al,O3 tozu iizerine daha 6nce yapilan ¢aligmalarda
bu siire iizerinde Al,O3 tozlarin aglomere oldugu tespit edildigi i¢in daha uzun
stirelerde Ogiitmelerin yapiya zarar verebilecegi kanisina varilarak daha uzun
stireli bir karistirma uygulanamamugtr.

Mikroyapidaki porlar genellikle TiC ve TiCN tanelerinin A1203 matris ile
temas ettigi bolgelerde olustugu goriilmektedir. Sinterleme esnasinda yiiksek
sicakliklarda iki bilesen arasinda meydana gelen reaksiyonlar sonucu [37] bu
porlarin olustugu diigtiniilmektedir.

Kirilma yiizeyleri incelendiginde ise Al,O; tanelerinde kapali porlarin

bulundugu ve 6zellikle sicaklik artist ile bu porlarin azaldig: goriilmektedir.
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Sekil 7.14. Al Os-TiC/TiCN esash oldugu diigiiniilen ticari bir kesici uc numunesinden alinan
temsili geri saginiml elektron goriintilleri a) kirik yiizey b) parlatilmis Kesit.

Ni

M SLELEL ALY MDA |

e e
10

Energy (kV)

Sekil 7.15. Al,O;-TiC/TiCN esash oldugu diistiniilen ticari bir kesici uc numunesinden alinan

temsili EDX analizi

B

Al O3-TiC/TiCN esash oldugu diistiniilen tacari bir kesici uca ait SEM ve EDX
goriintiileri Sekil 7.14 ve Sekil 7.15 de verilmistir. Mikroyap: goriintiilerinde koyu
renkteki alanlar Al,Os3, gri renkteki bolgeler TiC veya TiCN, biiyilk beyaz
bolgeler ZrO, ve kiigiik beyaz noktalar NiO fazim temsil ettigi diistintilmektedir.
Kirik yiizey goriintiileri ve parlatilmig yiizey gériintiileri hazirlanan malzemelerin

gortintiileri ile karsilagtirildiginda daha kiigiik tane boyutuna sahip TiC veya TiCN
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tozlarinin kullamldigi goriilmekte ve AlLOs tanelerinde tane biiyiimesi oldugu
gozlenmistir. ZrO, ve NiO ilavelerinin kompozitin sinterlenmesine ve toklugunun
arttinlmasi amac: ile ilave edildigi diistintilmektedir. Bu konu hakkinda yapilan
bir caliymada saf aluminaya farkli oranlarda ZrO, ve NiO ilaveleri yapilarak
tokluk arttinlmak istenmistir. Ni stinek bir faz oldugu i¢in toklugu arttirmakta
ayrica ZrO, de doniislim toklagtirmasi mekanizmasi ile toklugu arttirdiga

belirtilmistir [46].

7.3 Sertlik ve Kirilma Toklugu

Deneysel ¢alismalar sonucunda basingsiz sinterleme metodu ile elde edilen
numunelere 10 kg yiik uygulanmas: sonrasinda Sl¢iilen sertlik ve tokluk degerleri
Cizelge 7.3.’de, gaz basingh sinterlenmis numunelerin degerleri ise Cizelge
7.4.’de verilmistir. Sekil 7.16 ve Sekil 7.17°de ise 1750°C’de toz yatad:
kullanilarak gaz basinghi sinterlenmis Al,O3;-TiCN numunesine ait indent ve

olusan catlaklara ait temsili SEM goriintiisii verilmigtir.

Cizelge 7.3. Basingsiz sinterlenmis Al,0;-TiC ve TiCN kompozitlerinin
sertlik ve kirtlma toklugu degerleri (T. Y.: Toz Yatakli)

Sinterleme Sertlik Kirilma Toklugu
Sicakhig (°C) (GPa) (MPa m™?)
1840 19,6 3,62
ALO;-TiC ’

1840(T. Y.) 20,3 3,84

1840 20,8 3,75
ALO;-TiCN
1840 (T.Y.) 21,6 3,94

Cizelge 7.4. Gaz basingh sinterlenmis Al,O;-TiC ve TiCN kompozitlerinin
sertlik ve kirilma toklugu degerleri (T. Y.: Toz Yatakli)

Sinterleme Sertlik Kirilma Toklugu
Sicakhg (°C) (GPa) (MPa m?)
1750 20,5 4,11
ALO;-TiC

1750 (T.Y.) 21,3 4350

1750 21,5 4,35
ALO;-TiCN
1750 (T.Y.) 21,9 4,62
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Sekil 7.16. 1750°C’de toz yatag: kullanilarak gaz basingh sinterlenmis AL, O;-TiCN numunesine
ait temsili indent gériintiisii

Sekil 7.17 a) 1750°C de gaz basingh sinterlenmis AlO;-TiC numunesine ait temsili gatlak
olusumu goriintiisii, b) 1750°C de gaz basingh sinterlenmis Al,O;-TiCN numunesine
ait ¢atlak olusumu goriintiisii

Sertlik 6l¢timleri esnasinda elde edilen mikroyapilarda ¢atlak ilerlemeleri
incelendiginde TiC igeren numunelerde ¢atlaklarin TiC tanelerini kirarak gectigi

fakat TiCN tanelerinin etrafindan dolagarak devam ettigi goriilmektedir.
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7. TARTISMA VE ONERILER

Yapilan bu caligmada TiC ve TiCN partikiil takviyeli ALO; kompozit
malzemelerinin basingsiz ve gaz basingh sinterleme yontemleri ile iiretimi
aragtirilmistir. Elde edilen sonuglar literatiirde bahsedildigi iizere basingsiz
sinterleme metodu ile ALO;3-TiC kompozitlerinin teorik  yogunluguna
sinterlenemedigi bir kez daha géstermistir. Diger yandan, TiC yerine TiCN
kullamlmas1 ve 1750°C’de gaz basingli sinterleme yonteminin toz yatag ile
beraber kullanimi sonucu en yiiksek yogunluk degerine ve mekanik 6zelliklere
ulasilmistir. Bu malzemelerin sinterlenmesi esnasinda karsilagilan baglica
problemler olarak Al,Os3 ve TiC arasinda gerceklestigi diisiiniilen kimyasal
reaksiyonlar ve TiC’iin igerdigi karbonun yiiksek sicakliklarda yapidan ayrilmasi
verilebilir. Olusan reaksiyonlarin 1500°C iizerinde gerceklesmekte olup
reaksiyonlar esnasinda olustugu varsayilan CO ve AlLO gazlarmm ozellikle
yiizeyde bozulmalara neden oldugu goriilmistiir. TiC bilindigi lizere en sert
karbiirlerden birisidir ve genellikle karbiirlerin sertlikleri kendilerine atomik
olarak baglh olan karbon miktarina baghdir. Sertlik ve kinlma toklugu degerleri
incelendiginde goriilmektedir ki TiCN esasli kompozitlerin TiC esasl
kompozitlere gore daha sert ve toktur. TICN’iin igerdigi N miktar: ile bagli olarak
sinterleme esnasinda AlLO; ile tepkimeye daha az girerek yapidan C
uzaklagsmasim azalttign ve yap1 icinde TiC’e gore daha kararli kaldig:
diistiniilmektedir. Fakat, mikroyap1 incelemeleri TiCN tanelerinin TiC tanelerine
goére yapi i¢inde daha biiyiikk kaldigin1 géstermektedir. Bu fazin tane boyutunun
azaltilmasi ile daha yliksek sertlik ve tokluk deZerlerine ulasllabilecegi tahmin
edilmektedir. Bu malzemenin kesici u¢ uygulamalarinda kullamimi igin daha
homojen bir mikroyapiya sahip olmasi gerekmektedir. Atritor dgiitme gibi daha
etkili bir 6glitme ve piskiirtmeli kurutucu ile graniil iiretimi ile mikroyap:

iyilestirilmesinin saglanabilecegi diigiiniilmektedir.
Sinterlemedeki yiiksek sicakliklardan dolay1 Al,O3 tanelerinde istenmeyen

tane biiylimesi olayinin gerceklestigi ve nihai malzemenin mekanik 6zelliklerini

olumsuz etkilemektedir. Bu nedenle ileride yapilacak olan ¢aligmalarda daha
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distik sicaklarda yiiksek yogunluklara ulagmak ve tane biiylimesinin engellenmesi
icin yapiya MgO ve/veya Y,0s3 ilavesinin etkilerinin aragtinlmasi faydali
olacaktir. '

Deneysel ¢aligmalar sonucunda karsilagilan en biiylik problem her iki
sinterleme metodunda da kullamilan toz yataklarinin tekrar kullanilamamasidir.
Caligmalarda toz yatag) kullaniminin amaci numuneleri ortam izole ederek dig
sinterleme esnasinda meydana gelebilecek dis etkenleri ve sinterlenen
malzemelerdeki kiitle kayiplarimi en aza indirmektir. Kullanilan BN pota ve
spreyin numunelere zarar verdigi daha once belirtilmistir. BN pota yerine karbon
esash grafit pota kullanilmasi sinterleme esnasinda ortamin karbonca zengin bir
duruma gelmesini saglayarak TiB, gibi istenmeyen fazlari olusumunu

Onleyebilecegi ve bu sayede toz yatagina gerek duyulmayacag diistiniilmektedir.
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