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OZET

Seramik malzemeler, diisikk 6zgiil agirlik ve yiikksek mekanik 6zelliklerinden
(sertlik, elastisite modiilii, mukavemet) dolay1 zirh uygulamalarinda siklikla tercih
edilmektedir. Aliimina (Al2O3), ileri seramik malzemeler igerisinde en yiiksek fayda-
fiyat oranina sahip olan malzemedir. Ancak silisyum karbiir (SiC) ve bor karbiir
(B4C) ile kiyaslandiginda, daha disiik sertlige sahiptir ve 6zgiil agirligi da daha
yiiksektir. Diigiikk egme mukavemeti ile de SiC ve B4sC’e gore daha zayif balistik
performans sergilemektedir.

Bu tez calismasinda, saf aliiminanin c¢esitli katkilarla mukavemet ve
sertliginde artig saglayarak, ara¢ ve personel zirhlarinda kullanilmak tizere iyi bir
alternatif aday zirh malzemesi olarak {retilmesi ve karakterize edilmesi
hedeflenmistir. Bunun i¢in Al,O3 matrise seramik katki olarak yitria ile stabilize
zirkonya (YSZ) ve krom oksit (Cr03), metal faz olarak da heterojen ¢oktiirme
yontemi kullanilarak nano boyutta nikel (Ni) ilavesi yapilmistir. En yiiksek
mukavemet saf aliiminaya gore % 84°liik bir artis ile YSZ+Ni igeren aliimina (ANZ)
icin elde edilmistir. Bu artis Ni parcaciklarinin tane sinirin1 mukavemetlendirmesi ile
ilgilidir. Ni parcaciklarinin varligi Hall-Petch etkisi ile sertligi arttirmistir, ANZ i¢in
en yiiksek sertlik degeri (25,5 £ 1,0 GPa) elde edilmistir. Agirlik diistirme test
sonuclarina gore en yiiksek maksimum kuvvet degeri ANZ kompozisyonu igin
ortalama 26617 N olarak 6l¢iilmiistiir. En yliksek sertlik ve maksimum yiik degeri ile
ANZ kompozisyonu belli bir darbe enerjisi i¢in kursunun daha fazla tahrip
edilmesini saglayacaktir. Bu tez ¢alismasindan 3 adet SCI makale yaymlanmistir ve

tez kapsaminda bir TUBITAK 1002 (118M806) projesi tamamlanmustir.

Anahtar Kelimeler: Aliimina, Seramik Zirh, Kompozit, Mikroyapi,

Mukavemet, Agirhik Diisiirme.



SUMMARY

Ceramic materials are often preferred due to their low specific weight and high
mechanical properties (hardness, elastic modulus, strength) in armor applications.
Alumina (Al2O3) has the highest benefit cost ratio among the advanced ceramic
materials. However, Al,Oz has lower hardness and higher specific weight when it is
compared to silicon carbide (SiC) and boron carbide (B4C). Also, its low bending
strength results in lower ballistic performance in comparison with SiC and B4C.

In this thesis, it is aimed to produce and characterize alumina as a good
alternative candidate armor material for use in vehicle and personnel armor by
increasing the tensile strength and hardness of the pure alumina with various
additives. Accordingly, yitria stabilized zirconia (YSZ) and chromium oxide (Cr203)
were added as ceramic additives to the Al2O3 matrix and nano-size nickel (Ni) was
added as a metal phase by using heterogeneous precipitation method. The highest
strength was obtained for alumina containing YSZ+Ni (ANZ) with an 84 % increase
compared to the pure alumina. This increase is related to the grain boundary
strengthening of Ni particles. The presence of Ni particles increased the hardness
with Hall-Petch effect, and the highest hardness value (25.5 + 1.0 GPa) was obtained
for ANZ. According to the drop weight test results, the maximum force value was
measured as 26617 N for ANZ composition. With the highest hardness and
maximum load value, the ANZ composition will lead to further destruction of a
bullet for a given impact energy. From this thesis, three SCI papers were published
and a TUBITAK 1002 (118M806) project was completed.

Key Words: Alumina, Ceramic Armor, Composite, Microstructure, Strength,
Drop Weight.
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Z . Birim hiicre basina atom sayisi
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K. . Kirilma toklugu
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nm :  Nanometre

ppm . Milyonda bir birim
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AP : Zirh delici

ASTM . Amerikan malzeme ve test dernegi
BSE . Geri saginimli elektron

CIP . Soguk izostatik presleme
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EDS . Enerji dagilimli spektroskopi
FWHM : Yar1 doruk genisligi
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YSZ . Yitria stabilize zirkonya
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2.4:  Gerilme dalgalarinin sematik olarak gdsterimi.

2.5.  Seramik bir levhada farkli hasar hallerinin sematik olarak gosterimi.

2.6: Gevrek malzemede darbe ylizeyinde Hertzian ¢atlaklarinin
baglamasi.

2.7:  Arkadan destekli bir aliimina levhada ¢elik kiiresel kursun darbesiyle
olusabilecek dominant hasar mekanizmalar1 haritasi.

2.8 Zirh seramiklerinin balistik direncine mikroyapisal ve temel mekanik
etkilerin hiyerarsik diizeni.

2.9:  Gerinme hiz1 rejimleri.

3.1:  Alfa alimina (a-Al203) kristal yapisinin gosterimi.

3.2:  Monolitik seramik ve seramik kompozitler i¢in tipik gerilme-gerinme
egrileri.

3.3:  Zirkonya polimorfik yapilar1 ve bagil uzay gruplari, a) Kiibik,
b) Tetragonal, ¢) Monoklinik.

3.4 Kiibik, tetragonal ve monoklinik fazlar i¢in hesaplanan hacme gore
enerji verileri.

3.5:  ZrO2-Y203 faz diyagrama.

3.6:  Tetragonal zirkonya pargaciklari igeren bir kompozitte doniisiim
toklastirmas1 mekanizmas.

3.7:  ZTA kompozitlere a) CeO> (agirlik¢a %), b) Nb2Os ilavesi (hacimce
%).

3.8:  Farkli metal takviyelerinin kirtlma tokluklarinin kiyaslanmasi.

3.9:  Siinek pargaci@in gevrek matriste a) catlagi kopriilemesi, b) catlak
sapmast.

3.10: Tane smirlarinda konumlanmis nikel yakinlarindaki artik gerilmeler.

3.11: Bakir metali nanoparcacik kiimeleri boyutunun sertlige etkisi.
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6.1:

Nanokompozit malzemelerde nano metal parcacik oraninin sertlige
etkisi, a) ZrO2/Ni ve b) Al,O3/W.

Al>03-Cr203 sisteminin faz diyagrami.

Krom nitrat nonahidratin kullanildig1 kompozisyonlarin hazirlanmasi
ile ilgili iiretim akis semast.

Al;03 - % 1 Cr,03 kompozisyonu eldesi saglamak i¢in hidratindan
hazirlanan tozun hava ortami i¢in elde edilen TG/DTA egrisi.

Soguk presleme sonrast Al2O3-Cr.O3 numuneleri, a) % 0,4, b) % 1,
) % 5, Cr203 igeren.

Hava ortaminda sinterlenen Al,03-Cr203 numuneleri, a) % 0,4,

b) % 1, ¢) % 5 Cr203 igeren.

Hacimce % 5 YSZ ve % 1 Ni igeren Al,O3 kompozitlerinin tiretimi.
a) Sinterleme sonrasi prizmatik numuneler, b) numunelerin taglanma
islemi.

Nano Ni iceren kompozisyonlarin liretimine ait akig semast.
Sinterleme sonrasi a) Al203, b) Al2O3 - % 1 Cr20s,

c) Al203 - % 5 ZrO2 -% 1 Ni numunelerinden bazilari.

Numunelerin zzmparalanmasinda kullanilan lepleme makinesi.
Dinamik elastik modiiliis 6l¢iimii test araglarinin sematik diyagrama.
Disk numuneler i¢in vuru ve algilayici noktalarimin disk numune
iizerinde gosterimi.

Ug nokta egme testinin sematik gosterimi, b) U¢ nokta egme testi
sirasinda basma ve ¢ekme gerilmelerinin olugumu.

Esikieksenli mukavemet 6l¢iimiine ait test diizenegi.

Vickers sertlik 6lgme yonteminin sematik olarak gdsterimi ve izin
sekli.

Agirlik diisiirme test cihazi.

Agirlik diisiirme testinde kullanilan farkli geometrideki uglar,

a) diiz tip, b) yarim kiiresel tip, c¢) yuvarlak sekilli konik (ogival) tip,
d) konik tip ug.

Numune koyulan destek aliimina levhanin yerlesimi.

Hava ortaminda sinterlenen ve hacimce % 0,4, 1 ve 5 Cr203 i¢cermesi

icin hazirlanan Al>,03-Cr.03 seramiklerine ait XRD grafikleri.
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6.2:

6.3:

6.4:

6.5:

6.6:
6.7:
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6.12:

6.13:

6.14:

6.15:

6.16:
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6.18:

Hava ortaminda sinterlenen Al,O3-Cr203 seramiklerine ait SEM-BSE
modu goriintiileri, a) % 0,4, b) % 1, ¢) % 5 Cr203 katkil:.

Hacimce % 5 ZrO; igeren ZTA ve % 5 ZrO2 ile % 1 Ni igeren ZTA-
Ni kompozitlerin XRD grafikleri.

Isil olarak daglanmis numunelere ait SEM-BSE modu goriintiileri, a)
ZTA, b) ZTA-Ni.

a) Taneler arasindaki ZrO, ve Ni parcaciklarin log-normal dagilim
egrileri ve histogram grafigi, b) ZTA-Ni kompozitte taneler
arasindaki hem ZrO; hem de Ni i¢in dagilim verisi ile iki ayr1 log-
normal dagilim egrisi, ¢) Tane i¢indeki ZrO> ve Ni pargaciklarin log-
normal dagilim egrileri ile beraber verilen histogram grafigi.

Kirtlma yiizeylerinin SEM goérintiileri, a) ZTA, b) ZTA-Ni.

Al203, Ni, ZrO2 ve Cr203 ile hazirlanan kompozitlerin sinterleme
sonrasit XRD sonugclari.

Relatif yogunluga bagli Al,O3 tane biiytikliigii 6l¢iim sonuglari.
Relatif yogunlugun (%) fonksiyonu olarak relatif elastik modiil (%)
degerleri.

Isil daglanmis numunelerin SEM-BSE modu goriintiileri, a) A, b)
AZ, c) AN, d) ANZ, e) AC, f) ANC.

Kompozisyonlarin relatif yogunluga bagli olarak (%) egme
mukavemet degerleri.

Kirilma yiizeyt SEM goriintiileri, a) A, b) AZ, c) AN, d) ANZ, e¢) AC
ve f) ANC.

Esikieksenli egme mukavemet testinde kirilan disk numuneler birer
ornek, a) A, b) AZ, c) AC, d) AN, e) ANZ ve f) ANC.

Depolanan enerjiye bagli olarak toplam catlak uzunluklari.

Relatif yogunluga bagl olarak kompozisyonlara ait sertlik degerleri.
a) Farkli Cr203 igerigine sahip sinterlenmis seramiklerin XRD
desenleri, b) Farkli Cr203 igerigi i¢in 34°-36° arasindaki (104) piki.
Al>03-Cr,03 seramik sistemlerinin 1s1l daglama sonrast SEM-BSE
modu goriintiileri a) A, b) 0.5CR, ¢) ICR, d) 5CR.

Al>03-Cr203 seramik sistemlerinin SEM-EDS sonuglari, a) A,

b) 0,5CR, c¢) 1 CR, d) 5CR.
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6.19:

6.20:
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6.24:
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6.26:

6.27:
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6.32:

6.33:

6.34:

Esikieksenli egme mukavemet testi ile kirilan disk formunda
numuneler; a) A, b) 0,5CR, ¢) 1CR, d) 5CR.

Tim numuneler i¢in depolanan enerjiye bagh olarak toplam ¢atlak
ylizey alani.

Numunelerin kirilma yiizeyi SEM goriintiisii, a) A, b) 0,5CR, ¢)
1CR, d) 5CR.

Vickers iz yontemi ile tokluk oOl¢limii esnasinda olusturulan
catlaklarin yayilmasi, a) A, b) 0,5CR, c) ICR, d) 5CR.

Tek eksenli kuru presleme Oncesi tozlarin kaliba yayilmasi islemi, a)
titresim tablas1 olmadan, b) titresim tablas1 kullanilarak.

Titresim etkisi ile toz parcaciklarinin yeniden diizenlenmesi ve
paketlenmesi ile ilgili sematik gdsterim, a) titresim Oncesi, b) ve c)
titresim asamalart.

8 J enerji seviyesi i¢in kirilan aliimina numunesine ait,

a) kuvvet/enerji-zaman ve b) kuvvet/enerji-deplasman grafikleri.

8 J enerji seviyesi i¢in kirilan Al203-Cr203 numunesine ait ,

a) kuvvet/enerji-zaman ve b) kuvvet/enerji-deplasman grafikleri.

8 J enerji seviyesi i¢in kirilan Al203/Ni numunesine ait ,

a) kuvvet/enerji-zaman ve b) kuvvet/enerji-deplasman grafikleri.

8 J enerji seviyesi i¢in kirilan Al203/ZrO2 numunesine ait ,

a) kuvvet/enerji-zaman ve b) kuvvet/enerji-deplasman grafikleri.

8 J enerji seviyesi i¢in kirilan Al203/Cr.03-Ni numunesine ait ,

a) kuvvet/enerji-zaman ve b) kuvvet/enerji-deplasman grafikleri.

8 J enerji seviyesi i¢in kirilan Al203/ZrO2-Ni numunesine ait ,

a) kuvvet/enerji-zaman ve b) kuvvet/enerji-deplasman grafikleri.

8 J (mavi) ve 10 J (kirmiz1) enerji seviyesi i¢in kirtlmayan, 12 J
(siyah) enerji seviyesi igin kirtlan Al,03/ZrO>-Ni numunesine ait ,
kuvvet/enerji-zaman grafikleri.

8 J enerji seviyesi i¢in kirillan A, AZ ve AC numunelere ait alt ve
darbe yiizeyi gorintiileri.

8 J enerji seviyesi i¢in kirllan AN, ANC ve ANZ numunelere ait alt
ve darbe ylizeyi goriintiileri.

AC kompozisyonuna ait bir numunede agirlik diisiirme testi ile
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1. GIRIS

fleri seramik malzemeler zirh sistemlerinde iistiin mekanik 6zelliklerinden
(yiiksek basma mukavemeti, sertlik, rijitlik gibi) dolay1r 1960’11 yillardan giliniimiize
artarak devam eden bir kullanim potansiyeline sahiptir. Oksit ve karbiir seramikleri
arasinda aliimina (Al203), bor karbiir (B4C) ve silisyum karbiir (SiC) en fazla tercih
edilen zirh seramikleri olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Seramik zirh bilesenleri hem
fiyat hem de performanslari g6z Oniine alinarak uygun kosullar altinda tercih
edilmektedirler. Ancak monolitik seramik malzemelerin gevrek karakterlerinden
dolay1 ozellikle ¢oklu vurus/darbe durumlar altinda performanslar1 zayiftir ve bu
kosullar i¢in daha yiiksek tokluk ve mukavemet saglayan malzemelere ihtiyag vardir.
Yapisal smirlamalar ve maliyetler, yeni sistemler iizerinde daha cok aragtirma
yapilmasini1 gerektirmektedir [Schuldies and Nageswaran, 2010].

Al>QOg, ileri seramik malzemeler arasinda en yiiksek fayda-fiyat oranina sahip
olan malzemedir. Balistik uygulamalar igin {iretilen SiC yiiksek sicakliklarda
basingsiz sinterleme (~2000°C), sicak presleme ve reaksiyonla (tepkimeyle) baglama
ile yogunlastirilirken, B4C sicak presleme ve reaksiyonla baglama ile iretilir. Sicak
presleme maliyetli bir yontemdir ve bigim smirlamast da vardir. Reaksiyonla
baglama ekonomik bir yontem olmasina ragmen balistik performans agisindan
gorece zayiftir, kalint1 silisyum dezavantaji vardir. B4C seramigi, ¢cok yiiksek sertlik
(25-32 GPa) ve oldukga diisiik yogunluguna (2,5 g/cm®) ragmen, ¢ok yiiksek dinamik
basinglar altinda ~20 GPa (¢ok yiiksek hizdaki zirh delici kursunlar) amorfizasyona
ugramakta, mukavemeti diiserek gevrek olarak kirilmaktadir [Chen et al., 2003].

Al;0O3 seramigi diisiik maliyetli iiretime uygun bir malzemedir ve yiiksek
fiziksel ozellikler saglamaktir [Medvedovski, 2006]. Ancak Al>Oz, SiC (2300 HV
sertlik ve ~634 MPa mukavemet) ve B4sC (2700 HV sertlik ve ~450 MPa
mukavemet) ile kiyaslandiginda yogunlugu daha yiiksektir (A1O3 3,98 g/cm?®, SiC
3,21 g/cm?®, B4C 2,5 g/cm®) ve 1800 HV sertligi, ~400 MPa mukavemeti ile daha
zayif mekanik Ozelliklere sahip olmaktadir, balistik performansi diismektedir
[Meyers and Chawla, 2009], [Silva et al., 2014].

Seramik matrisli kompozitler, monolitik seramiklerden daha iyi fiziksel,
elektriksel vb. ozellikler gdstermesi icin iiretilmektedir. Ornegin aliimina matrise

seramik fiberler katilarak (Al2O3/SiCw, Al,O3/SiCs veya Al03/Cs) mekanik



Ozellikleri gelistirilmektedir [Silva et al., 2014]. Ancak seramik matrisli
kompozitlerde baslangic malzemelerinin ¢ogu nispeten maliyetlidir, iiretim siireg
asamalar1 ve ekipmanlarda ek olarak maliyeti arttirmaktadir. Ustelik sinterleme
yontemi olarak ¢ogunda tercih edilen sicak presleme de maliyeti arttiran
unsurlardandir [Medvedovski, 2006]. Bu gibi nedenlerle pargacik takviyeli veya
katkili seramik malzemelerin ¢alisilmasi daha uygun goziikmektedir. Parcacik
takviyeli seramik matrisli kompozitin iyi bir 6rnegi olan zirkonya takviyeli aliimina
(ZTA) malzemelerde yiiksek sertlik degerleri elde edilememekle beraber, monolitik
aliminaya gore kirilma toklugu artmaktadir [Nastic et al., 2015].

Zirh bileseni olarak seramik veya seramik matrisli kompozit bir malzeme
iiretilirken maliyetin disinda bu malzemenin sahip olmas1 gereken mekanik 6zellikler
bakimindan da bir degerlendirme yapilmalidir. Seramik zirh bileseni, kursunun
kinetik enerjisini azaltmak ve onu parcalara ayirmak igin yeterince dayanikli
olmalidir. Burada ilk mekanik 6zellik olarak sertlik 6n plana ¢ikmaktadir. Kursun
seramigin yiiksek sertligi nedeniyle deforme olabilir, kirilabilir veya pargalanabilir.
Ayrica seramigin sahip oldugu yiiksek sertlik, penetrasyon (niifuz) siirecinin geri
kalaninda kursun tizerinde daha fazla hasara yol agmaktadir [Rahbek and Johnsen,
2015]. Sertlik kursuna hasar verilmesi agisindan biiyiikk Oneme sahipken
seramik yapisal Dbiitiinliiginiin korunmas: istendiginde, Ozellikle ¢ok wvuruslu
performans i¢in yiikksek dayanima ihtiya¢ duyuldugunda, kirilma toklugu ve
mukavemet 6n plana g¢ikmaktadir [Karandikar et al., 2009]. Kursunun seramik
ylizeyiyle etkilesime girdigi ve niifuz etmedigi siire, "bekleme siiresi" olarak ifade
edilir. Seramigin yiiksek elastik modiilii, bekleme siiresi etkilesimini uzatarak balistik
dayanim iizerinde giiclii bir etkiye sahiptir. Ayrica, yiiksek elastik modiil daha genis
catlak araliklarina imkan tanir ve daha yiiksek atalet kuvvetlerine maruz kalan daha
biiylik pargalar saglar. Daha biiyiik parcalar sert seramik bilesen icin kursuna daha
fazla zarar verir [Krell and Strassburger, 2014]. Bu nedenle, bu mekanik 6zelliklerin
bir kombinasyonu (sertlik, mukavemet, elastik modiil) zirh seramiginin performansi
acgisindan 6nem tasimaktadir.

Zirth seramiklerinin kursun carpmasi/darbe kosullar1 altindaki davraniginin
incelenmesinde, cesitli standartlara bagli olarak gerceklestirilen balistik testler tercih
edilmektedir. Ayrica balistik testlerin yani sira Split Hopkinson ¢ubuk testleri ve
agirhik diistirme testleri ile de garpma davranigi karakterize edilmeye calisilmaktadir
[Belenky and Rittel, 2011], [Barham et al., 2014], [Brennan et al., 2009], [Wade et
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al., 2016]. Agirlik diisiirme testi sirasinda darbe uygulayacak mekanizma tlizerinde
yer alan algilayicilar sayesinde ylik artisina bagli malzemenin elastik deformasyonu,
kalici1 deformasyonu ve kirilma asamalar1 hakkinda veri akisi saglanabilmekte, bu
sayede seramik malzemenin kirilma davranist ve farkli malzemeler arasindaki

davranig farki ortaya konulabilmektedir.
1.1. Tezin Amaci, Katkisi ve I¢cerigi

Al;03 malzemeler balistik uygulamalar i¢in en iyi fayda-fiyat oranina sahip
Olmasina ragmen diger yaygin olarak kullanilan rakiplerinin mekanik o6zellik-
performans agisindan gerisinde kalmaktadir. Bu ¢alismada, Al>Os monolitik
seramiginin mekanik Ozelliklerinde takviye ve katkilandirma yoluyla iyilestirme
yaparak, balistik performansinin arttirilmasi amaglanmistir. Bunu gergeklestirirken

birkag faktor g6z 6ntinde bulundurulmustur. Bunlar;

e Uretim maliyetinin nispeten diisiik tutulmas: (baslangic malzemelerinin
ekonomik olacak sekilde liretim prosesine bagli olarak secilmesi ve basingsiz
sinterleme metodunun yogunlastirmada tercih edilmesi),

e Al,O3 seramiginin yogunlugunu (3,98 g/cm?®) fazla yiikseltmeyecek sekilde
kompozisyon agirlik veya hacim oranlarinin ayarlanmasi,

e AlO3 monolitik seramiklerinin var olan yiiksek mekanik 06zelliklerinden
(sertlik, elastik modiiliis) kayip yaratmadan daha iistiin 6zelliklerle yeni tiriin

sunulmasi.

Al>,O3 monolitik seramigine seramik katki olarak % 3 mol yitria ile stabilize
zirkonya (YSZ, yogunluk 6,10 g/cm®) ve krom oksit (Cr20s, 5,22 g/cm?), metal faz
olarak da nikel (Ni, 8,908 g/cm?) ilavesi ayr1 ayr1 ve ikili kombinasyonlar halinde
(YSZ-Ni ve Cr203-Ni) yapilmigtir. Caligmalarda kullanilan katki miktarlart YSZ igin
hacimce % 5, Cr203 icin hacimce % 0.5, 1, 5 ve Ni icin ise hacimce % 1’dir. Ikili
kombinasyonlar i¢in Al,O3/( % 5 YSZ + % 1 Ni) ve Al,O3/(%1 Cr203 + % 1 Ni)
hacim oranlar1 tercih edilmistir. Kompozisyonlara Ni faz ilavesi heterojen ¢oktiirme

yontemi kullanilarak nano boyutta olacak sekilde yapilmistir. Caligsmada tercih edilen



sinterleme metodu basingsiz sinterlemedir ve diger yontemlere gore (sicak presleme,
spark plazma vs.) diisiik maliyetli bir tekniktir. Basingsiz sinterleme, oksit seramikler
ve seramik kompozitler i¢in karbiirlere gore daha diisiik sicakliklarda (< 1600°C) seri
iretime imkan saglar. Basingsiz sinterlenmis aliiminanin, 2000°C'de basingsiz
sinterlenmis silisyum karbiirden ~4,5 kat ve sicak preslenmis silisyum karbiirden ~9
kat daha diisiik bir maliyeti vardir [Hazell, 2016].

Literatiirde Al2O3 igerisine YSZ, Cr203 ve Ni katkis1 yapilmis ve balistik
uygulamalar disinda farkli uygulama alanlar1 i¢in gergeklestirilmis ¢ok sayida
calisma bulunmaktadir. Ancak bu ¢alismada bu kompozisyonlar ve YSZ-Ni ile
Cr203-Ni ikili kompozisyonlarinin mikroyapi-mekanik 6zellik iliskisi, sistematik ve
karsilastirmali olarak zirh uygulamalarinda (personel ve ara¢ zirh1) kullanilmak iizere
incelenmistir. Bu incelemeler yapilirken yari-statik mekanik testler balistik testlere
tercih edilmis, bu testlerin sonucunda elde edilen verilerden, darbe kosullar altindaki
davranig hakkinda ¢ikarimlarda bulunulmustur. Calismada tercih edilen yari-statik
testlerden esikieksenli egme mukavemet testi, balistik olarak test edilen seramik
malzemelerle benzer kirilma deseni ile sonuglanip, genis kirilma ylizey alani
yaratmaktadir. Bu test verilerini elastik ¢6ziim denklemlerinde kullanarak,
numunelerdeki yer degistirme (deplasman) ve hasara ugrayan malzemelerdeki
depolanan enerji, tim kompozisyon numuneleri i¢in hesaplanmistir. Toplam catlak
uzunluklar1 veya kirik yiizey alanlart ile enerji iliskileri karsilagtirilarak, darbe
altindaki olas1 par¢alanma (ufalanma) davraniglar1 yorumlanmistir. Ayrica iiretilen
kompozisyon numunelerine agirlik diisirme darbe testleri yapilmigtir. Numuneler
tizerinde etkili olan darbe kuvvetlerinin ve kirilma hasar mekanizmalarinin
kompozisyonlara bagli olarak karsilastirilmasi yapilmistir. Elde edilen verilerin ve
iliskilerin esikieksenli egme mukavemet testi ile paralellik icinde olup olmadig:
incelenmistir. Al203 seramiginin, farkli katki/takviye kombinasyonlari ile alternatif
bir zirh malzemesi olarak degerlendirilmesi saglanmistir.

Tez igeriginde ikinci boliimde ileri seramik zirh malzemeleri hakkinda genel
bilgiler verilmis, seramik zirhlarin hasar mekanizmalar1 ve 6n plana ¢ikan mekanik
Ozelliklerinin darbe kosullarina olan etkileri anlatilmistir. Daha sonraki boliimde
allimina esasli kompozitler baslig1 altinda aliimina ve zirkonya ile ilgili detayl1 bilgi
verilerek, seramik matrise zirkonya katkisinin mekanik ozelliklere olan etkisi ile
zirkonya ile takviyelendirilmis aliimina kompozitler anlatilmigtir. Bu bdliimde ayrica

seramik matrise metal fazin parcaciklar halinde takviyesi ve mekanik 6zelliklere olan
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etkileri detaylica agiklanmis, neden zirkonya ve nikel katkisinin ¢alismada tercih
edildigi belirtilmistir. Dordiincii boéliimde aliiminaya bir diger katki olarak ilave
edilen krom oksit, aliimina-krom oksit kati ¢ozeltileri hakkinda bilgi verilerek, kati
cozelti olusumunun yogunlagsmaya, mikroyapiya ve mekanik 6zelliklere olan etkileri
anlatilmistir. Besinci boliimde tez ¢alismasinda kullanilan iiretim yontemleri, 1s1l ve
sinterleme islemleri, mikroyapt ve mekanik 06zelliklerin karakterizasyonu ig¢in
kullanilan yontemler detaylica agiklanmistir. Elde edilen tiim deneysel sonuglarin
verileri ve agiklamalar1 altinci boliim igerisinde verilmistir. Son boliimde ise genel
sonuclarin  bir degerlendirilmesi yapilmis, iretilen ve karakterize edilen
kompozisyonlarin zirh uygulamalarinda degerlendirilip degerlendirilemeyecegi ve

olas1 performanslar tartisilmis, 6neriler sunulmustur.



2. SERAMIK ZIRH MALZEMELERI

Camlar ve seramikler zirh malzemelerinin 6nemli bir siifidir [Crouch et al.,
2017]. Seramiklerin zirh malzemesi olarak kullanimi 1960’lara kadar uzanmaktadir.
Ornegin aliiminanin ilk kullanimi o tarihlerde kursun gecirmez yelekler ve helikopter
koltuklar1 olmustur. 1998’den bu yana seramiklerin personel, ara¢ ve yapisal balistik
koruma uygulamalari i¢in kullanimlart giderek artmistir [Schuldies and Nageswaran
2010]. Genel bir bakis agisi ile seramik malzemeler, yiliksek sertlik ve diisiik
yogunluklarindan dolayi, en c¢ok kullanilan metalik zirh malzemesi olan zirh
celiklerinden daha iyi bir alternatiftir [Rahbek and Johnsen, 2015]. Tablo 2.1°de
cesitli zirh malzemelerinin personel zirh olarak kullanimi ig¢in bazi avantaj ve

dezavantajlarinin karsilastirilmasi verilmistir [Yadav et al., 2016].

Tablo 2.1: Cesitli zirh malzemelerinin karsilastiriimasi.

Zirh Malzemeleri Avantajlar Dezavantajlar

Metalik zirhlar Kolay iiretim, genis kalinlik | Malzemenin agirligim

(celik zirh) ve boyut araliklarinda arttiran yiiksek yogunluk,
modifikasyon, artan celikler son zamanlarda
kalinligiyla gesitli mermilere | personel zirh malzemelerinde
kars1 koruma saglar aktif degildir

Seramik zirhlar Diisiik yogunluk, ¢ok Katastrofik hasar, olduk¢a
yiiksek basma mukavemeti, | kirilgan, ilave bir destek
yiiksek sertlik, diisiik malzeme gereksinimi,
balistik tehditler icin en iyi giyilebilirlik en biiytlik
malzeme problem

Lifli zirhlar Diistik yogunluk, Cevresel bozulma, fiberin

giyilebilirlik, 2 ve 3 boyutlu | bolgesel olarak erimesi, 1slak
yapilar gibi genis bir yap1 durumlarda balistik etkinligin

yelpazesi, darbe sonrasi azalmasi
daha hizli 1s1 giderimi
Ayrilmaz ve lamine | Balistik tehditlere bagh Entegre malzemelerin
zirhlar cesitli malzemelerin delaminasyonu, i¢ ve dis
entegrasyon imkani, ayni katman ayrilmasi, matris
agirliktaki metalik catlamasi
zirhlardan daha yiiksek
balistik etkinlik
Biyomimetik Coklu vurus dayanimi, diger | Dogal yapinin tam taklidinin

malzeme sistemleri | zirh malzemelerine kiyasla | heniiz yapilamamasi,

daha hizli 1s1 giderimi, genis | gelistirilen malzemelerin
capta catlak durdurma arastirma evresinde olmasi,
mekanizmasi sunar Uretim zorlugu




Zirh sistemleri i¢in var olan dizayn kriterlerinin ¢esitliliginden dolay1 tiim
uygulamalar icin tek bir en iyi zith malzemesi yoktur. Ornegin bir sistem
konfiglirasyonunda belirli tehlikelere karsi koruma saglayan bir malzeme, izin
verilen sistem agirligi azaldiginda yetersiz kalabilir. Personel zirhlar, yumusak
(dokuma esaslh sistemler; yliksek performansli elyaflar1 kullanan) ve sert zirhlar
(metalik veya seramik dolgular i¢eren) olarak ayrilabilir. Yumusak zirh belirli diisiik
seviye tehditler i¢in yeterli iken daha yiliksek seviye tehditler i¢in metal veya
seramikler gerekmektedir [Karandikar et al., 2009]. Sekil 2.1’de verilen Milne-de-
Marre grafigi, hedef malzemenin alansal yogunluguna karsit kursun niifuz kinetik
enerjisinin iligkisini gostermektedir [Doig, 1998]. Grafik ¢ok genel bir grafiktir ve
gercek zirh sistemlerini dizayn etmede fazla kullanish degildir. Ote yandan, genis bir
acidan genel egilim gézlemlenebilir. Ornegin, ~ 10* J darbe enerjili bir mithimmata
kars1 tasarlanan hafif araglar icin aliiminyum esash ¢oziimler, celik esasli olanlara

gore daha hafif olacaktir.
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Sekil 2.1: Tim zirth malzemeleri ailesi i¢in Milne-de-Marre grafigi (A noktasi zincir
zirha kars1 ok saldirisini; WW2: 2.diinya savasinda kullanilan tanklara ait spesifik
veriyi ifade etmektedir).



Seramik malzemeler genellikle bir zirh sistemi bileseni olarak kullanilirlar.
Sekil 2.2°de seramik kompozit zirhlar i¢in tipik bir zirh sistemi sematik olarak
gosterilmistir. Bu sistem, 6n seramik bir levha ve arkada bir destek levhadan
meydana gelir. Bu destek levha metal bir malzeme (aliiminyum, titanyum)
olabilecegi gibi, polimer veya kompozit (aramid, cam elyaf gibi) bir malzeme de
olabilir. Seramige kiyasla daha siinek/esnek olan bu destek levha c¢ekme
gerilmelerinden kaynakli kirilmanin baslamasini ertelemek i¢in seramige rijitlik katar
ve hedefin delinmesini Onlemede yakalayici/tutucu rol oynamaktadir. Carpan
kursunun kinetik enerjisinin bir kismini deformasyon yoluyla absorbe etmekte,
deforme olan kursunun ve seramik kirik parcalarinin zirh1 delmesini engellemektedir
[Crouch et al., 2017]. Sert seramik 6n levha ise kursunun sert ucunu asindirir ve
korlestirir. Seramik levha destek levhaya elastomer bir yapiskan ile birlestirilir.
Gevrek karaktere sahip olan seramigin darbe sirasinda c¢atlaylp parcalara
ayrilmasindan dolayi, seramigin tamamen parcalanmasini engellemek icin genellikle
seramik On levha, ince kompozit veya balistik elyaf yonga tabakasi ile kaplanir

[Rahbek and Johnsen, 2015].

W [ vonga tabakasi

/' / | Seramik

yd B Yapisuna
I I / [ pestek levha

Sekil 2.2: Kompozit zirh sisteminin ana bilesenleri.

Aliimina (Al203), bor karbiir (B4C), silisyum nitriir (SizN4), titanyum diboriir
(TiB2), silisyum karbiir (SiC) gibi monolitik seramik malzemeler balistik koruma
zirth sistemlerinde uygulanmak iizere calisilmis; diisiik agirlik, yliksek mekanik
ozellikler (yiiksek basma mukavemeti, sertlik, rijitlik) iyi korozyon direnci ve termal
kararlilik gibi 6zelliklerinden dolay: segilerek kullanilmistir. Son yillarda reaksiyonla
bagl seramikler RBSiC (reaksiyonla bagli SiC) ve RBB4C (reaksiyonla bagli bor
karbiir) gelistirilmistir ve Ozellikle personel zirh uygulamalarinda siklikla
kullanilmaktadirlar [Karandikar et al., 2009]. Ileri seramik malzemeler arasinda
aliimina, bor karbiir ve silisyum karbiir en ¢ok tercih edilen monolitik seramik zirh

malzemeleridir [Rahbek and Johnsen, 2015]. Ote yandan monolitik seramik
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malzemelerin kendinde var olan gevrek karakterlerinden dolay1r ozellikle c¢oklu
vurug/isabet durumlarina karsi smirlamalari  bilinmektedir ve bu daha ileri
malzemelere gereksinim dogurmaktadir. Yapisal sinirlamalar ve maliyet gibi
konular, daha yeni ve gelismis sistemler {izerinde daha ¢ok arastirma yapilmasini
gerekli kilmaktadir [Schuldies and Nageswaran, 2010].

Tablo 2.2’de Al203, SiC, B4C igin fiziksel ve mekanik Ozellikler ile birlikte
gorece maliyetleri verilmistir [Hazell, 2016]. Al.Os, ileri seramik malzemeler
icerisinde bir mihenk tasi olarak yillardir kullanilmaktadir ve nispeten diisiik
maliyetli tiretim teknikleri ile oksit olmayan rakiplerine kiyasla en yliksek fayda-fiyat
oranina sahip olanidir. Ancak, SiC ve B4C ile kiyaslandiginda daha diisiik sertlige ve
yilksek 0Ozgiil agirliga sahiptir. Yiiksek safliktaki aliimina (~% 99,5) diger
aliminalara gore en sert olanidir ve sert 6zIii AP mermilerine kars1 en agirlik-etkili

korumayi saglar [Hazell, 2016].

Tablo 2.2: Zirh uygulamalari i¢in kullanilan seramik malzemelerin 6zellik ve gorece
maliyetlerinin kiyaslanmasi.

Seramik Malzeme Yogunluk | Sertlik (HV) | Kirllma Toklugu | Gorece
(kg/m?) Kc(MPa-mY?) | Maliyet

% 98 saflikta Al,O3 3800 1600 45 1,0
Reaksiyonla bagli 3100 1200/2200 ~45 2,5
SiC
SiC 3150 2700 3,2 4,5
Sicak preslenmig SiC 3220 2200 5,0 9,0
Sicak preslenmis Bor 2520 3200 2,8 16,0
Karbiir

Zith sistem dizayninda birka¢ Onemli faktér hesaba katilmalidir; bunlar
arasinda maliyet, agirhik, mekanik Ozellikler, iiretilebilirlik/iiretim kabiliyeti
sayilabilir. SiC, zirh sistem dizaynlarinda ¢okca tercih edilen ve Al.Os3 ile kiyasla
daha yiiksek mekanik 6zelliklere (elastik modiil, sertlik, egme mukavemeti) sahip
olan bir malzemedir. SiC tozlar ticari olarak SiO2 (kum) ve kok kdmiirii karigimimnin
reaksiyonuyla tiretilir. Olusan bilesim sinterlemeyi zorlastiran ¢ok kuvvetli kovalent
baglara sahip oldugundan yiiksek yogunlukta SiC iiretimi kolay olmamaktadir. SiC
balistik uygulamalar i¢in iiretilirken ii¢ farkli yontem ile yogunlastirilir; basingsiz
sinterleme, sicak presleme ve reaksiyonla (tepkimeyle) baglama. Basingsiz

sinterleme ile 2000°C gibi yiliksek sicakliklar gerekmekte, sicak presleme ise



maliyetli olmaktadir. Ayrica sicak preslemede bi¢im smirlamasi da vardir. Diger
taraftan reaksiyonla baglama ekonomik bir metot olmasma ragmen, balistik
performans agisindan gorece zayiftir, kalinti silisyum dezavantaji da vardir [Hazell,
2016], [Rahbek and Johnsen, 2015].

B4C zirh uygulamalarinda kullanilan orijinal seramik malzemelerden bir
tanesidir. Cok yiiksek sertlik (25-32 GPa) ve oldukgea diisiik yogunluga (2,5 g/cm®)
sahiptir. Ancak ¢ok yiiksek dinamik basinglara maruz kaldiginda (~20 GPa; ¢ok
yiiksek hizdaki zirh delici kursunlar) amorfizasyona ugramaktadir [Chen et al.,
2003]. Boylelikle hizli gevrek kirilma ve mukavemette diisiis meydana gelmektedir.
Silisyum karbiir gibi bor karbiiriinde yogunlastirilmasinda sicak presleme ve
reaksiyon baglama kullanilmaktadir. Tablo 2.2°de verildigi tizere B4C’nin maliyeti
digerlerinden ¢ok daha yiiksektir [Hazell, 2016]. Ayrica sicak preslenmis olan B4C
cok gevrek bir malzemedir, genellikle tek vurus durumlart i¢in tercih edilir. Coklu
vurus i¢in reaksiyonla bagli B4C kullanilir ve performansi ayarlamak i¢in siklikla
SiC igerir [Rahbek and Johnsen, 2015].

Seramik zirh malzemelerinin balistik performansinin arttirilmasimna yonelik
olarak literatiirde birgok katki ve sistem modifikasyonlar1 igeren Ornekler
bulunmaktadir. Ornegin Monteiro ve arkadaslari, Al2Os’e agirlikga % 4 NbyOs
(niobyum oksit) katkili konveks (dis biikey) egimli malzemesinin, yiiksek hizli 7,62
mm kursununa karsi davranisini incelemislerdir. Nb2Os katkt malzemesinin 6zelligi
tercihen tane sinirlarina yerlesmesi ve de aliiminanin gevrekligini arttirmasidir.
Calismada 6061-T6 aliiminyum alasimi destek levha malzemesi olarak
kullanilmistir. Hedef malzeme disk seklinde 57 mm capli, 10 mm kalinligindadir.
Destek aliiminyum plaka 70 mm ¢apli, 40 mm kalinliktadir. Konveks yiizeyin
egrilik yaricap1 ise 80 mm’dir [Monteiro et al., 2016]. Zirth dizayni igin darbe
acisinin modifikasyonu ile balistik performansin gelistirilebilir oldugu gosterilmistir.
Daha o6nceki ve mevcut calismalar, mermi gidisatina gore zarar goren ylizeylerin
egilmesiyle balistik performans arttirilabildigini gostermektedir [Hohler et al.,
2001], [Walley, 2010]. Medvedovski darbe a¢is1t modifikasyonunun seramik zirhin
on yilizeyinde yuvarlak sekilli ¢oklu yumrular kullanilarak da elde edilebilecegini
belirtmistir [Medvedovski, 2010]. Ote yandan bu sistemler agirligi arttirmaktadir.
Medvedovski’nin bir baska Onerisi de zirh sisteminde seramik goévdelerin, darbe

acis1 modifikasyonu igin, diizgin olmayan yumru sekilli mozaik govdeler
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icermesidir. Sekil 2.3°de Onerilen ¢esitli levha modifikasyonlar1 gorilmektedir

[Monteiro et al., 2016].

a b c
e e e
Seramik Arka Seramik Arka Al alagimi
Toplar Destek  yyvarlak Destek ~ Konveks — geciek levha
Levha  yymrular Seramik Levha  ©nseramik
Levha

Sekil 2.3: Egimli 6n seramik yiizeyli zirh sistemleri, a) toplar, b) yuvarlak yumrular,
c¢) konveks 6n yiizey.

Konveks seramikte daha fazla enerji kaybinin nedenleri yatik (egik) darbe
sonucundan kaynaklanmaktadir. Geometrik olarak kursunun konveks yiizeye dogru
carpmasi, ylizey c¢ikinti noktasina tam olarak dik agili vurus harig¢, her zaman egik
olacaktir. Konveks yiizeye dik darbe ihtimali bu yilizden istatistiksel olarak ithmal
edilebilir. Walley tarafindan belirtildigi lizere balistik performansi gelistirmek i¢in
basit bir yol darbeye maruz kalan yilizeylere a¢i vermektir. Cilinkii bu kursun
iizerinde biiylik egme gerilmeleri uygulama etkisine sahiptir ve onu kirmaya
egilimlidir [Walley, 2010]. Kursunun yoniinde sapma meydana gelebilir, konveks
yiizeyde catlaklar asimetrik olarak ve daha biiyiilk uzanimla ilerler. Boylelikle 6n
seramige daha fazla hasar verilir ve sonu¢ olarak daha fazla enerji kaybiyla
sonuglanir [Monteiro et al., 2016]. Monteiro ve arkadaslarinin ¢alismasinda, diiz
seramik yilizeyle kiyaslandiginda ayni kalinliga gére hem simiilasyonlarda hem de
gergek testlerde % 16-18 daha {istiin performans elde edilmistir.

Laminer (¢ok katli) kompozitler zirh {iretiminde 6nemli bir potansiyele
sahiptirler. Ubeyli ve arkadaslari, aliimina/aliiminyum (Al2024-T6) laminer
kompozitinin 7,62x51 mm (AP) kursununa kars1 balistik davranisini incelemislerdir.
Al>;O3 levhalar, 5 cm x 5 cm boyutlarinda ve 4, 6, 8, 10 mm kalinliklarinda % 99
saflikta Kale porselen A.S den temin edilmistir. 1-3 aliimina-aliiminyum kalinlik

oraninda en yiiksek balistik performans elde edilmistir. Ote yandan adhezif tiiriiniin
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(poliiiretan ve epoksi kullanilmis) balistik performansa fark edilir bir etkisi
olmamistir [Ubeyli et al., 2008].

Mozaik zirhlar yiizeylere daha kolay wuydurulabilirler, daha diisiik
maliyetlidirler ve darbe sonrasi seramik levhalarin korunmasini maksimize ederler.
Mozaik levhalar arasindaki bosluklara dolgu malzemesinin koyulmasinin seramigin
hasar gorebilirligini azaltabilecegi kuramsallastirilmistir. Goel ve arkadaslarinin
simiile ettikleri ¢aligmaya gore, seramikten farkli mekanik empedansa (akustik)
sahip bir tabakanin varligi dalganin kismi iletimini saglamaktadir, bu da levhaya
yansitilan gerilimin siddetini azaltmaktadir [Goel et al., 2014]. Dolgu malzeme ayni
zamanda hapsetme etkisine sahiptir ve bu yiizden bitisik levhalarin kirilmasini
engeller. Jiusti ve arkadaslari, Al2O3 mozaiklerin balistik performansi {izerine dolgu
malzemesinin etkisini incelemislerdir. Bu ¢alismada, altigen aliimina levhalar
kullanilarak mozaik balistik panellerin performansi incelenmistir. Maalesef bu
konfiglirasyonun (altigen sekilli arayiizeyler) balistik performans: ile alakali olarak
literatiirde yeterince calisma bulunmamaktadir. Calismada farkli dolgu kosullar
incelenmistir; 1) dolgu olmadan 2) epoksi re¢ine dolgu 3) geopolimer kullanilarak.
Mozaik levhalar 8 mm kalinliginda aliimina (% 99) malzemedir. Bu levhalar 30 mm
uzun kenarl altigenler seklinde olusturulmustur ve mozaik levhalar arasi bosluk
uzunlugu 1,20 £ 0,05 mm’dir. Epoksi re¢ine ve quartz dolgulu geopolimer de
sirastyla % 9 ve % 20 gerilme dalgasi iletimi saglamislardir. Dolgu malzeme
kullanim1 faydali olmustur ¢iinkii darbe alan plakanin genlesmesini engellemistir ve
bu yilizden diger plakalarin hasar1 azaltilmistir. Geopolimer dolgu malzemesinde
sOkiilmeler goriilmiistiir, epoksi dolgulu olan da ise dolgusuz mozaiklere gore daha
iistiin performans elde edilmistir. Test sonuglarina gore 8 mm levha kalinligiin
yeterli oldugu goriilmiis ve bosluk dolgu malzemesi kullanimiyla darbe sonrasi zirh
daha fazla koruma alani ile sonu¢lanmistir. Epoksinin daha biiyiik elastikiyeti onun
bitisik levhalara ve yapiskan tabakaya daha fazla biitlinlilk saglamasina sebep

olmustur [Jiusti et al., 2017].

2.1. Seramik Zirhlarin Hasar Mekanizmalari

Kursun, zirh malzeme sisteminin 6n yiiziine carptigi zaman zirh icerisinde

meydana gelen ilk sey gerilme dalgalarinin yaratilmasidir ve bu durum sematik
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olarak Sekil 2.4’te gosterilmistir. Ortaya ¢ikan gerilme seviyesine bagli olarak,
gerilme dalgalar1 elastik, plastik veya sok dalgalar1 olacaktir. Elastik rejimde elastik
dalgalar, (V) hiz1 ile zirh malzemesi boyunca yol alir, V = [E/p]*/? ifadesine gore
malzemenin yogunlugundan (p) ve elastik modiiliisinden (E) etkilenirler.
Boylelikle, elastik modiiliis arttifi ve yogunluk azaldigi zaman dalga hizi
artmaktadir. Bu ¢ogu zirh malzemesi icin yaratilan gerilme dalgalarinin, kursundan
daha hizli ilerledigi anlamina gelmektedir ve bu ylizden dalgalar zirha girerken
mermi Oniinde ilerler. Merminin Oniindeki malzemenin degisiyor olma imkani,

malzemenin niifuz direncini degistirecektir [Crouch, 2017].

s — Basma esasli Es

~ ~
"\\\( dalgalar *\\\( *

— \N\ A R\ MY Azaltilmig iletilen
: A /l'.".,” Yansiyan = P /’2_\’, dalgalar

-7 71 cekme LA L

7 '
- dalgalari o

Arayiizeyde kayma
gerilmesi

Sekil 2.4: Gerilme dalgalarinin sematik olarak gdsterimi.

Darbe sirasinda seramik malzemelerde goézlemlenen hasar mekanizmalarinin
kronolojik sirasi, malzeme 6zellikleri ve levha/delici kursun boyutlarina bagli olarak
degismektedir. Delicinin altindaki bolgede ezilme, kristal kafeslerdeki plastisite ve
mikro-gatlamanin sonucudur. Yiiksek ¢ekme ve kayma gerilmeleri ¢atlamaya neden
olur, bu yiiksek basma gerilmelerinden kaynakli ezilmeyle devam eder. Seramik
malzemeler basma gerilmeleri altinda daha dayaniklidirlar. Delicinin  hemen
altindaki gerilme durumu dogrudan basma seklindedir ve bu bolge daha fazla ¢gekme
gerilmelerine maruz kalan seramigin daha derin bolgelerine kiyasla genellikle daha
az hasar alir. Yiizey halka ¢atlagi olusumu, delici ve seramik arasindaki temas
bolgesinin sadece disinda meydana gelebilir. Seramigin icerisinde biiyiikk ¢ekme
gerilmeleri yiizeye agili olarak daha fazla yayilir, koni seklinde bir catlaga sebep
olur, dolayisiyla konik catlak ismiyle belirtilir. Seramigin arka tarafindaki yansitilan
basing dalgalari, biiyiik cekme gerilmelerine neden olur, boylelikle seramik levhanin

arka tarafinda radyal olarak disa dogru hareket eden ¢atlaklara yol acar. Orta delici
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hizlarinda (~ 400 m/s’nin alt1) radyal ¢atlaklar ve konik ¢atlaklar dominant hasar
halleridir. Ince plakalar i¢in radyal ¢atlaklar daha belirginken, daha kalin plakalarda
miktart azalmaktadir. Daha yiiksek darbe hizlarinda ayrica kafes plastisitesi ve
mikro-gatlama One ¢ikan hasar mekanizmalaridir [Rahbek and Johnsen, 2015].
Hasar mekanizmalarinin detayina inmek i¢in, Compton ve arkadaslar1 darbe
ile seramik malzemelerde gozlemlenen dort ortak hasar halini tanimlamislardir;
kafes plastisitesi, mikro-catlama, radyal ¢atlaklar ve konik ¢atlaklar [Compton et al.,
2013]. S6z konusu hasar halleri Sekil 2.5’te detayli olarak gdsterilmistir. Dinamik
darbe sirasinda elde edilen gerinme hizlar1 ¢ok yiiksektir ve hasar gelisimini kontrol
eden mekanizmalar, yari-statik gerinme hizlarinda gozlemlenenden daha
karmagiktir. Compton ve arkadaslari, tanimladiklar1 hasar durumlarindan konik ve
radyal catlaklarin daha biiyiik dlcekte, mikro-catlama ve kafes plastisitesinin ise
delicinin hemen altindaki bolgede meydana geldigini belirtmislerdir. Kafes
plastisitesi seramik tanelerindeki kristal yapi hasari ile ilgilidir. Bir hasar modu,
dislokasyon  kaymasi/siirinme,  uygulanan  gerilmeden  dolayr  kafeste
dislokasyonlarin hareket etmesidir. Boyle bir dislokasyon kaymasinda, atomlar tane
siirma veya bir nokta kusuruna ulagincaya kadar bir dizi kafes araliklarinda hareket
edebilirler. Ote yandan ikizlenme diye isimlendirilen siiregte, bir kayma kuvveti
homojen bir deformasyonla sonuglanan atomik yer degistirme saglar, kafes yapisi
yeniden diizenlenir. Mikro-catlamada catlaklar hem taneler arasi hem de tane i¢i
olabilir. Delicinin 6niindeki malzeme ¢ekme ve kayma gerilmeleri tarafindan ciddi
Olgiide catlatilir ve daha sonra basma gerilmeleri seramigin ince kirik parcalar
halinde ufalanmasina neden olur. Eger niifuz etme devam ederse bu ufak kirik
parcalar disar1 dogru itilir ve deliciye kars1 hareket etmeye zorlanir, bu da delicinin

daha fazla asinmasini/korlestirilmesini saglar [Rahbek and Johnsen, 2015].
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Sekil 2.5: Seramik bir levhada farkli hasar hallerinin sematik olarak gosterimi.

Lankford delicinin altindaki yanal yondeki ufalanmis seramigin hareketinin,
bu bolge etrafindaki yetersiz sinirlamanin sonucu oldugunu ifade etmistir [Lankford,
2004]. Niifuz edicinin kenar1 ¢evresinde, ufalanmis seramik pargalari simirlayici
malzeme eksikliginden dolayr hareket edebilir ve malzeme artik ufalanmis parca
halinden toz haline gelir. Ufalanmis seramik pargalar1 birbirine kenetli haldedir ve
cevreleyen malzeme varligindan dolay1 hareket etmesi engellenebilir ancak toz bu
kenetlenmeyi kaybetmistir. Dinamik yiikleme altinda ufalanmis pargali seramigin
gerilme-gerinme tepkisi toz seramige kiyasla {i¢ ila dort kat daha diktir bu da
ufalanmis pargali seramigin toza goére ¢ok daha dayanikli oldugunu gostermektedir.
Yani seramigin performansinin arttirilmasi igin, darbe sirasinda seramik pargalarinin
disa dogru (veya etkilesim bolgesinden uzaga) hareket etmesinin/firlamasinin
onlenmesi 6nemlidir [Lankford, 2004], [Rahbek and Johnsen, 2015].

Sekil 2.5’te radyal gatlaklar gevrek seramigin arka tarafinda gosterilmistir.
Ote yandan, dogrudan merminin altinda radyal ¢atlaklarin olma olasilig1 da vardir.
Bu medyan-radyal catlaklar siklikla yar1 statik iz testlerinde (Vickers ve Knoop)
gozlenmektedir. Medyan ¢atlaklar kursunun veya/gentik acicinin altindaki ¢ekme
gerilmelerinden dolay1 baslar, numunenin tepesinden arkaya dogru biiyiir, mutlaka
arkaya da ulagsmaz. Diger tip radyal catlaklar ¢arpan kursunun on tarafta yarattigi
egme gerilmeleri (¢ekme gerilmeleri) nedeniyle gevrek malzemenin arka tarafinda,
dogrudan merminin altinda baglar. Bu ¢atlaklar merkezden disariya dogru hareket

eder, numunenin kenarlarinda veya gerilmeler azaltilirsa daha once kesintiye
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ugrarlar. Disar1 dogru hareket etmenin yani sira bu radyal c¢atlaklar ayn1 zamanda
levha biikiiliirken numunenin 6niine dogru hareket ederler. Arka taraftaki radyal
catlaklarin sayisinin seramik, cam ve kirilgan bir plastik i¢in artan darbe hizi ile
arttigr gosterilmistir. Ayrica radyal ¢atlaklarin baglamasi i¢in gerekli olan basincin
destek levhaya da bagl oldugu belirtilmistir [Sherman and Ben-Shushan, 1998].
Daha kolay kontrol edilen yari-statik deneylerde gozlenen 6zellik ve
mekanizmalarin birgogu dinamik darbelerde de goriilebilir. Bunlardan biri, Sekil
2.6’da gosterilen Hertzian adli koni c¢atlaklarinin yaratilmasidir [Crouch, 2017].
Koni catlaklar1 genellikle sert ¢elik veya tungsten karbiirden yapilmis kiirenin ince
seramik veya cam levhaya bastirilmast ile gerceklestirilen deneylerde
gozlemlenmistir. Bu girinti siirecinin ilk boliimiinde kiire hafifce deforme olur,
ancak seramikteki gerilme alani kritik bir degere ulastiginda ince cam/seramik
levhada, temas bolgesinin kenarmna yakin bir ylizey halkasi c¢atlagi olusur. Sonra
halka catlagi ince numunede daha ileriye en biiylik ¢cekme gerilmesinin yolunu
izleyerek koni ¢atlagi olarak devam eder [Lawn, 1993]. Bu konik gatlaklar, seramik
levhalar iizerindeki darbe testlerinde ¢ok sik goriilmektedir ve darbe etkisini,

seramik levhalarin arka tarafinda daha genis bir alana yaymada ¢ok Onemlidirler

[Rahbek and Johnsen, 2015].

Hertzian
¢atlaklarinin
baglamasi

Sekil 2.6: Gevrek malzemede darbe ylizeyinde Hertzian ¢atlaklarinin baglamasi.

Hasar mekanizmalar1 géstermektedir ki seramiklerde catlak baglamasi i¢in ana
sebep cekme gerilmeleridir. Seramikler ¢ekme gerilmeleri altinda zayif, basma

gerilmeleri altinda giigliidiirler. Dogrudan merminin altinda basma gerilmeleri,
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seramiklere zarar verecek kadar biiyiik olabilir. Ote yandan, bu noktada, mermideki
gerilmelerde mermiye agir hasar verecek kadar yiiksektir. Belirtilen hasar
mekanizmalari, seramik ve kursunun malzemesine, boyut ve sekillerine ve darbe
hizina bagli olarak ayni anda veya daha sonra ortaya c¢ikabilir. Hasar
mekanizmalarinin zamani, seramik malzemenin bir malzeme ile kapli olup
olmamasindan veya baska malzemelerle siirlandirilip sinirlandirilmamasindan da
etkilenmektedir [Rahbek and Johnsen, 2015]. Compton ve arkadaslari aliiminaya
uygulanan metal kiirenin darbe hizinin 0,5 m/s’den 850 m/s’ye ye degistirilmesinin
catlak baglama zamaninda degisiklige neden oldugunu bulmuslardir [Compton et al.,
2013]. Sekil 2.7°de arkadan destekli bir aliimina levhada celik kiiresel kursun
darbesiyle olusabilecek dominant hasar mekanizmalar1 haritas1 goriilmektedir
[Compton et al., 2013]. Grafikten ¢ikarilabilecek ilk sonug¢ radyal catlaklarin
olusmasinin normalize levha kalinligima (h/R) bagli olmasidir. Daha yiiksek
normalize levha kalinligi, seramigin arka tarafinda radyal ¢atlaklar1 baslatmak icin
daha ytliksek darbe hiz1 gerektirir. Diger modlar (koni ¢atlaklari, kafes plastisitesi ve
mikro-gatlama) normalize levha kalinligina ayni baglilig1 gostermez, oncelikle darbe
hizina baglidir. Bunun nedeni, bu hasar modlarinin levhanin 6niinde veya dogrudan
merminin altinda baglamasidir. Ayrica grafik, radyal ¢atlaklarin ince levhalar icin
baskin olmasina ragmen, normalize levha kalinligi arttikca daha az baskin

olduklarin1 gostermektedir.
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Sekil 2.7: Arkadan destekli bir aliimina levhada gelik kiiresel kursun darbesiyle
olusabilecek dominant hasar mekanizmalar1 haritas1 (h: levha kalinligi, R: kiire

yarigapi).

2.2. Seramik Zirh Malzemelerinin Mekanik Ozellikleri

Metal ve seramik zirh malzemeleri kursunun kinetik enerjisini absorbe eden
mekanizmalar acgisindan farklidirlar. Siinek metaller enerjiyi esasen plastik
deformasyon ile absorbe ederler. Seramikler ise enerjiyi kirllma mekanizmalari ile
yok ederler, bu mekanizma kursunun deformasyonunu, seramikte catlaklarin
baslamasini, catlak ilerlemesini ve seramigin tahribatini igerir. Seramiklerin balistik
koruma saglama kabiliyeti hem fiziksel hem de mekanik 6zelliklerine (yogunluk,
porozite, sertlik, kirilma toklugu, elastisite modiilii, sesin seramikteki hizi,
mukavemet) baglidir. Darbe sirasindaki cesitli gerilme faktorlerinin etkilesimi ve
catlaklarin kisa siire icerisinde baslayip ilerlemesinden dolayr bu sayilan
ozelliklerden higbiri tek basina balistik performans ile direkt olarak iligkili degildir
[Schuldies and Nageswaran, 2010].

Kursunun basarili bir sekilde engellenebilmesi i¢in, seramik yeterli dlgiide

dayanikli olmalidir. Kursunu biiyilkk oranda deforme edebilmeli veya parcgalara
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ayirabilmeli, kinetik enerjisini azaltabilmelidir. Boylelikle destek levha kendisi asiri
deforme olmadan kursunu durdurabilecektir. Bunun i¢in Kkursunun seramik
yiizeyiyle etkilesimde olacagi yeterli zamanin harcanmasi saglanmalidir. Kursunun
seramige niifuz etmedigi zaman aralifi ‘‘kalma zamani’’ olarak ve engelleme
mekanizmasi da ‘‘ara ylizey engellemesi’’ seklinde ifade edilir. Eger kursun seramik
ylizeyinde yeterince zarar goriirse, zirh sisteminin daha fazla niifuzu engellenir.
Tablo 2.3°de c¢esitli malzeme Ozellikleri ve bunlarin balistik performanstaki rolii

verilmistir [Karandikar et al., 2009].

Tablo 2.3: Malzeme 6zellikleri ve balistik performanstaki rolii.

Ozellik Balistik performanstaki rol/etkisi
Mikroyapi Sol taraftaki silitunun altinda listelenen tim
Tane boyutu ozellikleri etkiler

Mindr fazlar
Faz doniisiimii veya

amorfizasyon (gerilme ile

uyarilmis)

Porozite

Yogunluk Zirh sisteminin agirligi

Sertlik Kursunun zedelenmesi/hasari

Elastik modiiliis Gerilme dalgasi ilerlemesi

Mukavemet Coklu vurug/isabet dayanimi

Kirilma Toklugu Coklu  vurus/isabet  dayanimi,  c¢atisma

dayanimi

Kirllma Modu (taneler arasi | Enerji absorbsiyonu

veya tane i¢i)

Balistik performans agisindan 6nemli olan malzeme parametrelerinden birisi
sertliktir [Swab, 2004]. Yiksek sertlige sahip seramik g¢arpma aninda kursunu
deforme edecek, kiracak veya parcalayacaktir [LaSalvia et al., 2010]. Ustelik
seramik levha kursun tarafindan parcalanirsa, seramik parcalarinin yiiksek
sertlikleri, niifuz stirecinin kalan kismi esnasinda kursunun daha fazla zarar

gormesine sebep olacaktir [Krell and Strassburger, 2014]. Genel kabul “ne kadar
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sert, o kadar iyi” seklinde Ozetlenebilir [Swab, 2004]. Gelen kursunu Onlemesi
acisindan sertlik biliyilk Onem tasirken, seramigin yapisal bitiinliigiiniin
korunmasmin istendigi durumlarda mukavemet 6ne ¢ikmaktadir. ince seramik
levhalarin ana hasar bi¢gimlerinden biri gerinme dalgalarinin ortaya ¢ikardigi ¢ekme
gerilmelerinden kaynakli kirilmadir ve bu malzemenin Hugoniot elastik limiti ile
iliskilendirilmekte, artan sertlik ile degismemektedir. Hugoniot elastik limit, tek
eksenli dinamik yiikleme altindaki malzemenin akma gerilmesidir [Crouch, 2017].
Sonug¢ olarak, seramik malzemelerin darbe direncinin karakterize edilmesini
hedefleyen modellerde, sertlik, 6nemli bir parametre olarak yerini almaktadir.

Krell ve Strassburger yaptiklari ¢alismada, monolitik seramik malzemeler i¢in
balistik dirence mikroyapisal ve temel mekanik 6zelliklerin etkilerini, hiyerarsik bir
diizende incelemislerdir. Calismalarinda, ¢elik destek levha ile birlikte bulunan ince
taneli yiiksek safliktaki aliimina seramigi i¢in sertlik artist performans agisindan
pozitif bir etkiye sahiptir. Ote yandan bu etki, ayn1 malzeme aliiminyum destek
levha kullanildig1 zaman tamamen kaybolmaktadir. Celigin elastisite modiili 210
GPa, alliminyumun ise 85 GPa civarindadir. Elastisite modiiliindeki bu farkin boyle
bir duruma neden oldugu diisiiniilebilir ancak, ayni sekilde cam destek levha (70
GPa elastisite modiilii) kullanildiginda, aliiminyum ile kiyaslandiginda kursunun
cok daha fazla tahrip edildigi gozlenmistir. Cam destek levha varliginda artan
abrasif etkinin her zaman daha iri taneli seramik parcalanmasi sagladigi ve bu
yiizden bu sonucun elde edildigi belirtilmistir. Ayrica camin daha yliksek dinamik
saglamhigr (kararliligl) da bu durumun saglanmasinda, tahribatin arttirilmasinda
etkili olmustur. Bu malzemeler i¢cin Hugoniot elastik limitlerin (GPa) biiyiikten
kiiciige dogru siralamasi cam, ¢elik ve aliiminyum alagimlar1 seklindedir. Ayni
siralama dinamik pargalanma mukavemetleri (GPa) i¢in de gegerlidir [Krell and
Strassburger, 2014].

Sabit sertlikte, yiiksek elastik modiiliisii seramiklerin balistik direncinde ¢ok
giiclii bir etkiye sahiptir ve kursunun kalma zamani denilen siireci i¢in 6nemli bir rol
oynamaktadir. Yiksek elastisite modiilii, kursunun kalma zamanini1 uzatir ve rijit
destek levhaya benzer olarak, daha yiiksek atalet kuvvetine maruz kalan daha biiytik
parcalara, daha genis catlak araliklarima imkan tanir. Yiiksek elastisite modiiliine
sahip bir seramik verilen bir gerilme icin daha diisiik gerinmeye sahip olacaktir.
Boylelikle hem kursun hem de seramikteki gerilmelerin daha hizli artisiyla

sonuclanacaktir. Bu sert ve gevrek kursun ¢ekirdeginin (6ziiniin) daha fazla
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parcalanmasina yol acabilir. Ustelik elastik modiiliisiin yiiksek degeri, seramikte
yiiksek ses hizi ile sonuglanir, V ~ EY2. Daha yiiksek ses hiz1 yiikiin daha hizl
yayilmasina izin verir, bu yilizden seramik levhada daha genis bolgeyi aktive eder.
Sekil 2.8 balistik darbe dayanimi i¢in Onemli olan mikroyapisal ve mekanik
ozelliklerin etkilerini asamali olarak gostermektedir [Krell and Strassburger, 2014],
[Rahbek and Johnsen, 2015].

Bagh: d Seramigin mikroyapisal ozellikleri:
tek veya polikristal, mikroyapinin homojenligi
(duistik porozitenin 6nemsiz etkisiyle)
Q Destek levhanin dinamik rijitligi
O Sinirlandirma

Seramik pargalarin boyutlan:
~ mm toz

Sinirh veya Genisletilmig
(i) Kalma evresi (i) Niifuz evresi
(kalmayi uzatma + kursun deformasyonunu (seramik parcalarinin abrasif giictinii arttirma)
arttirma)

Seramigin kiiciik tane boyutlu mikroyapisi
sayesinde artar <1 um

Y v Y Y

Seramigin yiiksek elastisite modiilii ile artar

Yiksek modilin az Yiksek modilin Nﬂermid_g asinma E_'m§' Seramik sertliginin
etkili olmasi dnemli faydasi JBE ﬁ.lur."'"a el az etkisi (6rn:
(orn: safiralimina ile (orn: alimina spinel alﬂin?r:/Ln:w/;ZSE’eée alimina/aliminyum |
kiyasla) ile kiyasla) TrEEE destek)

Sekil 2.8: Zirh seramiklerinin balistik direncine mikroyapisal ve temel mekanik
etkilerin hiyerarsik diizeni.

Shockey ve arkadaglart seramigin kursun niifuzuna karsi1 ilk direncinin
seramigin basma mukavemeti ile saglandigin1 belirtmislerdir [Shockey et al., 1990].
Uzun mermiler darbe sirasinda hasar alabilirler ancak merminin saglam arka kismi
ilerlemeye ve niifuz etmeye devam eder. Bu yiizden seramigin basma mukavemeti
merminin yalnizca bir dereceye kadar yenilmesine yardimci olabilir. Ayrica seramik
malzeme darbe sonucu meydana gelen ¢ekme gerilmelerine, seramik levhanin arka
tarafinda olusan egme gerilmelerine dayanmak zorundadir. Genel olarak 6zetlemek

gerekirse, bir seramigin kabul edilebilir balistik performansi sunacaginin iyi bir
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gostergesi, yiiksek sertlige (kursundan daha yiiksek sertlik), diisilk yogunluga ve
hem ¢ekme hem de basma altinda yiiksek mukavemete sahip olmasidir [Crouch et
al., 2017]. Disiik yogunluk malzemeyi kullanimda daha hafif hale getirebilecegi
gibi ayni zamanda daha kalin seramik malzeme kullanimina imkéan saglar
[Kaufmanna et al., 2003].

Seramige ait baz1 mekanik 6zellikler balistik enerji yok etme kapasitesini ifade
eden D-kriteri ad1 verilen bir ifadede birlestirilebilir [Medvedovski, 2010]:

D=036BV (2.1)

Esitlik 2.1°de “0,36 = S” yapisal faktordiir, B gevrekliktir ve birimi m™, V seramik

malzemedeki ses hizidir.

B= HVKiCZ (2.2)

0.5
E
V= <(1 V) ﬁ) (3)

Esitlik 2.2 ve 2.3’de E elastisite modiilii (MPa), HV Vickers sertligi (MPa), K¢

Y2 v Poisson orani, p ise yogunluktur (kg/m®). Bu

kirtlma toklugu MPa-m
denklemler yogun homojen zirh seramikleri i¢in bagsarili bir sekilde uygulanabilir. D
faktorlii kompozisyona ve seramigin yapisina baghdir. Hem yliksek sertlik hem de
yiiksek elastisite modiilii balistik enerji yok etme kapasitesinin yiiksek olmasi
demektir. Tokluk ile ise ters orantilidir. D-kriteri formiiliindeki en yiiksek sertlik
veya en diisiik tokluk balistik performansini etkileyen dominant faktorler degildir.
Bu ilgili faktorlerin optimal kombinasyonu zirh seramikleri i¢in diisiiniilmelidir
[Medvedovski, 2002]. Tlgili D-kriteri formiilii toklugun diisikk degerde olmasinin
arzu edildigi tek vurus performansi i¢indir. Coklu vurus performansi igin yiiksek
tokluk istenmektedir [Rahbek and Johnsen, 2015]. Yiiksek B degerine sahip (karbiir
esaslt seramikler) seramikler ¢oklu vurus balistik durumlarinda iyi performans
gosteremezler. Kirtlma toklugunun seramigin balistik performansi {izerine

bahsedilen ayr etkileri, balistik performans ile belli bir malzeme 6zelligini direkt

olarak iligkilendirmenin zor oldugunun bir 6rnegidir. Bu sertlik ve elastisite modiilii
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icin de gecerlidir. Zirh seramikleri i¢in sertlik ve kirilma toklugu seviyeleri arasinda
bir dengenin korunmasi gerekmektedir [Medvedovski, 2010].

Al;03 yogun homojen zirh seramiklerinde kabul edilebilir uygun balistik
performans seviyesini elde etmek icin Vickers sertligi HV10, 1220-1250 kg/mm?’yi
(kursunun sertliginin 6nemli 6l¢ilide iistiinde olmali) asmalidir. Sert seramigin darbe
bolgesinden enerji kaybi kabiliyetini gdsteren ses hizi 10.000 m/s den daha fazla
olmalidir (tercihen 10.500-11.500 m/s). Elastisite modiilii 325 GPa’dan daha biiyiik
olmalidir (aliimina igerigine bagli olarak 350-450 GPa). Egme mukavemeti 220
MPa’n iizerinde olmalidir. Bir¢cok arastirmaci zirh seramiklerinin diisiik kirilma
tokluguna sahip olmasi gerektigini ifade ediyor olmasina ragmen, Kc degeri 3

MPa-mY?’den az olmamalidir [Medvedovski, 2002].

2.3. Malzemelerin Dinamik Davranisinin Test Edilmesi

Bir mermi veya delici bir malzemeye ¢arptiginda ve niifuz ettiginde, merminin
karsilagtigi deformasyon hizi, geleneksel yari-statik malzeme testlerinde gozlenene
gore ¢ok daha yiiksektir. Metalin (mermi) ve zirh malzemesinin yiiksek yiikleme
hizlarindaki davranigi, diisiik yiikleme hizlarindan farklidir [Hazell, 2016]. Cogu
malzemeye ait 6zellikler (mukavemet, siineklik, kirilma toklugu) gerilme, gerilme
hizi ve sicaklikla énemli &lgiide degisir. Ornegin, dinamik yiikleme kosullari
altindaki diisiik karbonlu ¢eligin akma dayanim, yar statik yilikleme altinda olanin
iki katina c¢ikabilir. Bu nedenle, bir tiir dinamik yiikleme bi¢iminde zirh
malzemelerinin temel mekanik 6zelliklerini 6l¢mek tercih edilir [Ruan et al., 2017].

Yiikleme hizinin bir 6l¢limii gerinim hizidir, €, gerinimin artig degerinin, de,
zamanin artis degerine, dt, oranidir (€’nin zamana gore tiirevidir) ve Esitlik 2.4°te

verilmistir [Ruan et al., 2017].

 _ de
£= — (2.4)

Meyers [1994] gerinim hizlarin1 asagida verildigi sekilde bes farkli bolgeye

ayirmistir:

e Siiriinme ve gerilme gevseme rejimi (10° sn’den daha diisiik gerinme hizlari)
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Yari statik rejim (10° sn'tile 5 sn! aras1 gerinim hizlar)

Dinamik-diisiik rejim (5 sn™tile 10% sn™! aras1 gerinim hizlarr)

Dinamik-yiiksek rejim (10% sn'tile 10° sn™! aras1 gerinim hizlar)

Yiiksek hizli darbe rejimi (10° sntile 107 sn't aras1 gerinim hizlari)

Sekil 2.9 malzeme bilimci ve miihendislerin ilgilendigi gerinme hiz araliklarini

gostermektedir [Hazell, 2016].

Gerinme hizi rejimleri (/s)

10-8 10-6 104 10-2 100 102 10% 106 108

. . . >
Siriinme ve Yari-statik Dinamik & Darbe
Gerilme v 5
. E (S0 et 0
gevsemesi =] c|a ]
vn [e} =} £
3 vy [ ©
o £18 a
- g
Gelenekse'lyayg!n = 2|5 o=
test makineleri »ap T|> 2
< g —
a
wvy
Eylemsizlik (atalet) Eylemsizlik (atalet)

ihmal edilebilir 6nemli

Sekil 2.9: Gerinme hiz1 rejimleri.

Genel olarak seramik malzemelerin mukavemeti yaklasik 10%/s/-10%/s gerinme
hizina ulagilincaya kadar nispeten gerinme hizindan etkilenmez. Bundan sonra
seramigin mukavemeti gerinme hizina olduk¢a duyarli olur [Hazell, 2016]. Bunun
nedeni belirsizdir, ancak bazi arastirmacilar ¢atlak ataletinin rol oynadigim (yani
catlak biiyiime hizinin, bu malzemelerin gerinme hizina duyarli dogasini
belirledigini) dne siirmektedirler [Lankford, 1981], [Walley, 2010]. Ote yandan,
seramik malzemelerin olduk¢a gevrek olmalari ve yliksek basma dayanimlari
nedeniyle yiiksek gerinme hizi altindaki tepkisini test etmede ¢ok sayida sorunla
karsilagilmaktadir [Walley, 2010].

Zirth malzemeleri ve zirhli yapilarin ¢esitli dinamik kosullar altinda
performans sergilemesi gerekmektedir. Lokal niifuzdan patlama yiiklerine kadar bu
yapilarin bir darbe olayr sirasinda nasil davrandiginin anlasilmasi miihendislerin
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dikkate almas1 gereken 6nemli bir husustur. Bununla birlikte, yeni zirh malzemeleri
gelistirmek veya gercek zirh sistemleri tasarlamak s6z konusu oldugunda, kendine
Ozgli testler mevcut bulunmaktadir. Bunlar tamamen gozlemsel, ger¢ek bilesenler
iizerine diisen agirlik testlerinden (yapisal biitiinliigli kontrol etmek igin) bir
malzemenin bir gerilme dalgasina veya sok dalgasina verdigi tepkiyi karakterize
etmeye yardimci olan ve zirh fizigini anlamanin 6ziine giden ¢ok karmasik testlere
kadar uzanir [Ruan et al., 2017].

Her ne kadar birkag¢ farkli test yontemi ayni gerinme hizinda kullanilabilir
olsa da bu test yontemlerinde/makinelerinde farkliliklar vardir. Ornegin hem yiiksek
hizl1 hidrolik makineler hem de diisen agirlik test cihazlari, 1 ile 10? sn™! arasindaki
(dinamik-diisiik aralik) gerinim hizlarinda kullanilabilir. Agirlik disiirme test
yontemi kullanildiginda gerinme hiz1 testin baslangicindaki ilk hizdan, testin
sonunda sifir degerine degisir. Yiiksek hizli hidrolik makine ile yapilan testlerde
sabit gerinme hiz1 elde edilebilir. Benzer olarak dinamik-yiiksek rejimde Split
Hopkinson basing ¢ubugu (SPHB) kullanilarak yapilan testlerde de sabit gerinme
hiz1 elde edilebilir [Crouch, 2017]. Tablo 2.4, yiiksek gerinme hizini1 incelemek igin
kullanilan bazi testleri géstermektedir [Hazell, 2016].

Dinamik diigiik rejim araliginda verilen agirlik diisiirme testi, yapilarin darbe
davranisini taklit etmede/incelemedeki ¢ok yonliiliigii nedeniyle olduk¢a yaygin bir
yontemdir. Malzemelerin diisiik hizli darbe hasarini arastirmak i¢in zaman alic1 ve
pahali, diisiik hizdaki gercek balistik testlerin yerine kullanilabilme potansiyeline
sahip oldugundan tercih edilebilmektedir [Ubeyli et al., 2005]. Lu ve Yu, bu test
metodunun hem malzemelerin hem de yapilarin enerji emiliminin incelenmesinde
temel bir yontem oldugunu belirtmislerdir [Lu ve Yu, 2003]. Agirlik diisiirme testi
yapilirken, kiitle belirli bir yilikseklige kadar kaldirilir ve bir numuneyi ezmek icin
serbestce diiser [Ruan et al., 2017]. Ana veri toplama genellikle carpma tertibatinda
bulunan piezo-elastik bir transdiiser vasitasiyla elde edilir. Ayni sekilde, sekil
degistirme (gerinim) verileri, numuneye uygulanan bir birim deformasyon o&lger
veya yliksek hizli bir kamera kullanilarak gorsel araglarla elde edilir [Hazell, 2016].
Daha sonra bir kuvvet-yer degistirme egrisi olusturulabilir ve numune tarafindan
emilen toplam enerji, kuvvet yer degistirme egrisi altindaki alandan hesaplanabilir.
Boyle bir agirlik diisiirme testinde, toplam enerji girdisi sabittir, yani mgh, m diisen
agirlik kiitlesi, g yergekimi ivmesi (9,8 m/s?) ve h diisme yiiksekligidir. Darbe

prosesi siiresince diisen agirlik kiitlesinin hizi degismektedir [Ruan et al., 2017].
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Agirlik distirme darbe testi sonucu, bir numuneyi tamamen kirmak i¢in ne kadar
enerji gerektigi, numunede hasarin baslamasi i¢in gereken en az enerji miktar1 ve
numunenin ne kadar enerji absorbe ettigi bulunabilmektedir. Agirlik diisiirme
testleri yapilirken 6zellikle plastik malzemeler ve polimer matrisli kompozitler i¢in
cesitli standartlar mevcut bulunmaktadir. Bu standartlara 6rnek olarak ASTM

D3763, D5628, D7136 sayilabilir.

Tablo 2.4: Yiiksek gerinme hiz1 incelemeye yonelik olarak kullanilan bazi testler.

Test Carpma | Gerilme/gerinme | Gerinme Test sonucu
aygiti hizi Durumu Haz1 (/s)
(m/s)

Yari statik Olgiim | Tek eksenli 104-102% | Gerilme-

¢cekme/basma yok gerilme gerinme egrisi

testi

Charpy darbe Olgiim | Birlesik gerilme 102-10° | Centikli

testi yok numune
kirmak i¢in
gerekli darbe
enerjisi

Agirhik 1-25 Degisken 10-10? Kuvvet-zaman

diistirme egrisi

Split- 5-40 Tek eksenli 102-10° | Dinamik

Hopkinson gerilme gerilme-

basing ¢cubugu gerinme egrisi

(SHPB) testi

Taylor Test 100-500 | Birlesik gerilme 102-10* | Dinamik
mukavemet,
hesaplamali
modellerin
dogrulanmasi

Seramik malzemeler icin ilk olarak yapilmis agirhk diisiirme testi
caligmalarindan birisi, Sherman ve Brandon tarafindan ¢elik ve aliiminyum alagimi
ile desteklenen Al;O3 seramiklerin balistik hasar mekanizmalarmin kapsamli bir
arastirmas1 olmustur [Sherman and Brandon, 1997]. Ubeyli ve arkadaslar1 agirlik
diistirme testi ile Al2Os/aliminyum tabakali kompozitlerin alansal yogunluga ve

tabaka kombinasyonuna bagl olarak diisiik hiz darbe davraniglarini incelemislerdir
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[Ubeyli et al., 2005]. Evci ve Giilge¢ yaptiklari calisma ile seramik kompozit zirh
sisteminin agirlik diisiirme testi ile diisiik enerji (3-60 J araliginda) darbe davranisini
ve balistik testler ile yiliksek enerjideki darbe davranigini incelemislerdir. Seramik
zirh bileseni olarak 5x10x10 mm ebatlarinda Al>O3, SiC ve B4C, kompozit destek
malzemede olarak da cam/polyester kompozit malzeme kullanmislardir [Evci and
Giilgeg, 2013].

Balistik test esnasinda meydana gelen cok sayida seramik kirik parca ve
kirmtilarinin varligindan dolay: balistik testler, hasar mekanizmalarinin ve siralarinin
incelenmesini elverigsiz hale getirmektedir [Sherman and Brandon, 1997]. Bu
nedenlerle agirlik diisiirme testleri Ozellikle diisiik enerji darbe hasar

mekanizmalarinin karakterize edilmesine imkan tanimaktadir.
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3. ALUMINA ESASLI KOMPOZITLER

3.1. Aliilmina Malzemeler

Altimina (Al2O3z, aliiminyum oksit), boksit kayalarina (boksit cevheri) bayer
prosesi islemi gerceklestirilmesiyle iiretilmektedir. Aliiminyum {iretimi kullanilan
boksitlerin yaklasik % 85'ini tiiketmekte, metaliirjik olmayan kullanimlar kalan %
15’ini  olusturmaktadir: aliimina seklinde olanlar % 10 ve aliiminaya
dontistiiriilmeyen kalsine boksit seklinde olanlar ise % 5. Aliimina, safir
monokristallerini olusturmak i¢in korundum yapisinda kristallesir. Korundum yapisi,
rombohedral sisteme aittir. Oda sicakliginda kafes parametreleri, hegzagonal
eksenlerde Z = 6 ile, a = 0,4759 nm ve ¢ = 1,299 nm’dir. Kristal, Sekil 3.1°de
gosterildigi iizere, O% anyonlarinin kompakt hegzagonal sekilde istiflenmesi,

oktahedral arayerlerin iigte ikisinin AI®*

katyonlar1 tarafindan isgal edilmesi olarak
betimlenebilir. Sekil 3.1°de soldaki sekil yapiin iist diizlemini, siyah ufak dolu
halkalar katyonlari, beyaz biiyiikk halkalar anyonlar1 ifade etmektedir [Kronberg,
1957]. Ufak bos halkalar, bos oktahedral arayerlerdir. Sagdaki sekilde katyon
altkafesinin goriiniimii verilmis, dolu siyah halkalar katyonlari, bos olan halkalar ise

bos atom yerlerini géstermektedir [Boch and Chartier, 2007].
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Sekil 3.1: Alfa aliimina (a-Al203) kristal yapisinin gosterimi.
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Alfa aliimina aliiminyum oksidin kararli halidir fakat bagka yar1 kararl tiirleri
ve ¢ok sayida sulu fazlar1 mevcut bulunmaktadir. Aliimina kimyasal baginin tigte
ikisi iyonik ve kalan kismi kovalent bag halindedir. Mohs sertlik skalasinda 9
numaradadir ve yiiksek ergime sicakligina (2050°C) sahiptir. Aliminanin tek kristal
hali olan safirin yogunlugu 4 g/cm®e ¢ok yakindir. Giiglii iyonik-kovalent baglar ve
rombohedrik yapi, dislokasyon hareketini sinirlandirir. Cok yiiksek sicakliklara kadar
safir tekkristali gevrek olarak kalir ve taban kaymasi (0001) <1120> sadece 900°C
sicakligin 6tesinde miimkiindiir. Cokkristalin plastisitesi esasen tanelerarasi diflizyon
veya camsi fazlarin akis etkilerinden gelmektedir. Bunlar malzemenin safligina bagh
olan mekanizmalardir, olusma sicakligi esikleri, saf aliiminalar i¢in 800°C'nin altinda
ve saflig1 % 99'u asan aliiminalar i¢in 1100°C'nin tizerindedir [Boch and Chartier,
2007].

Mekanik oOzellikler mikro yapiya gore degisen hassas oOzelliklerdir ve bu
ozellikler i¢in kesin degerler vermek yararsiz olacaktir. Ancak yogun ince taneli bir
allimina seramik, ~ 400 GPa elastik modiil (¢elik i¢in olan degerin iki kat1), ~ 0,25
Poisson orani, ~ 20 GPa Vickers sertlik degeri ve 300 ile 500 MPa arasinda degisen
egme mukavemetine sahiptir. 20°C sicakliktaki tokluk degeri ~ 3,5 MPa-m*2’dir, bu
deger seramik bir malzeme icin kabul edilebilir bir tokluk olmasina ragmen,
aliminanin gevrek bir malzeme oldugunu gosterir. 20°C-1000°C arasindaki termal
genlesme katsayist 8,5 10° K1’dir. Bu nispeten yiiksek olan termal genlesme
katsayis1 ve yiiksek elastik modiiliis degeri ile, termal sok direnci (R = ork/Ea)
parametresi diser (R~or/Ea); dolayisi ile alimina malzemeler termal soka g¢ok

direncli degildirler. Burada oy kirilma mukavemeti, k malzemenin termal iletkenligi,

a termal genlesme katsayisi ve E elastik modiiliistiir [Boch and Chartier, 2007].
Aliimina malzemeler s6z konusu fiziksel ve kimyasal ozelliklerinden otiirii
yapisal uygulamalardan, 1s1 dayanimi gerektiren uygulamalara kadar ayrica
elektriksel/optik uygulamalar1 da i¢ine alan ¢ok genis bir kullanim agina sahiptirler.
Mekanik uygulamalaria 6rnek verilecek olursa, aliimina silisyum karbiiriin yani1 sira
en yaygin kullanilan asindiricidir. Yassi aliimina taneleri bir¢ok refrakterin
dolgusunu olusturur. Aliimina kesici takim aletleri etkileyici kesme hizlarim
miimkiin kilabilmektedirler ve sert metallerin veya oksitlenmis tabakalarla kaplanmig
metallerin islenmesine adapte edilmislerdir. Aliimina malzemeler zirh sistemlerinin

bir bileseni olarak yaygin bir sekilde tercih edilmektedirler. Aliiminanin
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biyomalzeme olarak kullanimi (kalgca protezleri veya dis implantlar1), aliimina
seramiklerinin tribolojik performanslarin1 da gostermektedir. Elektriksel uygulamalar
alaninda, otomobiller icin atesleme bujileri, aliminali seramikler ve aliimina
arasindaki smir ¢izgisindeki materyalleri kullanan en eski uygulamay1
gostermektedir; burada kompozisyon ~ % 94 Al;O3 icerigine sahiptir. Siki seramik-
metal sizdirmazlik gerektiren iiriinler de dahil olmak iizere bircok aliimina yalitim
tirtinii bulmak miimkiindiir [Boch and Chartier, 2007].

21. ylizy1l i¢cin malzeme uygulamalarinda karsilagilan zorluklar1 ve talep edilen
ihtiyaclar1 karsilamak icin, insaattan tasimacilifa ve enerjiye kadar gesitli stratejik
alanlarda daha dayanikli ve yiiksek tokluga sahip yeni malzemeler gelistirmeye
yonelik ihtiyag¢ vardir. Seramik matrisli kompozitler, miikkemmel fiziksel ve mekanik
ozellikleri géz Oniline alindiginda potansiyel adaylar olarak ortaya ¢ikmistir. Bunlar
ikinci bir fazin seramik bir matris icinde mevcut oldugu heterojen malzemelerdir.
S6z konusu ikinci faz seramik veya metal parcaciklar, fiberler ve viskerler olabilir.
Seramik oOzelliklerini (yiilksek mukavemet, sertlik ve sicaklik kararliligi), takviye
fazinin yapisina bagl olarak uygun hale getirilmis belirli 6zelliklerle (6rnegin tokluk,
kendi kendini onarma veya islevsellik vb.) birlestirirler [Low, 2014].

Allimina da dahil olmak iizere monolitik yani katkisiz seramikler oldukc¢a
matris kompozitleri liretmedeki temel amaclardan biri, toklugu arttirmaktir. Sekil 3.2
seramik kompozitler i¢in tipik gerilme-gerinme egrilerini karsilagtirmaktadir [R0sso,
2006]. Monolitik bir seramik i¢in gerilme-gerilme egrisinin altindaki alan numunenin
kirilma enerjisidir ve toklugun bir olciistidiir. Bu sekilden, parcaciklar ve siirekli
fiberle takviyenin toklukta bir artisa yol ac¢tigi, ancak artisin fiber takviyeli
kompozitler i¢in daha biiylik oldugu agiktir. Hem monolitik hem de parcacik
takviyeli kompozit katastrofik olarak hasara ugramaktadir. Fiberler, pargaciklardan
daha pahali bir takviyedir ve iiretim islemi daha karmasiktir, bu nedenle tokluktaki

artis bir maliyet yiikiiyle iliskilidir [Rosso, 2006].
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Sekil 3.2: Monolitik seramik ve seramik kompozitler igin tipik gerilme-gerinme
egrileri.

Incelenen parcacik takviyeli kompozit sistemler arasinda aliimina-zirkonya
(ZrOy) sistemleri (ZTA) oldukga ilgi goérmiistiir. Aliimina ve zirkonya arasindaki
¢oziiniirlik oldukga diisiiktir (1450°C’de 2000 ppm) ve bu kompozitlerin
miihendislik potansiyeli yiiksektir [Majumdar et al., 1993]. Aliimina-zirkonya
(Al203-ZrOz2) seramikler dental vidalar, kal¢a eklemleri gibi protez bilesenleri yani
sira kesme bigaklari, elektrocerrahi yalitkanlari, supap contalari, viicut zirhi, pompa
bilesenleri, oksijen sensorleri, kaliplar ve c¢ok cesitli zorlu uygulamalar i¢in de
uygundur [Shin et al., 1999]. Al203-ZrO, sistemi iizerinde yapilan ilk calisma,
Al>;O3'lin toklugunu arttirmak ig¢in minimum miktarda (% 2 hacim oraninda) ZrO>
seramik pargaciklarinin kullanilmas: olmustur [Claussen et al.,1977]. Calisma,
aliminanin toklugunun ZrO: icerigi hacimce sadece % 5'in iizerinde oldugu zaman
arttirllabilecegini gostermistir. Cogu c¢alismada aliiminaya hacimce % 5'ten fazla
zitkonya ilave edilmis, aliiminanin hem mukavemetinin hem de toklugunun
arttirlabildigi tespit edilmistir [Hannink et al., 2000]. Ote yandan, biiyiik miktarda
ikinci faz eklendiginde seramik matrisin sinterlenebilirligi azalmaktadir ve
kompozitin maliyeti de artmaktadir. Literatiirde diislik oranlarda zirkonya ilavesinin
(hacimce % 5’in alt1) aliimina seramiginin mekanik 6zelliklerine etkisinin incelendigi
caligmalar da mevcut bulunmaktadir [Tuan et al., 2008].

Seramik kompozit sistemler arasinda bir bagka grup, seramik bir matriste mikro
veya nano Ol¢ekli metalik pargaciklar igeren seramik matrisli kompozitlerdir. En ¢ok

calisilan malzemeler allimina matrise sahiptir; nikel, demir, molibden, bakir ve
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giimiis sik kullanilan takviye metalleridir. Siirekli halde bulunan (birbirine bagli)
metalik faz iceren geleneksel sermetlerin ve kompozitlerin aksine, bu malzemeler
icin metal faz pargaciklari ayrik haldedir. Biiyiik metal parcaciklari (mikron diizeyde
olan) plastik olarak deforme olarak ve ilerleyen bir catlagi kopriileyerek toklukta
artis saglar. Nano boyutta pargacik iceren kompozitler i¢cin ise mukavemette ve
sertlikte Onemli artislar saglanmustir. Elastik o6zelliklerde ve 1s1l iletkenlikteki
degisikliklerle birlestiginde mukavemet ve tokluktaki iyilestirmeler, termal sok
direncinin iyilestirilmesine ve bu malzemelerin asinma uygulamalari i¢in dikkate
alinmasina neden olmustur [Yeomans, 2008]. Al2Os-ZrO, kompozit sistemi ve metal
parcaciklarla takviyelendirilen seramik matrisli kompozitler hakkinda detayl1 bilgi ve

literatiirden ¢aligmalar agagida alt basliklar halinde verilmistir.

3.2. Zirkonyanin Takviye Fazi Olarak Kullanimi

Zirkonya, diger seramiklere gore daha yiiksek tokluk ozelligine sahip
olmasindan Otiirii yapisal uygulamalar i¢in ¢ok onemli bir endiistriyel seramiktir.
Oksijen pompalarinda ve sensorlerinde, yakit hiicrelerinde, termal bariyer
kaplamalarda ve bu malzemenin elektriksel, termal ve mekanik O6zelliklerinden
yararlanan diger uygulamalarda kullanim alan1 bulmustur [Graeve et al., 2008]. Oda
sicakliginda malzemedeki baglar iyonik ve kovalent baglarin bir kombinasyonudur
ve malzeme yiiksek ergime sicakligina (2880°C) sahiptir [Boch and Chartier, 2007].
Zirkonyanin ti¢ diisiik-basing faz1 (< 5 GPa), Sekil 3.3’te gosterilen, giderek artan
yiiksek sicakliklarda kararli olan monoklinik, tetragonal ve kiibiktir [Ricca et al.,
2015], [Graeve et al., 2008]. Sekil 3.4’te sifir mutlak sicaklikta hesaplanan hacme
gore enerji verileri, monoklinik fazin daha yliksek stabilizesini (kararliligini)
gostermektedir [Stapper et al., 1999]. Bununla birlikte, ¢ogu miihendislik
uygulamasi, diislik sicakliklarda kararliliklart oldukca diisiik olsa da tetragonal ve
kiibik fazlardan yararlanir. Ug zirkonya fazinin hepsinin saf bigcimde kullanimi
nadirdir. Kiibik fazda (ZrOz2-c) katilasan zirkonya seramigi daha sonra tetragonal faza
(ZrO2-t) dontisiir (T < ~ 2370°C) ve son olarak ~ 1170°C’nin altinda monoklinik faz
(ZrO2-m) halini alir. Bu son meydana gelen (t—m) doniisiimii, maksimum gerilme
siirini biiyiik 6l¢lide asan, malzemenin pargalanmasiyla sonuglanan 6nemli boyutsal

degisiklikler esliginde gerceklesir (~0,16 kayma gerinmeleri ve ~ % 4 hacim artist).
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Zirkonya, sinterlenmis pargalar halinde iiretilebilmek i¢in “stabilizatorler” (MxOy=
baslica CaO, MgO veya Y203) olarak bilinen diger oksitler ile katkilandirilmalidir
[Boch and Chartier, 2007]. Tetragonal fazin oda sicakliginda stabilizasyonu,

asagidaki zirkonyanin genel formlarina yol agabilir [Graeve et al., 2008]:

e Kismen stabilize zirkonya (PSZ): kirilgan bir seramik matrisinden veya saf
halde olan ya da Ca®" (Ca-PSZ) ve Mg?" (Mg-PSZ) ile katkili olabilen
tetragonal ¢okelti dagilimindan olusan zirkonya.

o Tetragonal zirkonya polikristalleri (TZP): Ce** (Ce-TZP) ve Y3* (Y-TZP) gibi
katkilarin eklenmesiyle tetragonal formda stabilize edilmis bir stabilize ZrO-
matrisinden olusan zirkonya.

e Tamamen stabilize edilmis zirkonya (FSZ): kiibik formda tamamen stabilize

edilmis malzemeyi ifade eder.

Sekil 3.5 ZrO2-Y:03 faz diyagramini ve PSZ ile TZP kompozisyonlarinin

konumlandiklart durumlar1 gostermektedir [Hannink et al., 2000].

Fm3m P4,/nmc P2./c
(@) (b) ©)

Sekil 3.3: Zirkonya polimorfik yapilar1 ve bagil uzay gruplari, a) Kiibik,
b) Tetragonal, c) Monoklinik, biiylik mavi kiireler ve kii¢iik kirmizi1 kiireler sirastyla
Zr ve O atomlarini temsil etmektedir.
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Sekil 3.4: Kiibik, tetragonal ve monoklinik fazlar i¢cin hesaplanan hacme gore enerji

verileri.
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Sekil 3.5: ZrO»-Y,03 faz diyagrama.

3.2.1. Zirkonyamin Mekanik Ozellikleri

Zirkonya seramiklerin teorik yogunluklari mevcut fazina ve stabilize edici
katkiya bagl olarak degismekle beraber 6rnegin ZrOz-m ve ZrO.-t (% 3 mol yitria
iceren) teorik yogunluklar sirasiyla 5,56 g/cm? ve 6,10 g/cm®’tiir [Yi and Li, 1999], [
Chevalier et al., 2009]. Zirkonya seramikler i¢in (monoklinik ve tetragonal yapilar)
elastik modiiliis 200 GPa civarindadir [Fogaing et al., 2006], [Bahraminasab et al.,
2013]. Monoklinik zirkonyanin sertligi > % 98 yogunluklar igin yaklasik 9,2

GPa’dir. % 1,5 mol yitria igeren tetragonal formdaki yitria stabilize zirkonya i¢in
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sertlik degeri 11 GPa’a yaklasmaktadir [Bravo-Leon et al., 2002]. Daha fazla yitria
ilavesi 15 GPa’a varan sertlik degerlerinin elde edilmesini saglamaktadir [Sakuma et
al., 1985]. % 95 yogunlugun tizerindeki bir monoklinik zirkonya igin ekstrapole
edilen kirilma toklugu degeri yaklasik 3,7 MPa-mY?’dir Kiibik zirkonya icin de
tokluk degeri oldukca diisiiktiir ve ~ 1,8 MPa-m? olarak 6l¢iilmiistiir [Cutler et al.,
1992]. Y, Ce** ve Mg?" ile katkilandirilan stabilize tetragonal zirkonyann,
doniisim toklasmas1 stireci ile kirilma toklugunda artis meydana gelir. Artan
miktarlarda stabilizator elementlerin eklenmesi, kiibik fazin stabilize olmasina neden
olur ve doniisiim toklagmasi meydana gelmez. Toklastirma, yar1 kararli tetragonal
fazin varhigimi gerektirir [Graeve et al., 2008].

Tetragonal yapinin kararlilign ii¢ faktorle kontrol edilebilir: tane boyutu,
yapmin ¢evreleyen matris tarafindan tutulmasi ve katkilarin miktar1 [Stefanic and
Music, 2002], [Maiti et al., 1972]. Genellikle, tetragonal pargaciklar takviye edici faz
olarak kirilgan olan bagka bir malzemenin matrisine eklenir (6rnegin saf kiibik veya
monoklinik zirkonya, aliimina, silisyum nitriir vs.) ve bu, kompozit i¢in daha yiiksek
bir toplam tokluga neden olur [Graeve et al., 2008]. Ornegin Gupta ve arkadaslar1 saf
monoklinik zirkonyaya kiyasla, monoklinik zirkonya matrise tetragonal parcaciklarin
ilavesinin toklukta ~6,0 — 9,0 MPa-m'? arasinda artisa sebep oldugunu belirtmislerdir
[Gupta et al., 1978]. Bu toklastirma mekanizmasi, tetragonalden monoklinik faza
doniisiimiin ardindan hacmin artmasi ile iligkilidir. Monoklinik faz tetragonal faz ile
karsilastirildiginda daha biiyiik bir hacim kapladigindan, ilerleyen ¢atlaga kapatma
etkisi saglar. Buna ilaveten, tetragonalden monoklinik hale doniisiim, enerji emilimi
ile sonuglanir. Déniisiim, malzemeye uygulanan gerilme nedeniyle baslatilir. 1lk
olarak, bir seramik kompozit, bir gerilme uygulandiginda yayilmaya baslayan bir
catlak icerebilir, Sekil 3.6.a) [Graeve et al., 2008]. Eger kompozit yar1t kararl
tetragonal pargaciklar igeriyorsa, c¢atlagin ucundaki biiyliik gerilmeler, bu
parcaciklarin  tetragonal-monoklinik yap1 doniisiimiine neden olur, catlak
bolgesindeki malzeme hacminin artar ve catlak kapanmaya zorlanir. Doniisiim
sirasinda hacimdeki pozitif degisim kiigiik ama 6nemlidir. Eger hacimdeki pozitif
degisiklik biiyiikse, malzemenin pargalanmasina neden olabilir. Zirkonya monoklinik
ve tetragonal yapilarin yogunlugunun ¢ok yakin olmasi bakimindan benzersizdir,
Oyle ki, abartili hacim artislar1 doniisiim sirasinda Onlenir. Katki maddesi miktari
arttikca tetragonal fazin kararlilig1 artar ve doniisiim daha durgun hale gelir [Graeve
et al., 2008].
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Sekil 3.6: Tetragonal zirkonya pargaciklari i¢eren bir kompozitte doniisiim
toklastirmasi mekanizmasi.

Bravo-Leon ve arkadaslar ile Sakuma ve arkadaslari, yitria miktar1 % 3 mol'
den daha diisiik olan numunelerde toklugun daha yiiksek oldugunu bulmuslardir
[Bravo-Leon et al., 2002], [Sakuma et al., 1985]. Bravo-Leon ve arkadaslar1 90 nm
tane biiyiikliigiine sahip % 1 mol yitria iceren ve 110 nm tane biiyiikliigiine sahip %
1,5 mol yitria igeren malzeme i¢in 16-17 MPa-m*? tokluk degerlerine ulasmislardir.
Bu durum, gerilme uygulandiginda kolayca monoklinik faza doniisebilen diisiik katki
konsantrasyonlu tetragonal fazin daha diisiik kararliligina baglanabilir [Graeve et al.,
2008].

3.2.2. Tetragonal Zirkonya ile Toklastirilmis Aliimina Kompozitler

Aliiminanin yiiksek sertligi ile zirkonyanin yiiksek toklugunu bir araya
getirmeyi amaclayan tetragonal zirkonya ile toklastirilmis aliimina (ZTA)
kompozitler, seramik kompozitler {lizerine yapilan ¢aligmalarda 6nemli bir yere
sahiptir. Aliimina matris yiiksek mukavemet ve sertlik saglamakta, zirkonya ise
doniigiim toklagtirma mekanizmasi ile toklugu arttirmaktadir [Casellas et al., 2003].
Kendiliginden doniisiim igin gerekli olan kritik boyuttan (~ 0,7 um) daha az zirkonya
tane boyutu ile yogun, ince taneli Al>O3/ZrO, kompozitlerin elde edilmesi igin,
yiikksek mukavemet ve tokluk c¢ogunlukla optimize bir faz doniisimi katkisina

baglidir [Bocanegra-Bernal and Diaz De La Torre, 2002].
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Cok fazli gevrek bir malzemenin toklugu genellikle asagidaki sekilde ifade

edilir:
ch = K0 + AKC (3-1)

Burada Ko matris fazin toklugu, 4K ise tokluk artirict mekanizmalarin
katkisidir. Catlak ilerlemesi sirasinda catlak ucu bolgesinde t—m donlisimi
gerceklesir. Daha once de bahsedildigi lizere faz doniisiimii toklagmasinda, catlak
ucu gerilme alaninda zirkonyanin tetragonalden monoklinik yapiya gecisi sirasinda
hacim artis1 meydana gelir, bu durum zorlanmis mikro yapida catlak yiizlerinde
basma gerilmelerine sebep olur ve ¢atlak ucunun kapanmasiyla sonuglanir. Bu

dontisiimiin tokluga katkis1 genellikle asagidaki ifade ile verilir [Gregori et al., 1999].
(1-v)AK, =nE’e.V,+/h (3.2)

Burada n ¢atlak 6nii ve gerilme alanminin karakteristik geometri sabiti, E”
kullanilan matris malzemesinin etkin elastik modiiliisii, er hacimsel doniisiim
gerinmesi, Vr doniisen zirkonyanin hacim orani, h doniisen bdlgenin yar1 genisligi, v
ise Poisson oranidir. Matrisin elastikiyet Ozellikleri 6nemli rol oynamaktadir.
Ornegin aliimina matris (E'=380 GPa, v=0,2) zirkonya bir matrise goére (E'= 210
GPa, v = 0,3) doniisebilir pargaciklara daha fazla gerilme uygular, doniisen bolge
““h>”> kalinliginda ve doniisen hacim oraninda ‘“V¢’ azalmaya neden olur [Boch and
Chartier, 2007]. Daha sonra yapilan ¢alismalar ZTA kompozitlerde i) mikro ¢atlak
olusumu toklasmasi (¢atlak etrafinda faz doniistimii sirasinda mikro ¢atlak bolgesinin
yaratilmasiyla catlak ucu yakininda gerilmeler azalmasindan kaynaklanan etki), ii)
1s1l genlesme farklarindan dogan artik gerilmelerin yarattigi etkiden kaynaklanan
toklagsma ve iii) ¢atlak sapmas1 mekanizmalarinin da tokluk artisina katkisi oldugunu
ortaya koymustur. Ancak bu mekanizmalarin tokluga katkisi, doniisiimiin
toklugundan daha kiigiiktiir. Literatiirde bu mekanizmalarin tokluga katkisini
inceleyen ve ifade eden denklemler mevcuttur [Tsukuma et al., 1985], [Cutler and
Virkar, 1985], [Ritchie, 1988]. Mikroyapiya gore bu mekanizmalar bir arada
toklastirma etkisi saglayabilirken, kimi yapilarda biri veya digeri One

cikabilmektedir.
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(3.3)

ZTA kompozitlerde ayrica zirkonya taneler, sinterleme sirasinda aliimina
tanelerin biiylimesini engellemekte ve cok daha kiigiik tane boyutuna sahip bir
seramik malzeme {retilebilmektedir [Rafferty et al., 2009]. Yapidaki tanelerin
kiigiilmesi ile birlikte 6ziir boyutu da azalmakta, Esitlik 3.3’ten de anlasilacag iizere
mukavemette artis saglanmaktadir ¢linkii seramik bir malzemenin mukavemeti
(o) kirilma tokluguna ve &ziir boyutuna (c) baghdir.

ZTA kompozitler aliiminadan daha disiik sertlik ve daha diisiik asinma
direncine sahip olmaktadirlar [Chen et al., 1990], [Casellas et al., 2003],[Zhang and
Li, 2010]. ZTA kompozitlerin {stin mukavemet ve tokluk oOzelliklerini
kaybetmeden, sertlik ve asinma direncini arttirmak ic¢in yeni lretim yOntemleri
tizerinde yapilan ¢alismalar halen genis arastirma konusudur [Kern et al., 2015],
Manshor et al., 2015]. Rejab ve arkadaslari, ZTA seramiklerin sertliklerinin
arttirtlmasi i¢in CeOz ilavesi yapmislardir ve sicak presleme ile elde edilen yiiksek
yogunlugun etkisiyle 6zellikle agirlikca % 5 CeO2 oran i¢in tokluk ile sertlikte bir
miktar artig saglamiglardir [Rejab et al., 2017]. Ayn1 sekilde Hassan ve arkadaslari da
Nb2Os ilavesi ile ZTA kompozitlerde olusan Nb2Zr017 fazinin ve yiiksek
yogunlugun da etkisiyle sertlikte artis elde etmislerdir [Hassan et al., 2015]. ilgili
sonuglar Sekil 3.7°de gosterilmistir.

ZTA kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin incelenmesi iizerine bugiine dek ¢ok
sayida c¢aligma yapilmistir ancak balistik performansinin degerlendirilmesi ile ilgili
cok az caligma vardir. Sun ve arkadaslart ile Zhang ve arkadaglari ZTA
kompozitlerin bir kisim balistik test sonuglarina ¢alismalarinda yer vermelerine
ragmen, gelistirilen balistik performans ile tokluk iliskisini aydinlatamamiglardir
[Sun et al., 2005], [Zhang et al., 2007]. Zhang ve Li, hacimce % 10 zirkonya ile
toklastirllmis  Al2O3 ve % 95 saflikta aliimina seramik hedefin balistik
performanslarinin  karsilastirmasint  yapmistir. Bu c¢alismada yiiksek safliktaki
allimina tozu, zirkonya ve magnezya gibi baska oksitlerle karistirtlmistir, 100 mm x
100 mm ve 100 mm x 20 mm boyutlu levhalar seklinde hazirlanmistir. Deneylerde

alimina seramiginin ZrO; faz doniisiim toklagsmasi sayesinde niifuz direncinin
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onemli Olgiide arttirildigr gosterilmistir. Ancak sinirlt balistik testlerden dolay tokluk

artisinin etki mekanizmasi tanimlanamamistir [Zhang and Li, 2010].
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Sekil 3.7: ZTA kompozitlere a) CeO: (agirlik¢a %), b) Nb2Os ilavesi (hacimce %)
(HIP sicak preslemeyi ifade etmektedir).

Huang ve arkadaslari, mikronalt1 aliimina matrise agirlik¢a % 10-20 nano yitria
stabilize zirkonya ilave etmislerdir. Yitria igeriginin, zirkonya miktarinin hem YSZ
hem de aliimina tane boyutunun mekanik ozellikler ve yiiksek gerinme hizi
ozellikleri {izerine etkisini incelemislerdir. % 15 1,5 yitria igeren-ZTA malzemesi
hem yiiksek sertlik hem de yiiksek tokluk saglamistir. Buna ilaveten zirkonya
tanelerinin irilesmesi artan doniisiimden dolayr tokluk artisina fayda saglamustir.
ZTA kompozitin sertligi alimina miktarindaki artig ile beraber artmistir. 1,5 yitria-
ZTA, 3 yitria-ZTA ile kiyaslandiginda daha yiiksek doniisebilirlik sebebiyle daha iyi
tokluk degerleri gostermistir. Split Hopkinson basing ¢ubugu test sonucuna gore

hacimce % 10, (agirlikca % 15) veya daha fazla zirkonya ilavesi, saf aliimina ve
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hacimce % 6 (agirlikca % 10) zirkonya igerikli ZTA kompozitlere gore gelismis

yiiksek gerinme hiz performansi gostermistir [Huang et al., 2011].

3.3. Metal Parcaciklarin Takviye Faz1 Olarak Kullanim

Aliimina seramiklerinin mekanik O6zelliklerini (mukavemet, sertlik, tokluk,
asinma direnci) arttirmak i¢in 1980’lerin sonundan itibaren yapilan diger bir grup
caligsma, bu malzemenin ayrik parcgaciklar halinde bulunan bir metal faziyla takviye
edilmesidir. Metal takviye fazt mevcut bulundugunda, bir taraftan siinek yapilariyla
tokluga katki yaparken, diger yandan (Sekil 3.9) catlak kopriileme ve catlak sapmasi
gibi mekanizmalarla toklukta 6nemli artiglar saglayabilmektedirler [Liu et al., 2013],
[Rocha-Rangela et al., 2009], [Chou and Tuan, 1995]. Seramik/metal kompozitlerin
artan toklugundan sorumlu olan asil mekanizma, g¢atlak yolu boyunca metal faz
kopriisit ile etkin hale getirilen elasto-plastik koprillemedir. Siinek fazlh
seramik/metal kompozitler genellikle stabil ¢atlak biiylime direnci davranisi (R-
egrisi) sergiler. Koprii baglar catlak ucundaki gerilme yogunlugunu azaltan kapanma
gerilmeleri uygular ve daha fazla catlak acilmasina veya ilerlemesine karsi direng
saglarlar. Catlak gerisindeki catlak kapanma gerilmelerinin biiyiikligi, takviye
metalinin kendi oOzelliklerinden ve smirlandirilmasindan (6rnegin fazin akma
gerilmesi, ¢api, oryantasyonu, hacim orami ve seramik/metal ara yiizli) etkilenen
metal baglarin gerilme-gerinme iligskisine dayanmaktadir [Rodriguez-Suarez et al.,
2012]. Sekil 3.8’de aymi fiiretim yontemi kullanilarak mikron boyutlu aliimina
matriste, hacimce % 10 oraninda, mikron boyutta farkli metal takviyeleri ile (Al, Co,
Cu, Fe, Mo, Ni, Ti) tretilmis kompozitlerin kirilma tokluklarinin karsilastirildigi
grafik verilmistir. En yiiksek degerler Ni ve Ti ile yapilan takviyelendirme sonucu
elde edilmistir. Bu durum iyi yogunlasmis, homojen mikroyapilar elde edilmesi ile
saglanmig ve catlak koprilleme mekanizmasi toklukta artis saglamistir [Rocha-

Rangela et al., 2009].
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Sekil 3.8: Farkli metal takviyelerinin kirilma tokluklarinin kiyaslanmasi.

Seramik ve metal faz arasindaki bag eger cok fazla giicliiyse, ayrilma olmaz ve

parcacik neredeyse tamamen kisitlanarak plastik uzama i¢in firsat bulamaz. Bununla

birlikte, eger bag zayifsa, parcacik matristen tamamen ayrilacaktir ve ¢atlak pargacigi

atlayacak boylelikle toklastirma etkisi sadece ¢atlak sapmasi mekanizmasiyla

gergeklesecektir [Yeomans, 2008]. Seramik kompozitlerin toklastirilmasinda sadece

stinek metal fazin varligi degil aym zamanda tane sinirlarinda ve tiglii baglanti

noktalarinda bosluklarin var olmasi, ¢atlak enerjisinin dagitilmasinda 6nemli rol

oynamaktadir. Catlak ucundaki bosluklar catlagin enerjisini dagitmaktadir. Catlak

sapmas1 sirasinda yeni bir c¢atlak yolu baslatmak i¢in ek enerji gerekli olacaktir

boylelikle kirilma toklugunda artis meydana gelecektir. Catlak sapmasina dayanan

teorik tahmin, homojen dagilmis parcaciklar i¢in kirilma toklugunda yaklasik %

12°1ik bir artisin saglandigini ifade etmektedir [Lu et al., 2000].

(a) Gevrek matriste siinek pargacigin ¢atlagi képriilemesi

(_‘_."—:z:z:.:-.

(b) Siinek pargacik tarafindan gatlagin yoniiniin saptinimasi

Sekil 3.9: Siinek pargacigin gevrek matriste a) ¢catlagi kopriilemesi, b) catlak

sapmasl.
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Mikronalt1 boyuttaki ikincil bir faz, mikron ve/veya mikronalti1 tane boyutuna
sahip seramik bir matrise takviye olarak katildiginda elde edilen kompozit malzeme
nanokompozit olarak isimlendirilir. Genel olarak metal faz ile takviyelendirme
yapildiginda metal pargaciklarinin tane boyutunun azalmasiyla c¢atlak kopriileme
mekanizmasinin etkisini yitirmesi ve tokluk artisina katkisinin azalmasi beklenebilir.
Bunun sebebi ~ 30 nm’nin altindaki tane boyutlarinda metallerde dislokasyon
hareketinin sonucu olarak meydana gelen siineklik 6zelliklerinin gerceklestirilemiyor
olmasidir. Sinterleme sonucunda elde edilen metal pargacik boyut dagilimlari,
ozellikle parcaciklarin biiylimesine olanak veren basingsiz sinterleme gibi yontemler
kullanildiginda daha genistir, yani ortalama boyuttan sapma yiiksektir. Bdoyle
durumlarda gorece biiylik olan pargaciklarda plastik olarak deformasyon s6z konusu
olabilmekte ve bu sayede tokluk artis1 saglanabilmektedir [Rodriguez-Suarez et al.,
2011]. Diger taraftan, nano boyutlu metal fazin ¢atlak 6niinde degisikliklere sebep
oldugu ve bu degisikliklerin matrisin toklugunu arttirabilecegi ifade edilmistir. Ilgili
tokluk arttiric1 etkiler i) seramik matris fazi igerisinde dislokasyonlarin meydana
gelmesi, i1) Kalinti gerilmelerin mikro ¢atlaklarin olusumuyla azalmasi, iii) Asil
catlagin nano boyutlu metal fazin ¢evresinden mikro ¢atlaklar1 izleyerek ilerlemesi
ve klivaj davranis1 olarak 6zetlenebilir. Bu etkilerin birisinin veya birkag¢ tanesinin
etkin hale gelmesi Esitlik 3.1°de verilen AKc’yi yiikseltmekte, nanokompozit
malzemenin kirilma toklugunda iyilestirme saglayabilmektedir [Liu et al., 2013],
[Yeomans, 2008].

Yapilan caligmalar seramiklerin mukavemetinin, ~ 100 nm ve altinda nano
boyutlu seramik veya metal faz parcaciklar1 eklenerek Onemli Olc¢iide
arttirtlabilecegini gostermistir [Sekino et al., 1997], [Niihara, 1991], [Chou et al.,
1996]. Al,O3/SiIC sistemi incelenen nanokompozitler arasinda ¢ok dikkat ¢ekmistir
ve parcacitk takviyeli sistemler ic¢in {ic mukavemetlendirme mekanizmasi
onerilmistir. Bunlar i) Oziir boyutu azalmasi, ii) zimparalama etkisi, iii) tane simiri
mukavemetlendirme etkisidir [Niihara, 1991], [Zhao et al., 1993], [Jiao et al., 1997].
[lk mekanizma, kompozitin mukavemetinin, &ziir boyutu énemli dl¢iide azaldiginda
artmas1 seklinde ifade edilebilir. Bu mukavemet-6ziir boyutu iliskisi daha 6nce
Esitlik 3.3’te de belirtilmistir. Gevrek seramikler i¢in matris tane boyutu azaldiginda
oziir boyutu da azalir ve mukavemet artis1 meydana gelir [Lu et al., 2000]. ikinci bir
fazin (metal veya seramik parcaciklarinin) varligi matris tane smirlarinin hareketini

yavaglatip, tane biiylimesini engelleyici etki yapar. Eger malzemede yeterince
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yogunlasma elde edilmisse bu mekanizmayla mukavemet artacaktir [Chen and Tuan,
1998], [Chen and Tuan, 2007], [Tuan et al., 2005]. ikinci mekanizma, asindirici
taglama sirasinda basma ylizey geriliminin sunulmasiyla ilgilidir. Nanokompozit
icindeki basma gerilmeleri, tavlama gibi bir islem sonrasi giderilememekte; ancak,
taslama sirasinda ortaya ¢ikan yiizey catlaklar1  iyilestirilebilmektedir.
Nanokompozitin mukavemeti boylece tavlama isleminden sonra arttirilabilir.
Monolitik aliiminanin kirilma modundan farkli olarak pargacik takviyeli
nanokompozitlerin kirilma modu agirlikli olarak klivaj kirilmasi yani tane i¢i yarilma
seklindedir. Uciincii mekanizma tane simirmin mukavemetlendirilmesiyle kirilma
modunun bu sekilde degistirilmesine dayandirilmigtir [Chen and Tuan, 1998].
Lieberthal ve Kaplan yaptiklar1 bir ¢alismada, takviye ile tane biyiikligiinde
onemli bir degisiklik olmamasina ragmen, agirlikca ~ % 2 oraninda, mikronalti
boyutta metal (nikel) takviyeli aliimina seramiginin monolitik aliiminaya gore
mukavemetinde artis oldugunu belirtmislerdir [Lieberthal and Kaplan, 2001]. Nikel
(oni = 13,3 x 10°°C™) ve aliimina (oaz03 = 8 X 10 °C™?) arasindaki termal genlesme
uyumsuzlugu, metal parcacikta ve ¢evresinde nanokompozitin mukavemetlenmesine
neden olabilecek bir gerilme alani olusturur. Nanokompozit sinterleme sicakligindan
sogutuldugunda, ikinci faz parcaciklar1 (matrisinkinden daha yiiksek bir termal
genlesme katsayisina sahiptir) aliimina tanelerinden daha fazla biiziiliir. Bu, Sekil
3.10’da sematik olarak da gosterilen, metal parcaciklarda hidrostatik c¢ekme
gerilmeleri ve aliimina (matris) tanelerinde radyal c¢ekme ve tegetsel basma
gerilmeleri ile sonuglanir. Tane sinirlarinda bulunan parcaciklarin etrafindaki basma
tegetsel gerilmeleri, tane siirlar1 boyunca ilerleyen c¢atlaklar iizerinde bir kapatma
kuvveti uygular. Bu kuvvet catlak ilerlemesini yavaslatabilir ya da bitisik aliimina
taneleri i¢indeki ¢ekme gerilme alanina catlaklarin yoniinti saptirabilir. Yavaglayan
catlak, pargacigin kendisine ulastiginda ¢eperi boyunca (araylizeyi) ilerledikten sonra
parcacigl atlayabilir veya plastik deformasyona neden olarak parcacigi kopriiler
(nikel i¢in bir miktar deformasyon miimkiindiir). Bunlarin tiimii, kompozitin kirilma
mukavemetini arttirmasi gereken enerji dagitma islemleridir. Sonug¢ olarak metal
fazin etkisiyle tane smirt mukavemetlenmesi dolayisiyla c¢atlak koprilenmesi ve

sapmasi burada etkin mekanizmalardir [Lieberthal and Kaplan, 2001].
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Sekil 3.10: Tane sinirlarinda konumlanmig nikel yakinlarindaki artik gerilmeler.

Metalik nanopargaciklarin ilavesinin tiim mekanik Ozellikler icerisinde en
dikkat ¢eken oOzelligi kompozit malzemenin sertliginde ciddi miktarda artig
saglamasidir [Rodriguez-Suarez et al., 2012]. Burada sertlik, dislokasyonlarin yer
degistirmesini engelleyen nanometre Olgekli bir yapinin varligiyla arttirilmaktadir.
Ince taneli yap1 Hall-Petch etkisi olarak bilinen bir sertlesme saglamaktadir. Kristal
boyutu azaldikga, dislokasyon istifinin ucundaki gerilme (Burgers vektoriine, kayma
modiiliine, pargacigin arayiizeyine bagli olan) artmaktadir. Bu davranis Hall-Petch

etkisidir ve asagida verilen Esitlik 3.4 ile dzetlenebilir [Moya et al., 2007]:

k
O'y = O-YO + \/_E (34)

Bu ifade, plastisiteye sebep olan kritik gerilmeyi ifade etmektedir ve dolayl
olarak sertlik kii¢iik parcacik boyutlari i¢in artmaktadir. Metal tane biiyiikliigliniin (d)
azalmasi, dislokasyon hareketinin kisitlanmasina ve akma mukavemetinde (oy) artigsa
neden olur. Metaller i¢in (6rnegin nikel) < 50-60 nm’nin altinda dislokasyon hareketi
kisitlanmakta, sertliginde artis meydana gelmektedir. Metal malzemeler durumunda,

Sekil 3.11°de goriildiigii tizere bakir nanopargaciklari, kaba taneli Cu'dan 10 kat daha
yiiksek sertlik degerlerine sahiptir [Moya et al, 2007].
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Sekil 3.11: Bakir metali nanopargacik kiimeleri boyutunun sertlige etkisi.

Teter tarafindan seramik malzemeler gibi plastik deformasyonun meydana
gelmedigi malzemeler icin sertlik (Hyv) ve kayma modiilii (G) arasindaki iligkinin
dogrusal davranisa uydurulabilecegi yani G modiilii arttik¢a sertligin artacag: ifade
edilmistir. Bu nedenle, bilinen en rijit malzemeler (elmas, c-BN, WC vb.) ayni
zamanda en sert olanlardir. Bu iligki plastik deformasyonun mevcut oldugu metaller
icin gecerli olmamakla birlikte, nano boyutlu metaller i¢in veriler seramiklerle ayn1
egilimi gostermektedir yani daha yliksek G degeri (dolayisiyla elastik modiiliis, E
degeri) daha ytiksek sertlik anlamina gelmektedir. Bu model ayn1 zamanda ters Hall
— Petch etkisini agiklamaktadir, yani metal nanopargacik kiimelerinde 20 nm’den
daha kiigiik boyutlarda sertlikte azalma olmasidir [Moya et al., 2007].

Sekil 3.12°de nano Ni igeren ZrOz ve nano tungsten (W) iceren Al2O3
nanokompozitleri i¢in, metal faz oranimna bagh olarak Vickers sertlik degerleri
verilmistir [Pecharroman et al., 2004], [Niihara and Sekino, 1995]. Sekiller iizerinde
her iki kesik ¢izgi, karisimlar kurali kullanilarak hesaplanan sertlik degerleridir. Sekil
3.12°de goriildiigii gibi, metal parcacik mikron boyutlarinda ise ve metal faz belirli
bir oram1 geciyorsa, karigimlar kurali malzemenin sertlik degerini dogru olarak
vermektedir. Ancak diisiik oranlarda katilan nano metal parcacik, seramik
malzemenin sertligini arttirmaktadir. Bu artis, ZrO2/Ni nanokompozit i¢in % 30’lar
oranindadir. Pecharroman ve arkadaslar1 (2004) Hall-Petch etkisini sertlik
degerlerine uyarlayarak nano metal parcacik igeren nanokompozitlerin sertligi i¢in
bir model gelistirmislerdir. Sekil 3.12°de goriilen kavisli ¢izgi, bu modelin deneysel
veriye uygulanmast ile elde edilmistir. Onerilen modele gére, ZrO2/Ni kompoziti i¢in

nano metal fazin sertligini 40 GPa olarak hesaplamislardir [Pecharroman et al.,
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2004]. Bir baska c¢alismada nano Ni fazin sertligi 94 GPa yani elmasla
karsilastirilacak kadar yiiksek oldugu bildirilmistir [Moya et al., 2007].
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Sekil 3.12: Nanokompozit malzemelerde nano metal pargacik oraninin sertlige etkisi,
a) ZrO2/Ni ve b) Al,O3/W.

Seramik matrisli mikro/nano metal parcacikli kompozitler i¢in bugiine kadar
cok sayida farkli metal takviye olarak kullanilmis olmasina ragmen, oldukga fazla
tercih edilen ve tlizerinde durulan metal takviye nikeldir. Yiizey merkezli kiibik
yapida ve yogunlugu 8,902 g/cm?® olan nikel olduk¢a yiiksek ergime sicakligina
(1453°C) sahiptir [Tuan et al., 2007]. Nikel oldukga siinek, korozyon direnci yiiksek,
yiksek sicaklikta kararli bir metaldir [Cho et al., 2013]. AlOz ile arasindaki
cozinlirliik ¢ok diisiiktiir. Kimyasal olarak degerlendirildiginde nikel ¢ok sayida
bilesige sahiptir (6rnegin nikel oksit (NiO), nikel nitrat hekzahidrat
(Ni(NO3)2-6H20), nikel karbonil Ni(CO)s...). Yiiksek ergime sicaklig1 ve farkli nikel
onciilii olarak kullanilabilecek bilesiklerinin varligi, kompozitler icinde farkli {iretim
yontemlerinin calisilmasina ve yiliksek sicaklikta sinterleme yapilmasina imkan
saglamistir.

Metal takviyeli seramik matrisli kompozitlerin statik mekanik 6zelliklerinin
calisgildigr  birgok caligma literatiirde mevcuttur. Ayrica, Yeomans yaptigi
degerlendirmede, siinek metal takviyeli seramik matrisli kompozitlerin bilimsel bir
merakin  Otesinde  oldugunu, yapi-6zellik iliskilerinin  tam  anlamiyla
pekistirilemedigini ve {lizerinde durulmasi gerektigini belirtmistir [Yeomans, 2008].

Uygulama alani olarak ele alindiginda 6rnegin balistik uygulamalar agisindan bir
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degerlendirme yapan Medvedovski, seramik matrisli kompozitlerin (metal faz
takviyelilerde dahil) islem ve ekipman maliyetlerinin fazla olmasi ve imalatta
sorunlara yatkin olmalar1 gibi problemlerinden oOtlirli monolitik seramikler gibi
kullanim imkanlarinin olmadigint ifade etmistir [Medvedovski, 2010]. Mevcut
degerlendirmeler dikkate alindiginda, uygun maliyetli farkli {iretim/takviye
yontemlerinin ¢alisilmasi ve uygulama kosullarina uygun sistematik arastirmalarin
saglanmasi, metal takviyeli seramik matrisli kompozitlerin iistiin 6zelliklerinden
yararlanma imkani1 saglayabilir.

Metal parcacik takviyeli seramiklerin dinamik yiikler altinda davranisinin
tespitine yonelik olarak karsilasilan bir caligma Barham ve arkadaslari tarafindan
ortaya koyulmustur. Barham ve arkadaslari, monolitik aliimina seramiginin ve
mikron alt1 boyutlu nikel takviyeli (agirlik¢a % 1,6 ve 2) aliimina nanokompozitinin
statik ve dinamik Ozellikleri {izerine bir calisma yapmislardir. Basing filtrasyonu
(pressure filtration) ve alg¢1 kaliba dokiim (slip casting) yontemlerini kullanarak yas
seramik govdeyi lretmisler ve nikeli daha sonra sistem igcine yonteme gore dahil
etmisglerdir. Statik mukavemet testlerini ti¢ nokta egme testi ile dinamik mukavemeti
ise bir noktadan darbe testi - Split-Hopkinson basing ¢ubugunu kullanarak
gerceklestirmislerdir. Statik mukavemet testinde gerinme hizlar1 ~ 10 sn* iken,
dinamik yiikleme altinda ~ 102 sn’t dolaylarindadir. Elde edilen mukavemet degerleri
iretim yoOntemine bagimhilik gostermis, basing filtrasyonu ile iiretilen
kompozisyonlarda nikel-aliimina sistemi i¢in monolitik aliiminaya gore daha yiiksek
dinamik mukavemet degerleri elde edilmistir. Ayrica basing filtrasyonu yontemiyle

daha tiniform nikel par¢acik dagilimi saglanmistir [Barham et al., 2014].

3.4. Metal ile Seramik Fazin Seramik Matrise Birlikte
Takviye Edilmesi

Seramik matrise es zamanli olarak birden fazla fazin takviye edilmesi de
miimkiin olmaktadir. Boyle bir durumda her bir takviyenin tek basina sagladig
mekanik 6zellik (6rnegin tokluk) degerlerinin oldukca iizerine ¢ikilabilmektedir.
Bunun sebebi farkli toklastirma mekanizmalarinin birbirleri ile etkilesim igine
girebilmeleridir, yani sinerjetik bir etkinin yaratilmasidir [Becher and Tiegs, 1987].
Aliiminanin tetragonal zirkonya ve mikron boyutunda metal parcaciklar ile es

zamanli olarak takviyelendirilmesi ile tokluk artisinin saglanmasina yonelik
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calismalar yapilmistir [Chen et al., 2000]. Nikel ve tetragonal zirkonyanin ayri ayri
katildig1 aliimina matrisli kompozitlerde tokluk ~ 6 MPa-m'?’de kalirken, bu iki

Y2>hin {izerine

takviyenin birlikte yarattig1 toklastirma etkisi ile bu deger 8 MPa-m
cikmigtir. Bunun nedeni olarak Ni fazin kompozitin etkin elastik modiiliistinii
diigiirerek t-zirkonyanin doniisiimiinii kolaylastirmas1 gosterilmistir. Ancak mikron
boyutunda faz takviyesi ile saglanan bu tokluk artisi, Ni tanelerin asir1 biiylimesi
nedeniyle (~ 2 um) beraberinde beklenen 6lglide mukavemet artisini saglamamustir.
Tuan ve arkadaslari, AloO3/ZrO2-Ni nanokompozitler {izerine bir ¢aligma
yapmislar ve dikkate deger sonuclar elde etmislerdir. Mikron alt1 boyutta aliimina
(210 nm) ve % 3 mol yittria ile stabilize edilmis tetragonal zirkonya (230 nm) toz
karisiminin, nikel nitrat sulu ¢ozeltisi kullanilip, uygun pH (9,2) degerinde Ni?*
iyonlar1 ile kaplanmasi ve ardindan 550°C’ de 1 saat siire ile saf hidrojende
indirgenmesi ile toz karisimlarini tiretmislerdir. Hazirladiklar1 hacimce % 5 ZrO» ve
% 1 Ni igeren kompozit tozlarim1 karsilastirma amacgli olarak spark plazma ve
basingsiz sinterleme (1600°C/1 saat) kullanarak sinterlemislerdir. Basingsiz
sinterleme ile % 99,4 yogunluga, 900 MPa mukavemete ve 2,8 MPa-m*? tokluga;
spark plazma ile % 99 yogunluga, 970 MPa mukavemete ve 2,9 MPa-m'? tokluga
ulagsmuglardir. Vickers Sertlik degerleri ise basingsiz sinterleme de 23-25 GPa, spark
plazmada ise 18-22 GPa araliginda elde edilmistir [Tuan et al., 2005]. Ayn1 sartlarda
iiretilmis monolitik aliimina ile karsilastirildiginda mukavemet degerlerindeki artig
yaklasik 300 MPa’dir, ancak tokluk degerlerindeki artis sadece 0,5 MPa-m'? ile
smirlt kalmistir.  Toklukta artis olmamasmin nedeni diisiik nano metal hacim
oraniin (% 1) tokluga katki saglayamamasi ve t-zirkonyanin t—m doniisiimiiniin
kisith  kalmasidir. Aliimina gibi elastik modiiliisii yiiksek matris igerisinde
zitkonyanin faz dontisimi  sinirh kalmaktadir [McMeeking, 1986]. Tuan ve
arkadaslarinin kullandig: iiretim metodu olan kaplama metodunda, ylizeyin yliklenme
durumu daha fazla Ni adsorbsiyonunu engellemekte ve metal hacim oranini
kisitlamaktadir. Bu da tokluga etki edecek oran ve boyut dagiliminda metal faz
bulunmamasi anlamina gelmektedir. Diisiik Ni oran1 zirkonyanin tokluga olacak
olas1 tokluk etkisini de engellemistir. Ciinkii yukarida belirtildigi tizere Al2O3/ZrO;-
Ni mikro kompozitlerde aktif olan toklastirma mekanizmalar: birbirleri ile etkilesim
halindedirler. Ni parcaciklarinin varligindan dolayr ZrO: pargaciklarinin faz
dontistimii arttig1 gibi, ZrO; parcaciklarinin bulunmasi Ni parcaciklarinin siinekligini

arttirir [Tuan and Chen, 2002].
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Tablo 3.1’de ZTA kompozitlere Ni metal takviyelendirme {izerine literatiirden

ornekler verilmistir. Al,O3 matrise ayni anda hem zirkonya hem de Ni takviyesi ile

toklukta ciddi miktarda artis saglanmistir ancak Ni pargacik boyutu 1 pm’nin

iizerindedir. Ni tane boyutunun azaltilmasi ile (100 nm civarl)) Al2O3’nin

mukavemetinde biiylik bir artis gézlenmistir. Mikron alt1 boyuttaki zirkonya ve nano

metre boyutlarindaki Ni, Al2O3 tane sinirlarinin hareketini ve dolayisiyla da matris

tane bliylimesini engeller. Boylelikle daha kii¢iik kusur boyutu ve daha biiyiik

mukavemet elde edilebilir.

Tablo 3.1: ZTA kompozitlere Ni metal takviyelendirme tizerine literatiirden drnekler.

Kompozit % Ni | Relatif | Mukavemet | Tokluk | Sertlik | Elastik
Hac. | yogunluk MPa MPa-m'? | GPa | Modiil
% GPa
Al>O3- hac. | 1600- 1
%5 ZrO; saat 0 99,8 672 2,8 - 375
[Tuanetal., | Grafit
2005] kalipta
Al;0z-hac. | 1600- 1
% 5 ZrO,-Ni | saat 1 99,4 905 2,8 24 380
[Tuanetal., | Grafit
2005] kalipta
Al,O3-hac. | 1600- 1
%5 ZrO; saat 0 99,5 500 4 - 388
[Chenetal., | Grafit
2000] kalipta
AlO3- %5 | 1600- 1
ZrO2)-Ni saat 5 99,7 460 7,5 - 362
[Chenetal., | Grafit
2000] kalipta

49




4. ALUMINA-KROM OKSIT SERAMIK SISTEMI

Krom (I11) oksit (veya kromya), Cr.O3 formiiliine sahip bir inorganik bilesiktir.
Dogada, nadir mineral eskolaite seklinde bulunmaktadir. Kromun baslica
oksitlerinden biridir ve pigment olarak kullanilir. Cr,O3, oksit anyonlarin hegzagonal
sik1 paket diziliminde oldugu ve oktahedral bosluklarin {igte ikisinin krom katyonlar1
tarafindan isgal edildigi rombohedral kristal yapisina sahiptir. Korunduma benzer
olarak, oldukca sert ve kirilgan bir malzemedir (Mohs sertligi 8-8,5). Yogunlugu
5,22 glcm®tiir ve yiiksek ergime sicakligindan dolay1 (2263°C) iyi bir refrakter
malzemedir [Emblem and Davies, 1993].

Seramik oksitlerin olusturduklar1 kati ¢ozeltilerin yapisal 6zellikleri, termal ve
kimyasal kararliliklar1 bu sistemlerin ilgi gérmesine neden olmustur. Bir atom veya
iyonun, ana yapidaki ayni1 yiike sahip bir atom veya iyonla yer degistirdigi isovalent
kat1 ¢ozeltiler igerisinde (Al2xCrx)203 (0 < x < 2) sistemi yiiksek refrakterlik ve
kimyasal kararliligindan dolayr Onemli bir yere sahiptir. Aliimina-krom oksit
refrakterler, yiiksek firinlarda dokme ve sekillendirilmis refrakter olarak, elektrik ark
firinlarinda, cam elyaf firinlarinda, gazlastiricilarda, karbon karasi reaktodrlerinde,
cesitli korozyon direncli refrakterlerde, ytliksek seviye niikleer atik vitrifikasyonunda,
mekanik 6zellikleri, diisiik ¢oziintirliikleri, kimyasal kararliliklari, ciiruf / korozyon
direnci ve 1s1l sok direnglerinden dolayr kullanilmaktadirlar. Ayrica krom oksitin
aliminadaki kat1 c¢oOzeltisi, metal endistrisinde, kuyumculukta ve havacilik
motorunda genis bir kullanim potansiyeline sahiptir [Nath et al. 2013].

Al;03 ve Cr,03 aym korundum kristal yapisina sahip seskioksitlerdir (A1 ve
Cr3 iyonlarmin uygun oktahedral ara yer bolgelerinin {igte ikisini doldurdugu,
hegzagonal siki paket oksit iyonlari bulunan yapi) ve yiiksek sicakliklardaki
reaksiyonuyla (T>1000°C) tiim kompozisyon araliklarinda hi¢ 6tektik olusturmadan
yer alan kat1 ¢ozeltisi olusturmaktadirlar. Nispeten diisiik sicakliklarda i¢inde iki
kristal fazin bulundugu (aliiminaca zengin ve krom oksit¢e zengin kati ¢ozeltiler)
karisabilirlik tepesine (miscibility dome) sahiptirler [Bondioli et al., 2000]. Sekil
4.1’de Al,03-Cr20ssistemine ait faz diyagrami verilmistir ve goriilmektedir ki kritik
sicaklik (Tc) ortam basincina baghdir [Fujita et al., 2007].

Al>;03-Cr203 sisteminin diisiik ¢6ziiniirligiinden dolay1 erimis tuzlara karsi iyi

korozyon direncine sahip olmasi beklenmektedir. Refrakterlerin korozyon direngleri
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sadece c¢oziinlrliiklerine bagl degildir ayn1 zamanda yliksek relatif yogunluguna ve
sinterlenmis yapinin diisiik porozitesine baghdir [Nishida and Komeya, 1986].
Malzemelerin yogunlagsmas: hammadde malzemelerinin tane boyutu, liretim yontemi,
sinterleme sicakligi, firin atmosferi, katki malzemelerinin ilavesi gibi c¢esitli
faktorlerle ilgilidir [Harabi and Davies, 1995]. Al203-Cr203 kat1 ¢ozeltilerinin elde
edilebildigi ¢ok sayida yontem vardir. Bazi arastirmacilar Al,Os3-Cr.O3 sistemini
cesitli hazirlama yontemleriyle beraber arastirmis, katt ¢ozelti olusum
mekanizmasini, mikroyap1 gelisimini ve yogunlagma davranigini agiklamislardir.
Al;03-Cr203  sisteminin ~ yogunlagsmasinin,  katyon  difiizyonu  sayesinde
gerceklestigini belirtmislerdir. Ote yandan mikroyapisal 6zellikler hakkinda bilgi ok
smirlidir [Riu et al., 2000], [Cho et al., 1990].
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Sekil 4.1: Al203-Cr20s3 sisteminin faz diyagrami.

Al;03-Cr203 kat1 ¢ozeltilerinin Ozellikleri biiyliik oOlgiide kristal yapilarina
baghidir [Bunting, 1931], [Zhao et al., 2018]. Bununla birlikte, Cr.Oz igeriginin
Al,03-Cr203 kati ¢ozeltilerinin kristal yapist lizerindeki etkisi tartisma konusudur.
Davies ve arkadaslar1 baslangigta, artan CroOs miktar1 ile kafes parametrelerindeki
degisimin tamamen dogrusal olmadigmi belirtmislerdir. Ancak, daha sonra
degisikliklerin dogrusal ve Vegard yasasi ile uyumlu oldugunu gérmiiglerdir [Harabi
and Davies, 1995]. Vegard yasasi, bir alasimin kristal kafes sabiti ile bilesen
elementlerinin konsantrasyonlar1 arasinda sabit bir sicaklikta dogrusal bir iligkinin

mevcut oldugunu belirten ampirik bir kuraldir. Bununla birlikte, Vegard yasasi ikili
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devamli kat1 ¢ozeltiler i¢in nadiren gegerlidir. Al,O3-Cr203 kat1 ¢6zeltisinin Vegard
yasasini saglayip saglamadigi hala tartismalidir [Zhao et al., 2018].

Hegzagonal kristal ailesi iki kafes sisteminden olusur; hegzagonal ve
rombohedral. Korundum, R-3c uzay grubunda trigonal simetri ile kristallesir ve
standart kosullar altinda a=4,75 A ve ¢=12,982 A’dir [Peng et al., 2015]. Al,Os-
Cr03'in kati ¢ozeltisi aym1 korundum kristal yapisi sergilemektedir. Bununla
birlikte, kafes parametreleri Rietveld diizenleme (Rietveld refinement) yoluyla
hesaplanmaktadir. Hem a hem de ¢, Cr203 igerigi ile dogrusal olarak artmaktadir. Bu

iliski asagidaki Esitliklerle tanimlanmaktadir [Zhao et al., 2018]:

a = 0,204w + 4,7604 (3.5)

¢ = 0,635w + 12,9655 (3.6)

Esitlik 3.5 ve 3.6’daki “w” Cr03 miktarin1 agirlikga % olarak ifade
etmektedir. Bu elde edilen dogrusal iliski, Vegard yasasi ile bir uyum i¢indedir. Cr3*
iyonlarinin katkisi, ¢ ekseni yoniinde daha siddetli kafes gerinmesine neden
olmaktadir (a’nin egimi 0,204, c’nin egimi 0,635). Kirinim piklerinin kirinim agilari
artan Cr.Oz miktari ile azalir ve pikler diisiikk agilara dogru kayar [Zhao et al., 2018].
(104) kristal yiiziinin kirinim piki en belirgin ve en yiiksek siddete sahip piktir.
Al203-Cr203 sisteminde, Cr20s'iin bir kismi AlOz'te ¢6ziinerek kati bir ¢ozelti
olustururken, geri kalan kisim ise serbest formunda bulunur. Bu iki form arasinda
ayrim yapmak oldukca giictiir. Zhao ve arkadaslari, (104) pikinin kirilma agis1 (26)
ile Cr03 igerigi (agirhk¢a % w) arasindaki iliskinin belirlenmesi durumunda,
Al>03-Cr203 kati ¢ozeltisindeki Cr203 igeriginin, (104) pikinin kirilma agisina gore
hesaplanabilecegini belirtmislerdir. Hegzagonal kristaldeki kristal araligimi ifade
eden Esitlik 3.7 ve Bragg’s kanununu ifade eden Esitlik 3.8 temel alindiginda (104)
pikinin kirinim agist1 ile kafes parametreleri arasindaki iligki Esitlik 3.9 ile verilebilir.

a

d =

(3.7)
Jg(h2+hk+k2)+(%)zlz
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20 = 2arcsin ( A ) (3.8)

2d

260 = 2arcsin (%) Jg (h2 + hk + k2) + (%)2 2 (3.9)

Verilen esitliklerde d kristal araligi, a ve ¢ kafes parametreleri, A dalga boyu
(Cu: 1,5406 A) ve h, k, 1 miller indisleridir. Esitlik 3.9°daki a ve ¢ parametreleri,
Esitlik 3.5 ve 3.6’dakilerle yer degistirdiginde (104) pikinin kirinim agisi ile Cr203
icerigi arasindaki nihai iligkiyi verir. Bu iliski Zhao ve arkadaslarinin ¢aligmalari i¢in

Esitlik 3.10°da verilen sekilde bulunmustur [Zhao et al., 2018].

w = 21,757 — =2 (3.10)

1,617

Cr203 igerigindeki artigla birlikte Ozellikle diisiik oranlarda (yaklasik % 15
mole kadar olan oranlar i¢in) Al203-Cr,03 seramik sisteminin yogunluklarinda ve
cekmesinde bir azalma egilimi gozlenmistir. Yogunluklarin ve hacim kiigiilmelerinin
azalmasimin, Cr203'lin yogunlagma iizerindeki engelleyici etkisine bagli oldugu ileri
stirilmistir [Harabi and Davies, 1995]. Oksitleyici/hava atmosferinde, Cr20s
ilavesiyle Al,O3-Cr203 kati ¢ozeltisinin relatif yogunlugunda Cr2O3 buharlagmasi
nedeniyle azalma olmaktadir. Hem Al2Oz hem de Cr.Oz'lin kati ¢ozeltinin
sinterlenebilirligini karsilikli olarak bozdugu, ancak her ikisinin de ayr1 olarak daha
iyi relatif yogunluk gosterdigi bildirilmistir [Cho et al., 1990]. Nath ve arkadaslar
yaptiklart ¢alisma ile Al2O3-Cro03 katt ¢ozeltisinin - olusumunun 1400°C’de
bagladigini gostermislerdir. Diferansiyel 1s1l analiz (DTA) sonucuna gore 1400°C
civarindaki genis endotermik pik, ekstra 1s1 enerjisi tiiketerek daha az yogun Al>Oz-
Cr03 numunelere yol acan kati ¢6zelti olusumuna denk gelmektedir [Nath et al.,
2016].

Yogun sinterlenmis Al203-Cr.03 numunelerini oksitleyici atmosfer altinda
(P02 = 10%-10° Pa) elde etmek ¢ok zordur ¢iinkii Cr203 kismi oksijen basinci nispeten
yiiksek, Ornegin hava gibi atmosferlerde 1000°C’nin iizerinde CrO2 veya CrOz'e
oksitlenir [Graham and Davis, 1971]. CrOz ve CrO2’nin buhar basincinin yiiksek

olmasindan dolay1 Cr203ziceren seramik biinyeler havada sinterlendiginde goézenekli
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olurlar. Ilgili reaksiyonlar Esitlik 3.11 ve 3.12°de verilmistir [Nath el al., 2013].
Yogun sinterlenmis Cr203 elde etmek icin, sinterleme, Cr2O3'lin kararl kaldig: diisiik
oksijen kismi basincina sahip bir atmosferde (Ornegin indirgeyici veya inert)
gerceklestirilmelidir [Hirata et al., 2000]. Uematsu ve arkadaslari Al>O3-Cr.0O3
seramiklerini H> atmosferinde sinterlemisler ve molce % 10 veya daha fazla Cr203
iceren kati ¢ozeltiler i¢in % 90 relatif yogunluk elde etmisler, daha diisiik oranlar i¢in
yogunluk % 85 civarinda kalmistir [Uematsu, 1981]. Yamaguchi % 90 mol Cr.O3
iceren kat1 ¢ozeltiler i¢in % 95 relatif yogunluklari, daha az krom oksit igerigi iginse
% 90 relatif yogunluklar1 karbon tozunda sinterlemeyle elde edebilmistir

[Yamaguchi, 1982].

Cr203) +1/202@g) — 2CrO2(g) (3.11)

Cr203() +3/202(g) — 2CrO3(g) (3.12)

Al203-Cr203 seramik sistemi i¢in Cr203’lin sinterleme esnasinda yiiksek
sicakliklarda buharlasmasindan dolay1 son elde edilen biinyedeki Cr.O3 miktarinin
saptanmasi kolay degildir. Ayrica, teorik yogunlugun belirlenmesi, kat1 ¢ozeltilere
yonelik en 6nemli aragtirma alanlarindan birisidir. Zhao ve arkadagslari, her bir kati
¢ozeltinin teorik yogunlugu ile onun Cr203 igerigi arasindaki iligkinin, ikinci
dereceden bir polinom kullanilarak baglanabilecegi bulmustur. Bu iliski Esitlik
3.13’de verilmistir. Agirlik¢a yiizde Cr203 igerigi w ile ifade edilmistir [Zhao et al.,
2018].

p = 0536w? + 0,676w + 4,00 (3.13)

Kat1 ¢ozelti olugumu, kiitle taginimini arttirarak yogunlagsmayi destekleyebilir
[Wang et al., 2012]. Eger daha fazla miktarda Cr.Os kat1 ¢ozelti olusturabilirse, Cr-
icerikli tiirlerin buharlagsmasi siliphesiz baskilanmis olur bu da sinterleme siirecini
destekleyebilir. Xia ve arkadaslari Cr.Oz kaynagi olarak krom nitrat igerikli bir 6ncii
malzeme kullanimiyla genellikle daha kiigiik parcacik boyutu ve iyi sinterlenme
etkinligi saglanabilecegini gostermislerdir. Katki malzemesinin matriste homojen
dagilimi, kat1 ¢ozelti olusumu ve yogunlagsma iizerinde pozitif bir rol oynamaktadir

[Xia et al., 2016].
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Cr203'lin sinterleme mekanizmasi Cr203'lin buharlagsmasi ve yogunlagmasi
oldugu i¢in, saf CroO3 tam olarak yogunlastirilamaz [Graham and Davis, 1971].
Bir¢gok arastirmaci Al2O3-Cr,Os seramiklerinin sinterlenme siirecinin, katyonlarin
diftizyonu ile kontrol edildigini ifade etmistir [Ownby and Jungquist, 1972],
[Callister et al., 1979]. Yani, katyonlarmn difiizyonunun hizlandirilmasiyla, daha
yogun sinterlenmis Al,O3-Cr,03 seramik biinyesi elde edilebilmektedir. Katyonlarin
diflizyonunu hizlandirmak i¢in katyon bosluklarini arttirmak gereklidir. Bunu
yapmanin bir yolu, daha biliylik degerliklere sahip katyon igeren safsizliklarin
(6rnegin TiOy) ilave edilmesidir [Hirata et al., 2000]. W.D. Callister ve arkadaslari
Cr203’in yogunlagsmasinin TiO2 ilavesiyle arttirildigint gostermislerdir [Callister et
al., 1979]. TiO; ilave edildigi zaman AI** ve/veya Cr®* iyonlar1 daha yiiksek valansa
sahip Ti* iyonu ile yer degistirmekte bu da katyon difiizyonunu dolayisiyla da
yogunlagmayi arttiran katyon bosluklar1 yaratmaktadir [Nath et al, 2013].

Al203 ve ZTA malzemeler i¢in Cr203 ilavesinin mekanik 6zellikler iizerine
etkisinin incelendigi birgok c¢alisma literatirde mevcut bulunmaktadir. Crz03
ilavesinin Al203; malzemelerin sertlik, cekme mukavemeti, elastisite modiilii, kirilma
toklugu ve termal sok direncini arttirdigi bunun da mikroyapidaki degisiminden
kaynaklandig1 belirtilmistir [Seo et al., 2006], [Riu et al., 2000]. Tablo 4.1’de Al203
ve ZTA malzemelere Cr,03 takviyelendirmesinin mekanik 6zellikler iizerine olan
etkilerini gosteren literatliir Ornekleri verilmistir. Riu ve arkadaslar1 yaptiklar
calismada 1500°C’de sicak preslenmis Al.O3-Cr.Oz seramik sisteminin mekanik
ozelliklerini incelemisler, % 2 mol Cr20s ilavesiyle kirilma toklugunda artis elde
etmiglerdir. Cr®" iyonlarinin Al,Os taneleri yiizeyindeki difiizyon hizinin fazla
olmasindan dolayi, sinterleme isleminin erken agsamasinda Cr2Os'e bitisik Al,Os3
taneciklerinin yiizeyi Cr®" iyonu bakimindan daha zengindir. Cr®" iyonunca daha
zengin olan tanelerin diger tanelere gore, tane simirindaki bagdasim gerinim
enerjisinden dolayr daha hizl biiyiidiigii kabul edilmektedir. Kat1 ¢ozelti olusumuyla
meydana gelen mikroyapisal degisimle elde edilen levha gibi uzun taneler, catlak
kopriileme mekanizmasiyla kirilma toklugunda artis saglamistir. Elastik modiiliis ve
sertlikte az bir miktar artis elde edilmesine ragmen, Cr2Os3 ilavesi sonucu artan tane

boyutunun etkisiyle mukavemette azalma meydana gelmistir [Riu et al., 2000].
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Tablo 4.1: Al>O3 ve zirkonya takviyeli aliimina (ZTA) malzemelere Cr.0O3
takviyelendirmesi iizerine literatiirden ornekler.

Kompozisyon Sinterleme Cry0; Relatif Sertlik Tokluk
miktar1 | yogunluk | HV veya | (MPa-m'?)
(Agirlikga) (%) GPa
(%)
0 98 1681 +£20 | 3,7+0,05
Al;03-Cr,04 Sicak
[Riu et al., presleme
2000]. 1500°C, 3 98 1738 26 | 4,7+0,18
vakum

Al,Os- (ag %15
YSZ) (ZTA), 0 95 17,6 3,30
Cr203
[Xiaetal., 2016]
1540°C -
AlLOs- (ag. %15 | 2 saat hava
YSZ) Cr,0s3 (Cr ortaminda 0,5 98,5 17,8 3,40
kaynag1 olarak
Cr,0; tozu)
[Xiaetal., 2016]

Ales- (ag %15
YSZ) Cr,03(Cr 0,5 99,5 18,10 4,70
kaynag1 olarak
CI’(N03)3.9H20)
[Xiaetal., 2016]

Al;05-Cr,03 Sicak 0 98 2100 3,40
[Seo et al., presleme
2006]. 1400°C

argonda 1 98 1914 5,30

Li ve arkadaslar1 sicak presleme ile sinterledikleri % 0,1-10 mol Cr203 igeren
Al203-Cr203 seramik sisteminin mekanik 6zelliklerini incelemisler, % 0,4 mol Cr203
ilavesiyle mukavemette artis elde etmislerdir. Kirilma mukavemetindeki artis, daha
biiyiik iyon yaricapina sahip olan Cr** (0,076 nm) ile AP* (0,068 nm) iyonlarimnin yer
degistirmesi etkisiyle meydana gelen lokal basma gerilmelerinin yarattig1 tane sinir1
modifikasyonuna baglanmistir. Bu ¢ok lokalize olan basma gerilmeleri tane
siirlarin1 mukavemetlendirme etkisi saglamaktadir. Ancak % 1 moliin {izerinde

Cr20silavesiyle bu durumun etkisini yitirdigi belirtilmistir [Li et al., 1999].
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5. DENEYSEL YONTEM

5.1. Malzeme ve Uretim Metodu

Tez ¢alismasi i¢in saf aliiminaya katki yapilacak uygun seramik ve metal fazin
secimi, bolim 3 ve boliim 4 igerisinde acgiklanan bilgiler de dikkate alinarak
yapilmigtir. Saf aliiminanin mekanik 6zelliklerinde iyilestirme yapilmasi amaglandigi
icin mikroyapida ve/veya seramik bilinyede degisiklik yaratabilecek malzemeler
se¢ilmistir. Bunun igin oksit seramiklerde, gorece diisiik sicakliklarda (< 1600°C),
diisiik maliyeti ile seri lretime imkan saglayan basingsiz sinterleme metodu
kullanilarak sinterleme yapilabilecek katkilar arastirilmistir. YSZ, aliiminanin
mukavemet ve kirilma toklugunda artis saglayabilen 6nemli bir katki malzemesidir
ve aliimina igerisindeki ¢ozintrliigi ¢ok disiiktiir (1450°C, ~2000 ppm). Ni, yiiksek
ergime sicakligina sahip ve yiiksek sicaklikta kararlilik gosteren bir metal olmasina
ilaveten esas olarak yarattig1 mikroyapisal etkiler ve Hall-Petch davranisi gostermesi
sebebiyle se¢ilmistir. Ayrica Ni pargacik takviyeli aliimina matrisli nanokompozit
malzemeler daha 6nce Kafkaslioglu ve Tiir tarafindan ¢alisilmistir [Katkashioglu and
Tiir, 2016]. Tuan et al. Ni ve Al2O3 arasindaki ¢oziiniirliigiin ¢ok diisiik oldugunu
ifade etmistir. [Tuan et al., 2007]. Al203-Cr203 seramik sistemi tam yer alan kati
¢Ozelti olusturmakta ve olusan kati ¢ozeltinin mekanik ozellikler iizerinde olumlu
yonde etkileri olmaktadir. Aym anda iki farkli katkinin beraber yapildig
kompozisyonlar i¢in (YSZ+Ni) ve (Cr203+Ni) katkilarin beraber yaratacagi
sinerjetik etkinin sonuglar1 incelenebilmistir. ZrO, ve Cr203z igerisinde Ni
¢ozlnlirliigliniin son derece az oldugu da literatiirde bildirilmistir [Young, 2016],
[Wang et al., 2004].

Calisma kapsaminda hazirlanan seramik ve kompozit toz karisimlari igin
kullanilan a-Al203 tozu Alfa Aesar’dan (% 99,95 saflikta, 0,25-0,45 um ortalama
tane boyutu), % 3 mol vyitria ile stabilize ZrO> tozu Inframat Advanced Materials’
dan (< 0,5 um), Cr203 tozu Alfa Aesar’dan (% 99 saflikta, 200 nm ortalama tane
boyutu), nikel nitrat hekzahidrat (Ni(NOs)2-:6H20) Alfa Aesar’dan (% 98 saflikta,
molekil agirhig: 290,80 g/mol), krom nitrat nonahidrat (CrN3O9.9H20) Sigma-
Aldrich’den (% 99 saflikta, molekiil agirligi: 400,15 g/mol), amonyum bikarbonat
(NH4HCO3) Sigma-Aldrich’ten (% 99 saflikta, molekiil agirligi: 79,06 g/mol),
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poliakrilik asit (Darvan 821A) MSE Teknoloji’den ve polipropilen karbonat (PPC)
(QPAC 40) Empower Materials’dan temin edilmistir.

Calismalarda heterojen c¢oktiirme yontemi nano boyutta Ni igeren seramik
matrisli kompozitlerin hazirlanmasinda kullanilmistir. Heterojen ¢oktiirme yontemi,
seramik matriste nano boyuttaki metal fazin homojen bir sekilde dagilimini saglayan
bir yontem oldugu igin tercih edilmistir [Li et al., 2004]. Bu iiretim yontemi ilk
olarak 2000’li yillarda Li ve arkadaglar1 tarafindan metal parcacik takviyeli seramik
nanokompozitleri tiretmede basari ile uygulanmistir [Li et al., 2001]. Bu yontemde
seramik matris toz yiizeyleri, heterojen ¢ekirdeklenme boélgelerini olusturmakta ve
Ni(NOz)2-6H20 nikel 6nciiliiniin kullanimiyla elde edilen ve devamli halde bulunan
amorf bir faz (NiCO3.2Ni(OH)2.2H,0) ile kaplanmaktadir. Heterojen ¢oktiirmeyi
saglayabilmek i¢in amorf faz konsantrasyonu (C), amorf fazin sulu ¢ozeltisindeki
¢oziinirligt (Cs) ile kritik gekirdeklenme (Chomo) konsantrasyonunun arasinda bir
degerde (Cs < C < Chomo) olmalidir [Nakamura and Kato, 1992]. Boylelikle kaplama
veya parcacik biliylimesi igin gerekli olan caligma konsantrasyon araligi elde
edilmektedir. Damla damla ilave edilen c¢oktiriici NHsHCO3z ¢ozeltisi,
konsantrasyonun yavas yavas artmasini saglar ve (C > Cs) oldugunda amorf faz
seramik matris yiizeyinde c¢okelmeye baglar. NiCO3.2Ni(OH)2.2H2O faz1 ile
kaplanmis seramik tozu 1sil islemlere tabi tutularak (kalsinasyon ve indirgeme),
seramik matriste ayrik parcaciklar halinde bulunan, nano boyutta nikel metali eldesi
saglanir.

Nano boyutta Ni metali icermeyen kompozisyonlar hazirlanirken belirlenen
miktarlarda tartilan seramik tozlarina, saf su ortaminda (krom nitrat nonahidrat
icerenler i¢in ilgili hidratin sulu ¢ozeltisinde) aliimina bilyalar kullanilarak bilyali
degirmenleme yapilmistir ve akabinde kurutulmustur. Ardindan 1s1l islemle dagiticis
poliakrilik asit uzaklastirilarak, polimer baglayici ilavesine (PPC) ve presleme
islemine hazir hale getirilmistir. Her bir kompozisyonun hazirlanmasi ile ilgili detayli

prosediire boliim igerisinde basliklar halinde deginilecektir.
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5.2. Kompozisyonlar icin Katki Oranlarinin Belirlenmesi

5.2.1. Cr,03 I¢eren Kompozisyonlar

Saf Al>O3 seramigine yapilacak uygun Cr203katki miktarlarinin belirlenmesi
icin 6n calismalar gerceklestirilmistir. Ilk olarak Cr,Os kaynag: olarak krom nitrat
nonahidratin kullanildigi hacimce % 0,4, 1 ve 5 Cr.0z igeren seramik tozlari
hazirlanmistir. Uretim yontemine ait akis semasi Sekil 5.1°de verilmistir. Ilgili

miktarlar literatiir calismalar1 da dikkate alinarak diisiik oranlarda se¢ilmistir.

AL O, Krom (III) nitrat nonhidrat + Poliakrilik
saf su asit

24 saat bilyali degirmenleme

Kurutma

Hava ortaminda 700°C-2 saat

Baglayic1 PPC ilavesi, eleme, presleme

Sinterleme hava veya H,/Ar ortaminda
1550°C-2 saat

Sekil 5.1: Krom nitrat nonahidratin kullanildigi kompozisyonlarin hazirlanmasi ile
ilgili Giretim akis semasi.

100 g o-Al203 tozu ve istenen Cr.O3 hacim oranin1 verecek sekilde hassas
olarak tartilan krom nitrat nonahidratin saf su ortaminda hazirlanan ¢ozeltisi
karnistirllarak, toz agirhigimin % 0,5’1 miktarindaki dagitici poliakrilik asit ilave
edilmesinin ardindan 24 saat siiresince bilyali degirmenleme yapilmistir. Tim
degirmenleme islemleri Nalgene® siselerde, bilya/toz agirlik oran1 7 olacak sekilde,
160 devir/dk ¢evirme hizinda, Al2Os bilyalar kullanilarak gergeklestirilmistir.
Degirmenleme sonrasi siseden alinan toz karisimi bilyalardan arindirildiktan sonra
80°C civarinda sicak tabla tlizerinde kurumaya birakilmigtir. Kurutma islemi sonrasi

her bir oran i¢in sert macun kivaminda bir karisim elde edilmis, 1s1l islem 6ncesi bu
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sert karisim agat havanda iyice ezilmis, toz haline getirilmistir. Toz, 700°C’de 2 saat
hava ortaminda 1s1l isleme maruz birakilarak hem dagitici yapidan uzaklastirilmis
hem de krom nitrat oOnciilinden krom oksit eldesi saglanmistir. Isil islem
parametreleri Sekil 5.2°de verilen TG/DTA analizine ve literatiir verilerine gore

secilmistir [Xia et al., 2016].

TG /% DTA /(uV/mg)
Peac7226°C 2040mg | P 20
///7//
102 § -
.//Ir
/’/
100 - 15
e
P
98 4 / ’ Agirlik degisimi: 6,70 %
96 - e 1.0
Peak 2156 c:n Sv/ng/ ﬁ
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92 4
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100 200 300 400 500 600 700
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Sekil 5.2: Al203- % 1 Cr203 kompozisyonu eldesi saglamak i¢in hidratindan
hazirlanan tozun hava ortami i¢in elde edilen TG/DTA egrisi.

Isil islem sonrasi seramik toz karisimlarina PPC baglayic1 eklenmistir.
Baglayici igin once 200 ml aseton igerisinde 5 g PPC ilavesiyle stok ¢ozelti
hazirlanmistir. Toza agirlikca % 3 baglayict ilavesi saglayacak sekilde ¢ozeltinin
uygun bir miktari, bir beherde tozla iyice karigtirllmis ve ¢eker ocak altinda aseton
ucurulmustur. Kurutulan baglayici ilaveli toz havanda iyice ezilmis, 90 u elekten
gecirilerek graniil haline getirilmistir. Tozlar 0,85’er g tartilarak ve 16 mm ¢apindaki
celik silindir kalip kullanilarak 6nce 40 MPa basing altinda tek eksenli preste
basilmistir. Ardindan yas yogunluk ve mukavemeti arttirmak i¢in peletlere 200 MPa
basing altinda soguk izostatik pres (CIP) yapilmistir. CIP sonrast numunelerin yas

yogunluklar1 % 58 dolaylarinda bulunmustur.

60



(b) (c)

’ ()
I X .
) & _._:O

Sekil 5.3: Soguk presleme sonrast Al203-Cr.O3 numuneleri: a) % 0,4, b) % 1, ¢) % 5,
Cr2Ozigeren.

CIP yapilan numuneler ayri ayri hava ve % 90 argon + % 10 hidrojen
indirgeyici atmosfer altinda 1550°C’de 2 saat sinterlenmistir. Sinterleme iglemi dnce
2°/dk ile 25°C’den 250°C’ye ¢ikilip yarim saat bekleme, sonra 1°/dk ile 250°C’den
350°C’ye cikilip 1 saat bekleme seklinde yapilarak PPC baglayict ugurulmustur.
350°C’den 1550°C’ye 5°/dk ile ¢ikilarak 2 saat bekleme ile sinterleme islemi
yapilmig, numuneler firn igerisinde 10°/dk ile oda sicakligina sogumaya
birakilmistir. Camsi gegis sicakligi 15-40°C olan PPC hem hava ortaminda hem de
indirgeyici atmosfer altinda uzaklastirilabilen bir polimer oldugu i¢in ¢aligmada tiim

kompozisyon numunelerinin hazirlanmasinda tercih edilmistir.

Sekil 5.4: Hava ortaminda sinterlenen Al203-Cr20O3 numuneleri: a) % 0,4,
b) % 1, ¢) % 5 Cr20zigeren.

Baglayici ugurma sicakligi (~ 350°C) ireticinin teknik verisinden saglanmuis,
sinterleme ile ilgili olan parametreler literatiir calismalari ile Kafkaslioglu ve Tiir’ {in
alimina i¢in gerceklestirdigi Onceki caligmalar dikkate alinarak belirlenmistir
[Kafkaslioglu and Tiir, 2016]. Sinterleme sonrasi tiim numunelerin yogunluklari,
alimina tane boyutlar1 ve sertlikleri Olgiilerek diger kompozisyonlarla birlikte

tiretilecek daha biiyiik disk numuneler i¢in uygun Cr.O3 miktarlari belirlenmistir.
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5.2.2. ZrO; ve Ni I¢eren Kompozisyonlar

Al;03 matriste ayn1 anda % 3 mol Y203 ile stabilize edilmis ZrO> ile nano
boyutta Ni i¢ceren numunelerin hazirlanmasi oncesinde, bu katkilarin oranlarinin ve
mekanik Ozelliklere olan etkilerinin belirlenmesi amaciyla bir 6n ¢alisma
gerceklestirilmistir. Caligmada Tuan ve arkadaslariin gerceklestirdigi calisma 6rnek
aliarak sirastyla ZrOz ve Ni katki oranlart hacimce % 5 ve % 1 olacak sekilde
belirlenmistir [Tuan et al., 2005]. Ayrica Kafkaslioglu ve Tiir daha 6nce hacimce %
5, 3, ve 1 Ni katkili aliimina matrisli nanokompozitler iizerine yaptiklar1 ¢aligmada
en iyi yogunluk-sertlik degerlerini % 1 Ni i¢ceren kompozisyon i¢in elde etmislerdir
[Kafkaslioglu and Tiir, 2016]. Belli kritik hacim orani iizerindeki (% 10) ZrO:
ilavesinin, ZrO, ve Ni katkili Al,O3 kompozitlerin oksidasyon direncini 6nemli
Olclide azaltma etkisinden oOtiirii, hacimce ZrO. katki miktar1 % 10’nun altinda
tutulmustur [Tuan et al., 2005]. Calisma, prizmatik numuneler halindeki Al20z3- % 5
ZrO ile Al203 - % 5 ZrOz - % 1 Ni kompozisyonlarinin karsilastirilmasi tizerine
kurulmustur. Daha sonra disk formunda iiretilen numunelerin 6zellikleri monolitik
altimina ile karsilastirilmistir.

70 g Al203 tozu, son kompozitte hacimce % 5 oraninda ZrO> katkis1 saglayacak
miktarda YSZ ve toz agirliginin % 0,5 oranindaki dagitici poliakrilik asit, 100 ml saf
su igerisinde Al2O3 bilyalar kullanilarak (bilya/toz agirlik orani 100) 24 saat
degirmenleme yapilmistir. Degirmenleme sonrasi bilyalardan arindirilan toz karisim
sicak tabla lizerine koyularak kurutulmustur ve agat havanda iyice ezilmistir.
500°C’de 2 saat hava ortaminda bekletilen tozun dagiticis1 uzaklastirilmistir ve toz
baglayici ilavesine hazir hale getirilmistir.

Al203 - % 5 ZrO2 - % 1 Ni kompozisyonlarinin hazirlanmasi i¢in heterojen
¢oktiirme yontemi kullanilmustir. Uretim ydntemine ait akis semast Sekil 5.5°te
verilmistir. {lk asamada son kompozitte hacimce % 1 oraminda Ni metali eldesi
saglayacak miktardaki nikel nitrat hekzahidratin saf su icerisindeki c¢ozeltisi
hazirlandiktan sonra, 70 g Al.O3 tozu, hacimce % 5 ZrO; oranini saglayacak YSZ ve
dagitici (toz agirhiginin % 0,5’1), AlOz - % 5 ZrO. ile ayni sartlar altinda
degirmenlenmistir. Degirmenleme sonrasi bilyalardan arindirilan toz karisimina
kuvvetli karistirma altinda ¢oktiiricii amonyum bikarbonat sulu ¢o6zeltisi damla
damla ilave edilmistir. Coktiirlicii fazla miktarda olacak sekilde, son kompozitteki Ni
mol miktarinin yaklasik 5 kati olacak bir miktarda secilerek, 1 molar sulu ¢ozelti
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halinde hazirlanmistir. CoOktiiriici oram1 yapilan 6n c¢alismalarla belirlenmistir.
Aliimina ve zirkonya seramik toz karisimi heterojen ¢ekirdeklenme bolgeleri gorevi

gorerek NiCO3.2Ni(OH)2.2H20 amorf fazi ile kaplanmistir.

Al,O; + % 5 hacim oranimi verecek % 3 mol Yitria iceren tetragonal ZrQ, +
% 1 Ni hacim oranim verecek nikel nitrat +
saf su+ dagitic

24 saat bilyali degirmenleme

Coktiiriicii ilavesi

Siizme, kurutma

500°C-2 saat hava

T700°C-4 saat Hy/Ar

PPC ilavesi+ eleme + presleme

Sinterleme 1550°C-2 saat H,/Ar

Sekil 5.5: Hacimce % 5 YSZ ve % 1 Ni i¢eren Al20O3 kompozitlerinin iiretimi.

Coktiirticii ilavesinin ardindan elde edilen karigim filtre kagidi kullanilarak
vakum pompast yardimiyla siizlilmiis, saf su ve ethanol ile yikanip hava ortaminda
kurumaya birakilmigtir. Kurutma islemi sonras1 havanda iyice ezilen kompozit toza
once 500°C’de 2 saat hava ortaminda kalsinasyon 1sil islemi yapilarak dagitici
poliakrilik asit ugurulmus ve amorf fazdan, ayrik pargaciklar halinde bulunan nano
boyutlu nikel oksit (NiO) eldesi saglanmistir. Kalsinasyon sonrast kompozit toz
700°C’de 4 saat % 10 Hz+ % 90 Ar atmosferi altinda 1s1l islem gérmiistiir ve nano
boyutlu NiO, Ni metaline indirgenmistir [Kafkaslioglu and Tiir, 2016]. Tiim bu
islemler sonrasi elde edilen Al>O3-ZrO>-Ni kompozit tozuna agirlik¢a % 3 miktarda
stok cozeltiden PPC baglayici ilavesi yapilmistir. Asetonu ugurulduktan ve toz
kurutulduktan sonra havanda ezilerek ve en son 90 u elekten gegirilerek preslenmeye

hazir hale getirilmistir. 40 x 50 mm? olan dikdortgen celik kalip kullanilarak tek
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eksenli preste 30 MPa basing altinda 12’°ser g tartilan kompozit tozlar preslenerek yas
numuneler hazirlanmistir. Yas numunelere daha sonra 200 MPa basing altinda CIP
yapilmistir. Al203 - % 5 ZrO; kompozit yas numunelerinin hazirlanmasi da ayni
sartlar altinda gerceklestirilmistir.

Sinterleme islemi yiiksek sicaklik kapasiteli Carbolite® marka yatay tip tiip
firm kullanilarak 1550°C’de 2 saat % 10 H2 + % 90 Ar atmosferi altinda
gerceklestirilmistir. 2°/dk ile 25°C’den 250°C’ye ¢ikilip yarim saat beklenmis, sonra
1°/dk ile 250°C’den 350°C’ye ¢ikilip 1 saat bekleme ile PPC baglayici
uzaklastirilmigtir. 5°/dk ile 1550°C’ye ¢ikilarak 2 saat bekleme ile sinterleme islemi
sonrast numuneler firin igerisinde 10°/dk ile sogumaya birakilmigtir. Sinterleme
sonras1 ZrOz ve Ni igerikli numunelere ait fotograf Sekil 5.6.a)’da goriilmektedir.
Numuneleri mekanik testlere hazir hale getirmek amaciyla taslama makinesinde iki
tarafli olarak taslama islemi gergeklestirilmis, numunelerin boyutsal paralellikleri
saglanmigtir. Numunelerin taslanmasina ait goriintii Sekil 5.6.b)’de verilmistir.
Sinterleme ve taglama sonrasi numuneler 3 mm genislik, 2,5 mm kalinlik ve 40 mm

uzunlugu olacak sekilde elmas disk kesici kullanilarak ¢ubuklar halinde kesilmistir.

Sekil 5.6: a) Sinterleme sonras1 prizmatik numuneler, b) numunelerin taglanma
islemi.

Cubuklar halinde kesilen numunelerin yogunluk, X-1511 kirinimi, mikroyap1
ve tane boyutu analizi yapilmis; elastik modiiliis, sertlik, mukavemet ve tokluk
Olctimleri gercgeklestirilmistir. Elde edilen bilgiler dogrultusunda ayni1 kompozisyon
numuneleri disk formunda iiretilmistir ve detaylara sonraki basliklar altinda yer

verilmisgtir.
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5.3. Kompozisyonlarin Hazirlanmasi

Tez calismast kapsaminda disk formunda {iretilen numunelere ait

kompozisyonlar ve hacimsel oranlar1 asagida listelenmistir:

e Monolitik Al203
o AlO3-%5ZrO;
e Al203-% 1 Ni
o AlO3-%52rO2-% 1 Ni
e Al203- Cr203
- AlO3 - % 0,5 Cr203 (Cr203 kaynagt: tozu)
- Al2O3 - % 1 Cr203 (Cr2.03 kaynagi: tozu)
Al>03 - % 5 Cr203 (Cr203 kaynagi: tozu)
Al>03 - % 1 Cr203 (Cr203 kaynagi: nitrati)
Al;03 - % 5 Cr203 (Cr203 kaynagi: nitrati)
e AlbO3-%1Cr,03-% 1 Ni

Kompozisyonlarin verilen katki miktarlar, karsilastirma yapmayr saglamaya
yonelik olarak hacimce ylizdeler cinsinden verilmistir ve ozellikle Cr203 igin
sinterleme Oncesi toz asamasindaki miktarlar1 ifade etmektedir. Cr.03’in Al2O3 ile
kati ¢ozelti olusturuyor olmasi ve sinterleme sirasinda farkli oksitleri halinde
buharlagsmas1 gibi nedenlerden 6tiirii son seramik biinyedeki miktarin1 tam olarak
belirlemek gii¢ olacaktir. Bu nedenlere dayanarak, verilen hacim oranlarina goére
hesaplamalar ve karsilastirmalar yapilmistir.

Disk formunda numuneler iiretmek i¢in kompozisyonlarin hazirlanmasina ilk
olarak monolitik Al203 tozundan baglanmistir. 100 g Al2Os ve agirhgmin % 0,5’
dagitict poliakrilik asit saf su icerisinde aliimina bilyalar ile (bilya/toz agirlik oran1 7
olacak sekilde) 160 devir/dk donme hizinda 24 saat degirmenlemeye koyulmustur.
Degirmenlenen toz bilyalardan arindirilarak, sicak tabla iizerinde 80°C civarinda
kurutulmustur. Kurutulan toz agat havanda iyice ezilmis, 500°C’de 2 saat hava
ortaminda 1s1l iglem ile dagitici uzaklastirilmistir. Hacimce % 5 oraninda YSZ igeren

Al203 - % 5 ZrO2 kompozit tozlarini tiretmek i¢in monolitik Al2Ozile ayni prosediir
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takip edilmis, yalnizca ilk asamada uygun miktardaki YSZ tozu da Al2Os ile birlikte
ilave edilerek degirmenlenmistir.

Nano boyutta Ni iceren tim kompozisyonlarin (Al203/Cr,03+Ni ve
Al203/ZrO2+Ni) iiretimi daha evvel anlatilan heterojen ¢oktiirme yontemine gore
gergeklestirilmistir. Bu yonteme ait akis semasi Sekil 5.7°de 6zetlenmistir. Kurutma
islemi sonras1 Al;O3 - % 5 ZrO- - % 1 Ni 6n ¢alismasinda da gergeklestirilen sicaklik
ve atmosferlerde, kalsinasyon ve indirgeme islemleri yapilmistir. Ni katki miktart
tim kompozisyonlar i¢in hacimce % 1 olacak sekilde secilmistir. Nikelin ergime
sicakliginin (1453°C) iizerinde gergeklestirilen sinterleme islemi sirasinda, tane
biiylimesinin olabildigince 6nlenmesi agisindan da diisiik miktardaki metal orani

tercih edilmistir.

0-ALO; Ni(NO;), 6H,0 + saf Z10, veya Poliakrilik asit
tozu su Cr,05 tozu

[ 24 saat ]
degirmenleme

1 molar NH,HCO; sulu
Karistirma R
gozeltisi

[ Coktiirme, siizme, kurutma ]

Sekil 5.7: Nano Ni i¢eren kompozisyonlarin iiretimine ait akis semasi.

Cr.03 kaynagi olarak 200 nm ortalama tane boyutuna sahip Cr203 tozu
kullanilan hacimce % 0,5, 1 ve 5 Cr20zigeren seramik tozlari, 100’er g Al2Ostozu ile
uygun miktarlarda tartilan Cr2O3 tozunun, dagiticiyla birlikte saf su igerisinde
degirmenlenmesi ve kurutulmasiyla {iretilmistir. Degirmenleme ve kurutma islemi
diger kompozisyonlarla ayni sartlar altinda gerceklestirilmistir. Kurutulan toz iyice
ezildikten sonra, yine digerleri ile ayni sartlar altinda dagitici uzaklastirilmistir.

Cr203 kaynag olarak krom nitratin kullanildigi kompozisyonlar Sekil 5.1°de
verilen prosediire gore iiretilmislerdir. Cr203 igeren kompozisyonlar i¢in yapilan 6n
calisma neticesinde optimum ozellikleri saglayan oranin hacimce % 1 oldugu
gortilmiis ve % 1 Cr203 oran1 hem nitrat hem de Cr20s toz kaynagindan seramik
tiretimi igin tercih edilmistir. % 1 katki oranindaki Cr203 hacimce % 1 Ni ile birlikte

Al;O3’ya katki yapilarak, bu iki katkinin seramigin yogunlagsma ve mekanik
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ozelliklerine olan ortak etkisi incelenmistir. Karsilastirma amaclh olarak % 5 Cr203
oranina sahip kompozisyonlar da ayrica her iki Cr.O3 kaynagi igin iiretilmislerdir.
Tiim kompozisyonlar i¢in en son 1s1l iglem sonrast % 3 agirlik oraninda PPC
baglayict ilavesi yapilmigtir. Baglayici, aseton icerisinde hazirlanan stok
cozeltisinden uygun miktarda alinarak toz ile karistirilmis, manyetik tabla iizerinde
polimerin toz ile iyice karismasi saglanmis ve aseton ugurulmustur. Daha sonra toz
agat havanda iyice ezilmis ve en son 90 p elekten gegirilerek elenmistir. Tiim
kompozisyonlar i¢in numuneler ayni sartlar altinda preslenmistir. 6’sar g olacak
sekilde tartilan tozlar, hidrolik tek eksenli pres yardimiyla 35 mm ¢apa sahip ¢elik
silindirik kalip kullanilarak 40 MPa basing altinda basilmis, 200 MPa basing altinda
ise CIP yapilmistir. CIP sonrasi numuneler i¢in hesaplanan yas yogunluklar Tablo

5.1’de verilmistir ve % 57-60 araliginda degismektedir.

Tablo 5.1: CIP sonrasi numuneler i¢in hesaplanan yas yogunluklar.

Kompozisyon Yas yogunluk

g/cm? ve (%)
Al203 2,32 (58)
Al,03 - % 5 ZrO; 2,37 (58)
Al203 - % 1 Ni 2,30 (57)
Al,03-% 1 Ni-%5 ZrO, 2,36 (57)
Al>,O3 - % 0,5 Cr,03 tozundan 2,33 (58)
Al;O3 - % 1 CroO3 tozundan 2,37 (59)
Al>,03 - % 1 Cr203 nitratindan 2,41 (60)
Al>03- % 5 Cro03 tozundan 2,37 (59)
Al>03 - % 5 Cr203 nitratindan 2,32 (57)
AlO3-% 1 Ni-% 1 Cr03 2,30 (57)

Tabloda verilen yiizde yas yogunluklar, hesaplanan yas yogunlugun, Al2Os, Ni,
ZrO3 ve Cr20s3 i¢in yogunluklarin sirasiyla 3,98, 8,908, 6,10 ve 5,22 g/cm3 alinarak,
karisimlar kurali ile bulunan teorik yogunluklara orani ile elde edilmistir. Kompozit
malzemeler i¢in teorik yas yogunlugun bulunmasinda karisimlar kurali kullanilmakta
ve bu kural 6rnegin ili¢ bilesenden olusan bir malzeme i¢in Esitlik 5.1 ile ifade

edilmektedir.
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dkomp = d1V1 + dZVZ + d3V3 (51)

Burada dygmp kompozit malzemenin teorik yogunlugunu, d her bir bilesenin
yogunlugunu ve V ise her bir bilesenin hacim oranini belirtmekte olup; tim
bilesenlerin hacim oranlari toplam1 V; + V, + V53 = 1°dir.

CIP sonrasi tiim kompozisyonlar basingsiz sinterleme ile 1550°C’de 2 saat
sinterlenmistir ve sinterleme islemi 6n ¢alismalarda kullanilan kosullar altinda
gerceklestirilmistir. Cr20Oz ve Ni igeren kompozisyonlar i¢in krom oksitin
buharlasmasin1 (CrOz veya CrOsz formunda) ve nikelin oksitlenmesini 6nlemek
amactyla % 10 H2+ % 90 Ar atmosferi altinda, diger tim numunelere ise ayni firinda
hava ortaminda sinterleme yapilmistir. Sinterlenen numunelerin  boyutlar
kompozisyonlara ve yogunluk farkliliklarina gore degismekle beraber numuneler
yaklasik 28 mm ¢apinda ve 2,5 mm kalinligindadir. Yani tiim kompozisyonlar i¢in
sinterleme sonras1 % 17 gibi bir ¢ekme (CIP sonrasi boyutlar dikkate alindiginda)
gozlenmistir. Sinterleme sonrast Al2O3, Al2O3- % 1 Cr203 ve Al2O3-% 5 ZrO2- % 1

Ni kompozisyon numunelerinin birkagina ait goriintii Sekil 5.8’de verilmistir.

i “u:m QTG

~"u.n
|
203 4 SHEs 9
*‘Hi

\I|\| T NN

Sekil 5.8: Sinterleme sonrasi a) Al2O3 b) Al203- % 1 Cr.03,
c) Al203- % 5 ZrO2-% 1 Ni numunelerinden bazilari.

5.4. Kompozisyonlarin Karakterizasyonu

5.4.1. Numunelerin Mikroyap1 Karakterizasyonuna Hazirlanmasi

Sinterlemenin ardindan tiim kompozisyonlara ait numunelerin yiizeyleri

mikroyap1 analizi ve mekanik 6zelliklerin dlgiimii i¢in hazirlanmistir. Al2O3 - % 5
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ZrOz - % 1 Ni kompozisyonlar:1 i¢in dikdortgen prizmalar seklinde hazirlanan
numunelere taglama ve kesme islemi sonrasi allegro (Struerts) ve 800 SiC kagit
zimpara ile ylizey zimparalama islemi yapilmistir. Cubuk formunda kesilen
numunelerin mukavemet testleri oncesi keskin kenarlar1 kenar etkilerini azaltmak
icin 400 SiC kagit zimpara ile yuvarlatilmistir. En son olarak sertlik ve tokluk testine
tabi tutulacak olan numunelerin yiizeyleri numuneler bakalite alindiktan sonra
sirastyla 120-180 mesh SiC zimparaya denk gelen Cameo® Platinium disk, 800, 1200
ve 2000°’lik SiC zimparalar kullanilarak zimparalanmig, 3 um ve 1 um elmas
soliisyon ile parlatilmistir.

Disk formunda hazirlanan numunelerin ytlizeyleri Sekil 5.9°da verilen tek yiizlii
lepleme makinesi kullanilarak zimparalanmis ve numunelerin kalinliklart + 0,03 mm
tolerans ile esitlenmistir. Zimparalama islemi ilk olarak 30 um ortalama toz boyutuna
sahip SiC (F320) ile gerceklestirilmis, daha sonra mukavemet testi sirasinda ¢gekme
gerilmesi etkisi altinda kalacak yiizeylere 1200°lik SiC kagit zimparalar kullanilarak
ince zimparalama yapilmistir. Numunelerin sertlik ve tokluk olgtimleri i¢in yiizeyleri
1200 SiC zimparadan sonra lepleme makinesinde ortalama toz boyutu 3 um olan SiC
(F600) ile zimparalanmistir. Ardindan 2000 SiC kagit zimpara ve 1 um elmas
sollisyon ile parlatilmistir. Parlatma islemi sonras1 mikroyap: analizi yapilacak olan
numuneler 1s1l olarak kompozisyonlara gore degisen farkli sicakliklarda daglanmustir.
Monolitik Al2O3 ve Al203/ZrO2 numuneleri 1400°C’de 2 saat hava ortaminda, Ni
iceren tiim kompozisyonlar 1400°C’de 1 saat % 10 H> + % 90 Ar atmosferinde,
Cr203 igeren tiim kompozisyonlar da 1400°C’de 2 saat % 10 H> + % 90 Ar’da

daglanmistir.

Sekil 5.9: Numunelerin zzimparalanmasinda kullanilan lepleme makinesi.
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5.4.2. Numunelerin Yogunluklarimin Ol¢iimii

Sinterleme sonras1 prizmatik numunelerin yogunlugu Arsimet metodu ile
oOl¢iilmiis, 35 mm silindirik kalip kullanilarak tiretilen disk formundaki numunelerin
yogunlugu ise hem Arsimet yontemi ile hem de hacimsel olarak boyutlara ve kiitleye
bagli Olgllmiistiir. Arsimet yonteminde ilk olarak numunelerin kuru agirliklar
alinmaktadir ve numunelerin yiizeye a¢ik goézeneklerinin hava yerine su ile
doldurulmasi i¢in numuneler saf su igeren beherlerde vakum altinda yaklasik 20 dk
bekletilmektedir. Boylelikle atmosfere agik olan gézeneklerin 6lgiilebilmesi miimkiin
olmaktadir. Vakum islemi biten numunelerin hazirlanan bir aparat yardimiyla saf
suda askidaki agirliklar1 alinmaktadir ve 6l¢iim tutarlilik acisindan yeterli miktarda
tekrarlanmaktadir. En son nemli bir bezle hafifce fazla suyu alinan numunelerin 1slak
agirliklar dlgiilmektedir. Kuru agirligin, 1slak ve sudaki agirligin farkina oraninin saf
suyun yogunlugu ile (1 g/em®) carpilmasiyla Arsimet yogunluklar bulunmustur.
Argimet veya hacimsel yogunluklarin, Esitlik 5.1 kullanilarak hesaplanan teorik
yogunluklara oram ise relatif yogunlugu vermektedir. Her bir kompozisyon ig¢in

ortalama yogunluk degerleri ve relatif yogunluklar 6l¢iilmistiir.
5.4.3. X-1511 Kirinmm Metodu ile Faz Analizi

Kompozisyonlara ait hazirlanan tozlarin ve sinterlenmis numunelerin igcerdigi
kristal fazlar ve yapilart X-151m1 kirmimi (XRD) metodu kullanilarak incelenmistir.
X-1sinlart analizi Bruker® D8 Advance marka cihaz kullanilarak (Cu-K, 1simasi ve
A= 1,54 A), 40 kV tiip voltaji ve 40 mA akim altinda yapilmistir. Numunelerin hizli
tarama islemi genellikle 10°-70° veya 10°-80° arasinda ve tarama hiz1 4°/dk olacak
sekilde gergeklestirilmis, gerektiginde bazi piklere odaklanilarak yavas tarama hizlar
(0,12°/dk) tercih edilmistir.

Ayrica 6n ¢aligma olarak hazirlanan kompozisyonlardan Al2O3- % 5 ZrO: - %
1 Ni numunesinin igerdigi Ni metal parcaciklarin kristal tane biiyiikligii, XRD
verileri kullanilarak FWHM (yar1 doruk genisligi) metodu ve Debye-Scherrer
denklemi ile hesaplanmstir. Ik olarak sinterleme dncesi Ni iceren tozlara, kristalit
boyutunu ilgili denklem ile hesaplamak igin nikelin en siddetli piki olan (111) i¢in
yavag tarama (0,1°/dk) ile (43°-47°) XRD yapilmigtir. Daha sonra sinterlenen
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numunelerden ayni pik i¢in ayni tarama hizinda aliman XRD verileri kullanilmistir.
XRD cihazindan kaynaklanan pik genislemesini bulmak i¢in referans olarak RSRP-
43275G silikon tozu kullanilmigtir. Referans silikon ve numune pikinin FWHM
degerini 6lgmek i¢in PeakFit yazilimi kullanilmistir. Pik geniglemesi, asagidaki

Esitlik 5.2 kullanilarak hesaplanmistir [Web 1, 2019]:

Blgoplam = B(,z‘ihaz + Br%umune (5.2)

Kristalit tane boyutunun hesaplanmasinda da Esitlik 5.3’de verilen Debye-
Scherrer denklemi kullanilmustir. Esitlikte A nm cinsinden dalga boyu (0,154 nm),
Brumune: FWHM yani radyan cinsinden XRD pikinin (111) yar1 yiiksekligi, 8 ise
pikin derece cinsinden yansima agisidir. Gerekli degerler yerine koyuldugunda D

kristalit boyutu (nm) bulunmustur.

D=094—2 (5.3)

numune €0S 0
5.4.4. Mikroyap1 Analizi

Numunelerin parlatma ve 1s11 daglama islemleri sonrast mikroyapisal
ozelliklerinin (tane boyutlari, tane morfolojileri, katkilarin matris igerisinde
dagilimlar gibi) incelenmesinde taramali elektron mikroskobu (SEM, Philips XL 30
SFEG marka) kullanilmistir. Numunelerin mikroyap:t analizi disinda mukavemet
testleri sonrasinda kirik yiizey incelemeleri ve disk numuneler i¢in Vickers iz tokluk
yontemiyle olusturulan catlaklarin uzunluklarinin hassas bir sekilde ol¢iimii SEM
kullanilarak yapilmistir. SEM analizi sirasinda gerektiginde SE modu (ikincil
elektron modu) veya BSE modunda (geri sacinimli elektron modu) goriintii
almmustir. Taramali elektron mikroskobu ile birlikte kullanilan enerji dagilimh X-
1s1n1 spektrometresi (EDS) element analizi yapmak i¢in tercih edilmistir.

Mikroyapt analizi i¢in ayrica numunelerden alinan SEM goriintiileri
iizerinden her bir kompozisyon i¢in Al>O3 tanelerinin ortalama boyutu 6l¢lilmiistiir.
Bu islem dogrusal kesistirme metodu kullanilarak gergeklestirilmis, SEM goriintiileri
lizerine rastgele ayni uzunlukla diiz ¢izgiler c¢izilmistir. Her bir rastgele ¢izginin

kestigi tane simr1 sayist (her bir kompozisyon icin 200’lin tlizerinde tane siniri
y Y
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sayllmis) belirlenerek ortalamasi alinmistir. Cizilen ¢izgilerin uzunlugunun, SEM
gorlintiisii iizerinde verilen um cinsinden Olcekteki karsiligi belirlenerek, bu
belirlenen sayinin ortalama tane sinir1 sayisina olan orani hesaplanmistir. Elde edilen
degerin 1,57 diizeltme faktorii ile ¢arpilmasiyla ortalama Al>Os tane boyutu pm
cinsinden bulunmustur [Oel, 1967].

Al,03/ZrO; ve Al03/ZrO2-Ni  kompozisyonlar: i¢in dikddrtgen prizma
formunda hazirlanan numunelere ait SEM goriintiileri kullanilarak ayrica tane boyut
dagilimlart belirlenmistir. SEM goriintiilerinden ayni kontrasta sahip ZrOz ve Ni
katkilarin ayirt edilme zorlugundan dolay1, ImageJ yazilimi kullanilarak ZrO2 ve Ni
tane boyutlari, ayr1 ayr1 hem tane i¢i hem de tane siirinda konumlanan pargaciklar
icin Ol¢iilmiistiir. Daha sonra OriginPro® 2016 programi ile verilerin histogram
grafikleri pargacik boyutu-sayi (adet) i¢in ¢izilmis ve lognormal dagilim gosterdigi
bilinen grafiklere egri uydurma yontemi uygulanmis, egrinin tepe noktasi ortalama

tane boyutu olarak ifade edilmistir.
5.4.5. Mekanik Ozelliklerin Olciilmesi

Yiizeyleri paralel hale getirilen numunelere dinamik rezonans teknigi
kullanilarak elastik modiiliis 6l¢timii yapilmistir. Grindosonic® marka Mk5 model test
cihazi kullanilarak ASTM C 1259 standardina gore oda sicakliginda olgiimler
gerceklestirilmistir. Numuneler elastik modiiliis, kiitle ve test numunesinin
geometrisi tarafindan belirlenen spesifik mekanik rezonans frekanslarina sahiptir. Bu
sayede bir malzemenin dinamik elastik 6zellikleri geometrisi, kiitlesi ve mekanik
rezonans frekansi bilindigi zaman hesaplanabilir. Dinamik kayma modiilii burulma
rezonans titresimi kullanilarak bulunmakta, dinamik elastik modiiliis ve dinamik
kayma modiiliisii Poisson oranmini  hesaplamada  kullanilmaktadir.  Olgiim
mekanizmasina ait sematik gosterim Sekil 5.10’da verilmistir [ASTM, 2001].
Calismada 6n hazirlik olarak tiretilen AloO3/ZrOz ve Al203/ZrO>-Ni kompozisyonlari
prizmatik numunelerine ve disk formunda iiretilen tiim kompozisyon numunelerine
elastik modiiliis 6l¢limii yapilmistir. Prizmatik kesit geometrisine sahip cubuk
seklinde kesilen Al,03/ZrO2 ve Al;03/ZrO2-Ni 6n hazirlik numuneleri, temel digiim

noktalarinda bulunan (L numune uzunlugu, her bir ugtan 0,224 L uzaklikta diigiim
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noktalar1) desteklerin iizerine yerlestirilmistir ve egme durumu i¢in numuneler test
edilmistir.

Disk geometrisinin kullanim1 monolitik seramikler ve parcacik/visker takviyeli
kompozit malzemeler i¢in uygundur. Devamli halde fiber iceren kompozitlerde
mekanik 0Ozelliklerin anizotropisinden otiirii tavsiye edilmemektedir. Bu 06lgiim
metodunda disk numuneler igin ¢ap/kalinlik orani en az 4 olmalidir, tavsiye edilen
degerler 10-20 arasindadir. Disk numuneler i¢in vuru ile algilayict noktalarinin
konumuna ait sematik gosterim Sekil 5.11°de verilmistir [ASTM, 2001]. Destek
noktalarinin kesin yeri i¢in diigiim daire ¢api, test numunesi ortalama c¢apinin 0,681'1
olarak hesaplanmaktadir. Al,O3/ZrO2 ve Al2O3/ZrO,-Ni prizmatik 6n ¢alisma
numuneleri ig¢in teorik elastik modiiliis degerleri karigimlar kuralindan
hesaplanmistir. Disk numuneler igin teorik elastik modiiliis degerleri ise parcacik
takviyeli seramik matrisli kompozit malzemeler i¢in daha dogru olan, VRH
ortalamasi olarak da adlandirilan, Voigt (karisimlar kurali) ve Reuss (ters karigimlar
kurali) smirlarinin (Esitlik 5.4 ve Esitlik 5.5) ortalamasi alinarak hesaplanmistir.
Esitliklerde verilen V ’ler hacim oranlarmi, E ’ler ise elastik modiiliisleri ifade
etmektedir [Green, 1998].

P Sinyal Déniigtiirticii Geki
¢
5632 Hz Giiglendirici o——._._
Okuma TEST NUMUNESI
Aleti Frekans
Coziimleyici L |
A Destek Sistemi A

Sekil 5.10: Dinamik elastik modiiliis 6l¢timii test araglarinin sematik diyagrami.
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2. Dogal Diiglim dairesi

= 1. Mod vuru noktasi ’ @ = 2. Mod vuru noktasi

= 1. Mod algilayic noktasi @ = 2. Mod algilayici noktasi

&= Destek Noktalar

Sekil 5.11: Disk numuneler i¢in vuru ve algilayici noktalarinin disk numune {izerinde

gosterimi.

E = E1V1 + E2V2 (54)
L_h. W
i + , (5.5)

On calisma olarak hazirlanan Al,03-% 5 ZrO; ve Al;03-% 5 ZrO2-% 1 Ni
kompozisyonlar1 i¢in mukavemet, {i¢ nokta egme testi ile ASTM C 1161-02
standardina gore hesaplanmistir. Mukavemet dlciimleri Instron® 5569 test cihazinda,
5 kgN’luk yiik hiicresi kullanilarak, 34 mm destek mesafesi ve 0,4 mm/dk iist ¢ene
hiz1 olacak sekilde gergeklestirilmistir. Sekil 5.12°de ii¢ nokta egme testinin
maksimum gerilme dagilimi ile beraber sematik gosterimi ve egme testi sirasinda
basma ile ¢gekme gerilmelerinin olusumu verilmistir [Web 2, 2019]. Hassas zimparali
ylizeyler c¢ekme gerilmesi etkisi altinda kalacak sekilde numuneler cihaza

yerlestirilmis ve kirtlmistir.
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Catlaklar Cekme

b)

Sekil 5.12: a) Ug nokta egme testinin sematik gsterimi, b) Ug nokta egme testi
sirasinda basma ve ¢ekme gerilmelerinin olusumu.

Test sirasinda elde edilen maksimum yiik degerleri asagida verilen Esitlik
5.6’da yerine koyularak egme mukavemet degerleri (o) MPa cinsinden
hesaplanmistir. Denklemde F yiikii (Newton), | destekler arasi mesafeyi (mm), b

numune genisligini (mm) ve h ise numune kalinligin1 (mm) vermektedir.

_ 3Fl
F = 2bnz

(5.6)

Disk numunelere ait eme mukavemet degerleri, esikieksenli egme testi (halka
tistiinde halka) ile ASTM C 1499-03 standardina gore dlglilmiistiir. Bu test metodu
monolitik ileri seramik malzemeler, visker/parcacik takviyeli kompozit seramikler
icin kullanilabilen bir ydntemdir. Testler, Instron® 5569 cihaz1 ile Sekil 5.13’te
sematik olarak da gdsterilen aparatlar kullanilarak gergeklestirilmistir.

Diizenekte destek halkanin ¢ap1 23,9 mm, yiik halkasinin ¢ap1 ise 9,8 mm’dir.
Sematik ¢izimde abartili olarak cizilen bilya ise 6 mm capa sahiptir. Yiik halkasi
capmin D, destek halkasi ¢apma Ds oran1 0,2 < D /Ds < 0,5 araliginda olmasi
gerektigi icin, test diizenegi, numune boyutlar1 da dikkate alinarak ve c¢elik
malzemeden islenerek ilgili ¢aplarda hazirlanmistir. Test sirasinda halkalar ile
numune arasindaki siirtiinme etkisini azaltmak i¢in halkalara hafif¢e yag (oleik asit)

stiriilmiis ve numuneler halkalar arasina ortalanarak yerlestirilmistir. Yiikleme hizi
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0,3 mm/dk olacak sekilde secilmis, numunelerin yiik halkasina bakan taraflari
kirilma sonrasi pargalarin dagilmamasi igin seffaf bir bant ile numunenin g¢apin
agsmayacak sekilde bantlanmistir. Hassas parlatilan yilizeylerin ¢ekme gerilmelerinin
etkisi altinda kalmasi istendiginden bu yiizeyler destek halkasi tarafina bakacak
sekilde yerlestirilmistir. Numuneler kirildig1 andaki kuvvet degerleri kullanilarak,

Esitlik 5.7 ile kirilma mukavemet (oy) degerleri hesaplanmigtir.

Yik
Bolgesi

Yuk Halkasi

Destek Halkasi

Dg=23.9 mm

Sekil 5.13: Esikieksenli mukavemet dl¢limiine ait test diizenegi.

_ 3(14+V)F (1 v)(a?-b?)
OF = one [l b (1+v)2R2 ] .7

Esitlikte F hasar yiikii, v Poisson orani, t numune kalinligi, a destek halka yarigapi, b
yiik halkas1 yarigap1 ve R ise numune yarigapidir [Morrell, 2007].

Seramik zirh levhalarinin balistik darbe davraniginin  yorumlama ve
¢coziimlenmesinin karmagik oldugu bir¢ok yontem vardir. Bununla birlikte, “statik”
mekanik testlerdeki kirilmayla baglantilar1 oldugu goriilen darbe olayma yonelik
durumlar mevcuttur. Ornegin, merkezinden balistik olarak test edilen seramikler ile
genellikle “statik” esikieksenli egme dayanimi testinde pargalanan seramik
numunelerin sonuglari, seramik zirh levhalarindaki kirilma desenleri bakimindan
benzerlik gosterirler. Bu gézlem, tiim balistik olaymn, bolgesel bir kursun/levha
etkilesimi ile seramik levhanin mekanik yiiklemeye makro-yapisal tepkisinin toplami

olarak kabul edilmesi durumunda makul olacaktir. Seramik “egme dayanim1™ verileri
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genellikle balistik modellerde seramik levhalarin performansini tahmin etmek igin
kullanilir. Ancak bu 6rnek igin seramiklerin egme dayanimi yaniltici olabilir.
Monolitik seramiklerin ¢ekme mukavemetlerinin mukavemet-boyut Ol¢ekleme
(zincirdeki en zayif halka 6rnekseli) durumu gosterdigi bilinmektedir. Ornegin ayni
malzemeye ait biiyilk bir seramik daha ufak olan numunesine goére daha diisiik
gerilmelerde hasara ugramaktadir [Wereszczak et al., 2005].

Tek eksenli egilme dayanim testleri (li¢ ve dort nokta egme) seramikler i¢in en
yaygin ve taninan mukavemet testleridir. Ancak esikieksenli egme dayanimi
testlerinde ¢ok daha biiyiik bir ylizey ve hacim etkilenme halinde oldugundan, zirh
levhalarinin merkezden balistik yliklenmesinden kaynaklanan egilmeyi tek eksenli
egilme testine gore daha iyi taklit ettigine inanilmaktadir. Esgikieksenli egme
dayanimi testleri, balistik testlerle deformasyon ve yaratilan genis kirik yiizey alani
bakimindan benzerlikler gostermektedir. Ayrica, Ozellikle balistik testlerle
karsilastirildiginda yaygin bir sekilde kullanilabilir ve gerceklestirilmesi ekonomik
bir testtir [Wereszczak et al., 2005], [Healey et al., 2017]. Tez ¢alismasi kapsaminda
bu yiizden hazirlanan disk numunelerin zirh uygulamalarina yonelik olarak
karakterize edilmesinde bu mukavemet 6l¢iim yontemi tercih edilmistir.

Mukavemet testleri sonrast1 numunelerin ¢ekme gerilmeleri altinda kirilan
ylizeylerinden catlak uzunluklart 6l¢iilmiistiir. Bu yiizeylerin her numune igin ayri
ayr1 fotograflar1 cekilmis, bu fotograflar kullanilarak ImageJ yazilimi ile catlak
uzunluk 6l¢timii her numuneden ikiser kez tekrarlanmak suretiyle yapilmistir. Her bir
kompozisyon i¢in bulunan bu ¢atlak uzunluklarinin ortalamalari alinmistir. Her
numune i¢in catlak ylizey alani ise bulunan c¢atlak uzunlugunun o numunenin
kalinlig1 ile carpilmasiyla hesaplanmistir.

Yiizeyleri hassas olarak parlatilan numunelerin sertlik ve tokluk olgiimleri,
Instron® marka Mikrosertlik cihazinda (Wolpert Testor 2100 model) Vickers elmas
piramit u¢ kullanilarak yapilmistir. Sertlik dlgtimleri prizmatik numuneler i¢in 10 kg,
disk numuneler i¢in 5 Kg yiik altinda, tokluk dl¢iimleri ise prizmatik numuneler igin
10 kg, disk numuneler i¢in ise 20 kg yiik altinda 10 sn siire ile gergeklestirilmistir.
Sekil 5.14’te verilen sekilde izler elde edilmistir. Disk numunelerde sertlik igin
kompozisyon basina toplamda en az 10 tane izden 6l¢iim yapilmis, tokluk i¢in ise 5
adet izden alinan toplam 10 tane dl¢limiin ortalamasi alinmistir. Sertlik degeri Esitlik
5.8’de verilen ifade ile, tokluk ise Anstis ve arkadaslar1 tarafindan Onerilen Esitlik

5.9’a gore hesaplanmistir [Anstis et al., 1981].
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Sekil 5.14: Vickers sertlik 6lgme yonteminin sematik olarak gdsterimi ve izin sekli.

H, = 1,854 — (5.8)

2

F E
K = 0,016 (=7) \/% (5.9)

Esitlik 5.8’de verilen H, Vickers sertlik degeri, F yik (kg), d kosegen
uzunluklarmin (mm) toplamimin ortalamasidir. Elde edilen sayr 0,01058 ile
carpilarak bulunan degerler GPa birimine g¢evrilmektedir. Esitlik 5.9’da verilen K,
(Paym) kirilma toklugu, F (N) yiik, ¢atlak ucundan izin merkezine olan uzaklik c
(m), E elastik modiiliis (GPa) ve H,, sertligi (GPa) ifade etmektedir. Disk formunda
olan numuneler i¢in tokluk testi sirasinda 20 kg yiik altinda olusturulan ¢atlaklarin

hassas bir sekilde 6l¢limii i¢in daglanan numunelere SEM’ de bakilmistir.
5.5. Agirhk Diisiirme Darbe Testleri

Diisiik  enerji  altindaki darbe davranislarinin  karsilastirilmasi, hasar
mekanizmalarinin ve mukavemet testi ile elde edilen sonuglarin paralellik gosterip

gostermediginin incelenmesi amaciyla bu tez ¢alismasi kapsaminda iiretilen Al2Os,

78



Al03/% 5 ZrO, Al203/% 1 Ni, Al203/% 1 Cr203 (krom oksit tozundan), Al203/% 5
Zr02-%1 Ni ve Al203/% 1 Cr.03-% 1 Ni kompozisyonlarinin disk numunelerine
agirlik distirme darbe testi yapilmistir. Bunun igin her bir ilgili kompozisyondan,
mukavemet 6l¢limii i¢in iiretilen numunelerle ayni kosullar altinda, 9 adet, sinterleme
ve zimparalama sonrasi 3,89 ile 4,30 mm kalinlik ve 27,15-28,93 mm araliginda da
caplar1 olan (boyutlar kompozisyona ve numuneye bagli olarak farkliliklar
gostermektedir) numuneler hazirlanmistir.

Agirlik diistirme testleri Instron® marka Ceast 9340 model test cihazinda
gerceklestirilmistir (Sekil 5.15). Cihazin enerji aralig1 0,30 — 405 J, darbe hiz araligi
0,77-4,65 m/s, diisiirme yiikseklik araligi 0,03-1,10 m, diistirme agirlik araligi ise 1-
37,5 kg araligindadir. Seramik malzemelerin yiiksek sertlige sahip olmalarindan
dolay1 test esnasinda yaygin olarak kullanilan g¢elik u¢ yerine, 5 mm ¢apinda WC
(tungsten karbiir) delici u¢ kullanilmistir. Agirhik diisiirme testleri i¢in Sekil 5.16’da
de gosterildigi gibi farkli tip geometride uglar bulunmaktadir [Evci, 2009]. Bu

caligmada diiz tip ug tercih edilmistir.

Sekil 5.15: Agirlik diisiirme test cihazi.

79



Sekil 5.16: Agirlik diistirme testinde kullanilan farkli geometrideki uglar,
a) diiz tip, b) yarim kiiresel tip, ¢) yuvarlak sekilli konik (ogival) tip, d) konik

tip ug.

Test sirasinda numuneler cihaza, 3,80 g/cm® yogunlukta, 50 mm kenar
uzunlugu ve 12 mm kalinligr olan kare formunda aliimina destek levha {izerine
ortalanacak sekilde, vakum gresi ile yapistirilarak yerlestirilmistir. Bu yerlesim
diizeni, daha kalin seramik numuneler ile deney yapimini kismen simiile edebilmek
icin tercih edilmigtir. Aliimina destek levhasi da uygun sekilde oyulan ¢elik bir
tablaya (10 mm kalinlik) oturtulmustur (Sekil 5.17). Test sirasinda diisme agirlig
toplamda 3,4040 kg olacak sekilde (burada ezme kafasi tutucu kiitlesi 2,5 kg, ezme
kafas1 nominal kiitlesi 0,9040) ayarlanmistir. Numune kalinlig1 cihaz yazilimina,
celik levha ile buna gomiilii haldeki aliimina destek levhasinin toplam kalinligina,
her numunenin kendi kalinligi eklenerek girilmistir (6rnegin; 18,30 + 3,93 = 22,23
mm). ik etapta 5 J’de (150 mm diisme yiiksekligi, 1,71 m/sn darbe hizi) tiim
kompozisyonlara ait birer numuneye vurus yapilmistir. Daha sonra 8 J’de (240 mm,
2,17 m/s) tiim numuneler teste tabi tutulmustur. Numunelerin kirilmama durumuna
gore testler 10 J (300 mm, 2,42 m/s) veya 12 J’de (359 mm, 2,65 m/s)
tekrarlanmigtir. Alimina destek levhasinda catlak olustugu durumda levha yenisi ile

degistirilerek testlere devam edilmistir.

Sekil 5.17: Numune koyulan destek aliimina levhanin yerlesimi.
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6. DENEYSEL SONUCLAR

6.1. On Cahsma icin Uretilen Al203-Cr20s; Seramiklerine
Ait Sonuclarin Incelenmesi

6.1.1. Al,0s-Cr203 Seramiklerinin XRD Sonuclarimin Incelenmesi

AlO3 seramigine katki olarak eklenecek en uygun Cr203 miktarinin
belirlenmesi i¢in 6n calisma olarak krom nitrat nonahidrat kullanilarak hazirlanan
Al203-Cr203 seramiklere ilk olarak XRD metodu ile kristal yap1 analizi ve Arsimet
metodu ile de yogunluk 6l¢tiimii yapilmigtir. Sekil 6.1°de aliiminaya hacimce % 0,4, 1
ve 5 Cr203 katilarak hazirlanan ve hava ortaminda sinterlenen (~13 mm ¢apli) pelet
numunelere ait XRD grafikleri verilmistir. Ayni kristal yapiya sahip olan ve
aralarinda yiiksek sicakliklarda (>1400°C) tam yer alan kati ¢ozeltisi olusturan
Al203-Cr203 sistemi i¢in sadece korundum yapisina ait olan piklerin goriilmesi
beklenmektedir. XRD verileri baska bir bilesik olusmadigin1 ve tiim oranlar i¢in
sadece korunduma ait piklerin varligim1 gostermektedir. Korundum yapisindaki kati
cozelti olusumu, XRD sonuglarinda Cr203 varligmin ayri bir kristal yap1 olarak

gbziilkmemesine neden olmustur.
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Sekil 6.1: Hava ortaminda sinterlenen ve hacimce % 0,4, 1 ve 5 Cr203 igermesi i¢in
hazirlanan Al,O3-Cr,03 seramiklerine ait XRD grafikleri.
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6.1.2. Al203-Cr,03 Seramiklerinin Yogunluk Analizi

Tablo 6.1°de krom nitrat nonahidratin 6ncii malzeme olarak kullanimiyla
uiretilen Al203-Cr203 seramiklerine ait yogunluk, tane boyutu ve Vickers sertlik
degerleri (GPa) verilmistir. Tiim oranlar i¢in CIP sonrasi benzer yas yogunluklarda
(~ % 54) hazirlanan numunelerin, 1550°C’de 2 saat hava ve % 10 H2/% 90Ar
atmosferinde sinterlenmelerinden sonra yogunlasma davraniglarinda farkliliklar
meydana gelip gelmedigi incelenmistir. Sinterleme esnasinda 6zellikle kismi oksijen
basinc yiiksek olan atmosferde (6rnegin hava ortaminda) CrOs formunda buharlasan
Cr;03 seramiklerinin yeterince yogunlastirilamadigr bilinmektedir. Karsilastirma
yapabilmek i¢in malzemelerin teorik yogunluklari hesaplanirken sinterleme sonrasi
katkilarin hacim oranlarinin sabit kaldigi ve buharlasma olmadigi kabul edilmistir.
Gorece daha yiiksek miktarda Cr203 igeren (hacimce % 5) Al>O3-Cr203 seramik
sistemi igin % 10 H2/% 90 Ar atmosferinde sinterlenen numuneye gore hava
ortaminda sinterlenen numunenin relatif yogunluk degerinde azalma goriilmektedir.
Farkli atmosferlerde sinterlenen % 0,4 ve 1 Cr203 oran1 i¢in hemen hemen benzer

yogunlagsma davranisi elde edilmistir.

Tablo 6.1: Krom nitrat nonahidratin 6ncii malzeme olarak kullanildig1 seramik
numunelerinin farkli oranlar i¢in elde edilen 6zellikler.

Hacimce Cr203 orani % 0,4 Cr203 % 1 Cr203 % 5 Cr203
Yas yogunluk (%) 55 53 54
Teorik yogunluk (g/cm3) 3,98 3,99 4.04
Arsimet yogunluk 3,90 3,94 3,82
(g/cmq) hava

Relatif yogunluk (%) 97,9 98,7 94,5
hava

Al>Oztane boyutu 2,12 2,15 2,12
(hava)

Arsimet yogunluk 3,90 3,92 3,85
(g/cm®) Ha/Ar

Relatif Yogunluk (%) 97,9 98,2 95,2
Hao/Ar

Havada sinterlenen 20,9+ 1,7 22,1+1,5 17,5+ 1,6
sertlik (GPa)

Ha/Ar sinterlenen sertlik 21,8+0,6 22,5+0,6 18,1+ 0,6
(GPa)
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6.1.3. Al203-Cr203 Seramiklerinin Mikroyapi1 Analizi

Sekil 6.2°de hava ortaminda sinterlenen Al2O3-Cr,0O3 seramiklerine ait SEM
goriintiileri goriilmektedir. 5 um 6lgege sahip olan goriintiilerde % 0,4 ve % 1 Cr203
oranlar1 i¢in oldukg¢a benzer bir mikroyap1 goriilmektedir. Kullanilan Al>O3 tozunun
sinterlemeyi kolaylastirici bir katki icermemesinden oOtiirii asir1 biliylimiis taneler
mikroyapida mevcut bulunmaktadir. Bunun yani sira bolgesel olarak yogunlagma
farkliliklar1 oldugu goriilmekte ve Al,O3-Cr.03 seramikleri igin farkli bolgelerde
farkli aliimina tane biiyiikliiklerine yol agmaktadir. Bolgesel tane biiytikliigiindeki en
fazla degiskenlik % 5 Cr:03 seramigine aittir. Dogrusal kesistirme metodu
kullanilarak gergeklestirilen 6l¢im sonucu her li¢ kompozisyon i¢inde aliimina tane
boyutu 2,12 um bulunmustur. Ancak tane boyutunun bu kadar degiskenlik gosterdigi
ve yogunlagsma farkliliklarinin bu kadar belirgin oldugu bu mikroyapilar i¢in tane
boyutu 6l¢iimii sonucunun tiim kompozisyonlar i¢in ayni olmasi yanilticidir. Elde
edilen mikroyapilar, Cr203 onciilii olarak krom nitrat nonahidratin kullanildig:
seramikler i¢in toz hazirlama agamasinda sert balgik kivamindaki karisimdan ezilerek
elde edilen tozun sert yigmlarinin parcalanamadigini gostermektedir. Bu sert
yiginlarin varligi, tozun paketlenme davranisini etkileyerek sinterleme sonrasi farkl
oranda yogunlagmis bolgeler meydana getirmistir. Arsimet metodu ile elde edilen
yogunluklardan hesaplanan relatif yogunluklar, mikroyapilar incelendiginde bu

yogunluk 6l¢iim metodunun ¢ok hassas bir sonu¢ vermedigini gostermistir.
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Sekil 6.2: Hava ortaminda sinterlenen Al203-Cr203 seramiklerine ait SEM-BSE
modu goriintiileri, a) % 0,4, b) % 1, ¢) % 5 Cr203 katkil.
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6.1.4. AlOs3-Cr.0sz Seramiklerinin Vickers Sertlik Sonuglarimn
Analizi

Tablo 6.1°de verilen Vickers sertlik sonuglarna gore en yiiksek sertlik hem
hava hem de % 10 H2/ % 90Ar atmosferinde sinterlenen numunelerde % 1 Cr20s
seramigi i¢in elde edilmistir. % 10 H2/% 90 Ar’da sinterlenen numuneler i¢in sertlik
Olclimlerinde hesaplanan standart sapmalar hava ortamindakilere goére daha diisiiktiir.
Bu durum yogunluk o6l¢lim sonuglarinda kendini gostermese de hava ortaminda
sinterlenen numunelerde Cr20z3’in Cr igeren tiirleri halinde (CrO2 veya CrOs)
buharlasmasinin etkin oldugunu diisiindiirmektedir. Ayrica bolgesel yogunluk
farkliliklar1 sertlik Ol¢timlerini de dogrudan etkilemektedir. Karsilastirma amagh
olarak tiretilen monolitik aliimina peletleri i¢in % 99 civarinda bir relatif yogunluk
elde edilmis ve ortalama tane boyutu 2,38 pum olarak 6l¢iilmiistiir. Vickers sertlik
degeri ise 21,8 £ 1,0 GPa olarak bulunmustur. Elde edilen sonuglar Cr203 ilavesi
yapilan seramikler i¢inde en iyi yogunlagsma davranisinin ve sertlik degerlerinin % 1
Cr20s3 ilavesi ile saglandigmi gostermektedir. Daha biiyiik disk numunelerden ve
krom nitrat nonahidrat disinda direkt olarak Cr.Oz tozu ile de tretilecek olan
numunelerin 6zelliklerinin incelenmesiyle, Cr.Os varligmin aliimina malzemenin

ozellikleri lizerine olan etkileri sonraki sonuglar altinda tartisilacaktir.

6.2. On Cahsma icin Uretilen ZrO. ve Ni Iceren
Kompozisyonlara Ait Sonuclarm Incelenmesi

6.2.1. ZrO, ve Ni Iceren Kompozisyonlara Ait XRD Sonuglarinin
Incelenmesi

Aliimina matriste ayn1 anda hem seramik hem de metal parcacik takviyesinin
malzemenin mekanik 6zelliklerinde yaratacagi sinerjetik etkinin incelenmesi i¢in 6n
calisma olarak prizmatik formda iiretilen numunelere XRD, SEM-EDS, tane boyutu
analizi yapilmis; elastik modiiliis, sertlik, mukavemet ve tokluk degerleri
Ol¢iilmiistiir. Sekil 6.3’te 1550°C’de 2 saat sinterlenen numunelere ait XRD grafikleri
verilmistir. Pikler her iki kompozisyon icin de korundum formunda Al.O3 ve
tetragonal yapida zirkonya varligini gostermektedir. 30,27° civarinda konumlanan
pik tetragonal zirkonyanin en siddetli pikidir. Ni igeren ZTA kompozit i¢in ise Ni

pikleri belirgin olarak goziikmektedir. Numunelerin zimparalanmis yiizeylerinden
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alman bu XRD sonuglarina gore monoklinik zirkonya ve nikel aliiminat spinel

(NiAl204) olusumu gézlenmemistir.
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Sekil 6.3: Hacimce % 5 ZrOz iceren ZTA ve % 5 ZrOz ile % 1 Ni iceren ZTA-Ni
kompozitlerin XRD grafikleri.

6.2.2. ZrO ve Ni Ii¢eren Kompozisyonlarin Mikroyapi Analizi

Sekil 6.4’de parlatma ve 1s1l daglama islemleri sonrasi ZTA ve ZTA-Ni
kompozisyonlarina ait BSE modunda ¢ekilen SEM goriintiileri verilmistir. Mikroyap1
gorlintiilerindeki beyaz parcaciklar zirkonya ve/veya nikel katki fazina aittir. Gri
taneler ise aliimina matrisi gostermektedir. ZTA numuneden alinan mikroyap1
goriintiisii zirkonya parcaciklarinin aliimina matriste homojen olarak dagildigini
kanitlamaktadir. ZTA seramik kompozitine Ni metal parcaciklarmin ilave edilmesi
de pargaciklarin homojen dagilimini etkilememistir. Aliimina tanelerin morfolojisine
bakildiginda her iki kompozisyon i¢in de agirlikli olarak es eksenli tane yapisinin
hakim oldugu goriilmektedir ve asir1 tane biiylimesi neredeyse meydana gelmemistir.
Dogrusal kesistirme metodu kullanilarak Olgiilen ortalama aliimina tane boyutlar
ZTA ve ZTA-Ni kompozit i¢in sirastyla 1,23 um ve 1,28 um bulunmustur.

ZTA kompozitte ZrO2 parcaciklarinin agirlikli olarak tane sinirlarinda ve tiglii
baglanti noktalarinda konumlandigi, az bir kisminin ise tane icinde yer aldigi

goriilmektedir. Ote yandan ZTA-Ni kompozit i¢in SEM goriintiilerinde ayn
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kontrasta sahip olan zirkonya ve nikelin ayirt edilmesi miimkiin olmamaktadir. BSE
modunda farkli bilesenler arasindaki kontrast farkinin kaynagi olan atom
numaralarindaki farkliliga ragmen bu iki faz arasinda ayrim yapmak giictiir. Bu
nedenle Imagel] yazilimi ile ZTA ve ZTA-Ni kompozitlerdeki ZrO, ve Ni
katkilarinin boyutlari, ayri ayrt hem tane i¢i hem de tane sinirlarinda konumlanan
parcaciklar icin (en az 500 tane parcacik sayimiyla) Olc¢lilmiistiir ve histogram

grafikleri ile ZrO; ve Ni fazlarina ait pargacik boyut dagilimlari ¢izilmistir.
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Sekil 6.4: Isil olarak daglanmis numunelere ait SEM-BSE modu goriintiileri, a) ZTA,
b) ZTA-Ni.

Sekil 6.5.a)’da verilen histogram ZTA igin taneler arasindaki ZrOz ZTA-Ni
kompozitler igin ise taneler arasi ZrO; ve Ni pargaciklarina ait boyut dagilimlarini
gostermektedir. Olgiilen asimetrik pargactk boyut dagilimi, log-normal dagilim
fonksiyonuna uydurularak analiz edilmistir. ZTA kompozitteki taneler arast ZrO:
boyut dagiliminin, ~ 0,47 um pargacik boyutunda tepe degerini gosteren log-normal
dagilim egrisini takip ettigi goriilmektedir. Ote yandan ZTA-Ni kompozitte ZrO, ve
Ni pargaciklarin boyut dagilimi, log-normal dagilim egrisi ve histogramin tepe degeri
ortismemektedir. Bu durum ZTA-Ni kompozitlerde ZrO; ve Ni pargaciklarin
birbirlerinden ayirt edilememesinden 6tiirii boyutlarinin birlikte sayilmasindan
kaynaklanmaktadir. Sayilan pargacik boyutlarina gore ¢izilen bu histogram grafigi,
ZTA-N1 kompozitteki parcacik boyutlarinin daha ufak kaldigini gostermektedir.

Her bir fazin boyut dagilimmi elde edebilmek igin Sekil 6.5.b)’de ZTA-Ni
kompozitte (taneler arasinda konumlanan) hem ZrOz hem de Ni i¢in dagilim verisine
iki ayr1 log-normal dagilim fonksiyonu uydurulmustur. Bu iki uydurulmus dagilim

fonksiyonuna ait kiimiilatif egri, gézlemlenen dagilimi Sekil 6.5.a)’da sadece bir log-
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normal fonksiyona uydurma igin verilenle Kkarsilastirildiginda daha iyi temsil
etmektedir. ZrO; ve Ni pargaciklarin log-normal dagilim egrilerinin tepe degerleri
ZrOz ve Ni igin sirastyla ~ 0,46 um ve ~ 0,23 um’dir. Bu degerler Ni parcaciklarin
ortalama tane boyutunun ZrO; pargaciklarinin neredeyse yarisi oldugunu
gostermektedir. Buna ilave olarak, ZTA ve ZTA-Ni malzemedeki ZrO:
parcaciklarinin boyutunun hemen hemen ayni olmasindan dolayi, Ni fazin varliginin,
ZrO; parcaciklarin boyutu iizerine etkisi thmal edilebilir.

Sekil 6.5.c)’de verilen histogram ise ZTA igin tane iglerinde konumlanmig
olan ZrO,, ZTA-Ni kompozitler i¢in ise tane iglerindeki ZrO2 ve Ni pargaciklarina ait
boyut dagilimlarin1 gostermektedir. Benzer olarak ZTA kompozitlerin tane icindeki
ZrO, pargaciklarimin boyut dagilimlart log-normal fonksiyona iyi uymaktadir.
Sinterleme sirasinda Zr** iyonlarinin difiizyonunun, ZrO2 pargaciklarmin aliimina
tane sinir1 hareketini izlemesine imkan verecek kadar hizli oldugu diisiiniilmektedir.
Boylelikle aliimina taneleri biiylirken ZrO> parcaciklarinin birgogu tane sinirlarinda
ve iiclii baglanti noktalarinda kalabilmektedir [Lange and Hirlinger, 1984]. Ote
yandan Sekil 6.4.a) ve Sekil 6.5.c)’de goriildiigii lizere ZrO2 parcaciklariin kiigiik
bir kism1 Al>O3 tanelerinin i¢ine hapsolmustur.

ZTA-Ni kompozitlerde ZTA’ya kiyasla tane i¢indeki pargacik sayisinda daha
fazla azalma gozlenmesine ragmen ZTA-Ni i¢in toplamda 49, ZTA igin ise 72 adet
tane ici parcacik sayilmistir. Gozlemlenen davramis, aliimina matriste Zr**
iyonlarinin difiizyon karakteristiginin modifikasyonuna atfedilmistir. Kompozitte Ni
parcaciklarinin varliginin, ZrO; parcaciklarinin aliimina taneleri iginde sikisip
kalmak yerine, sinterleme sirasinda tane simrlarmi izlemesine izin vererek Zr**
iyonlarinin difiizyon hizini arttirdig1 diigiiniilmektedir.

Uydurulan egrinin niteligine bakildiginda, biri ZrO; digeri Ni i¢in olmak {izere
iki ayr1 log-normal dagilim fonksiyonunun, ZTA-Ni kompozitlerde bulunan parcacik
dagilim sayisina uymasi onemlidir. Verilen sekilde (Sekil 6.5.c) gosterilmemesine
ragmen, ZrO; ve Ni pargacik boyut dagilimlarina iki ayri log-normal fonksiyon
uydurulmustur. ZrO2 ve Ni pargaciklarin log-normal dagilim egrilerinin tepe
degerleri sirasiyla ~ 0,25 um ve ~ 0,15 um bulunmustur; yani Al2Osz tane i¢indeki
ZrO2 ve Ni pargaciklarinin ortalama boyutlarinin tane sinirinda yer alanlara gore

kiiclik oldugu tespit edilmistir.

88



80

[}
o
L

Pargaciklarin Sayisi
H
o

204

0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 1.4 1.6
Pargacik boyutu (um)

Pargaciklarin Sayisi

| (b)

B AN
—— Ni egrisi

Zr0O, egrisi
— KUmiilatif Egri

0.2 04 0.6 0.8 1.0 1:2 14 16
Pargacik boyutu (um)

- N N w
wn o () o
It l I L

Pargaciklarin Sayisi

-
o
L

(c)

BN ZTA
B ZTA-Ni

0.32 0.48 { 0.80
Pargacik boyutu (um)

Sekil 6.5: a) Taneler arasindaki ZrOz ve Ni parc¢aciklarin log-normal dagilim egrileri
ve histogram grafigi, b) ZTA-Ni kompozitte taneler arasindaki hem ZrO; hem de Ni
icin dagilim verisi ile iki ayr1 log-normal dagilim egrisi, ¢) Tane i¢indeki ZrO2 ve Ni

parcaciklarin log-normal dagilim egrileri ile beraber verilen histogram grafigi.
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6.23. ZrO: ve Ni i._g:eren Kompozisyonlarin Yogunlagsma
Davramisimin ve Mekanik Ozelliklerinin Analizi

Arsimet metodu ile 6lgiilen deneysel yogunluklara gore hesaplanan relatif
yogunluk degerleri Tablo 6.2’de verilmistir. ZTA ve ZTA-Ni kompozit i¢in % 99,1
ve % 98,8 olan relatif yogunluklarin neredeyse ayni oldugu goriilmektedir.
Sinterleme sicakliginda, Al,O3 tanelerinin s1vi Ni tarafindan 1slatilabilirligi yeterince
iyi degildir, 1slatma agis1 128°’dir [Asthana et al., 2006]. Bu nedenle normal kosullar
altinda nikelin bu zayif islatma davranisinin, 6zellikle yiiksek metal igeriginde,
aliminanin yogunlagsmasini engellemesi beklenir. Hacimce % 1 Ni igerigi,
numunelerin yogunlastirilmasinin etkilenmemesi i¢in yeterince diisiik bir oran olarak

kabul edilebilir [Kafkaslioglu and Tiir, 2016].

Tablo 6.2: Basingsiz sinterleme sonrast ZTA ve ZTA-Ni kompozitlere ait relatif
yogunluk, aliimina matris tane boyutu ve mekanik 6zellikler.

Kompozit Relatif Al;O;3 Elastik Sertlik Egme Tokluk
yogunluk | tane Modiil (GPa) Mukavemeti | (MPa-m'?)
(%) boyutu, | (GPa) (MPa)
(nm)
ZTA 99,1 1,23 | 397+11 | 20,8+0,7 507 £92 3,3+0,5
ZTA-Ni 98,8 1,28 3903+4 | 225+1,2 500+ 71 49+0,6

Prizmatik formda {iretilen ve uygun ebatlarda kesilen numunelere ait mekanik
ozelliklerin Ol¢iim sonuglart da Tablo 6.2°de verilmistir. ZTA ve ZTA-Ni
kompozitleri i¢in 10 adet numuneden alinan 6l¢lim sonucuna gore ortalama elastik
modiiliis degerleri sirasiyla 397 = 11 and 393 + 4 GPa bulunmustur. Karisimlar
kuralindan, Al>03, YSZ ve Ni’ in elastik modiil degerleri sirasiyla 400, 200 ve 200
GPa olarak alindiginda, elastik modiil degerleri ZTA ve ZTA-Ni kompozitleri i¢in
sirastyla 390 ve 388 GPa olarak hesaplanmistir. Numuneler tam olarak
yogunlastirilmamasina ragmen, elastik modiiliisiin 6l¢iilen degerleri biraz daha
yiiksektir. Bu tutarsizlik, ol¢iimlerin dogru olmasi i¢cin numunelerin boyutsal
paralelliginin ve 6l¢limiiniin yiiksek hassasiyet gerektirmesinden kaynaklanmaktadir.
Burada % 1 hata (6rnegin 2,5 mm kalinlik i¢in 25 pm hata) elastik modiil
olgtimlerinde % 3 hatayla (400 GPa i¢in 12 GPa hata) sonuglanmaktadir.

Seramik kompozit malzemelerin sertligi sadece fazlarin varligi ile degil aym

zamanda tane biiyiikliigli ve nihai yogunlugu ile de ilgilidir [Kuntz and Kriiger,
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2018]. Tane boyutu kiigiildiigiinde seramiklerin sertliginin arttig1 belirtilmistir [Bian
et al.,, 2013]. Bu c¢alisma igin hem ZTA hem de ZTA-Ni kompozitlerinin
yogunluklari hemen hemen ayni oldugundan, 20,8’den 22,5 GPa’a kadar olan sertlik
artis1 (% 8 artis) yogunluga baglanamamaktadir. flave olarak, dogrusal kesistirme
yontemiyle Olgiilen Al,O3 tane biiyiikliigii hem ZTA hem de ZTA-Ni kompozitleri
i¢in olduk¢a benzerdir.

Metalik malzemelerin sertligi, tane boyutunun azalmasi ile beraber Hall-Petch
olarak adlandirilan bir etki ile dislokasyonlarin tane smirlarinda yigilmalarindan
dolayi artar [Rodriguez-Suarez et al., 2012]. Pecharroman ve arkadaslari Hall-Petch
etkisini seramik matristeki nano boyutlu metal pargaciklara genisletmek igin, son
derece yiiksek sertlikte (~ 94 GPa) nanokristallerin hususi bir 6zelligine dayanan bir
sertlesme modeli 6ne siirmiislerdir [Pecharroman et al., 2004]. Moya ve arkadaslari
ozellikle diisiik metal igeriklerinde (hacimce % 2,5 Ni), spark plazma sinterlemesi ile
iretilen Al2O3/Ni kompozitlerinin sertliginde (yaklasik % 14) belirgin bir artis
kaydetmislerdir [Moya et al., 2007]. Bu durumu, nanometre araligindaki (~ 100 nm)
boyutlarda Ni pargaciklarinin varliginin sertlikteki iyilesmeden sorumlu olmasina
dayandirmiglardir. Rodriguez-Suarez ve arkadaslar1 caligmalarinda basingsiz
sinterleme kullanilsa bile, Ni parcaciklarinin bir kisminin istenen boyut degerlerine
yakin kaldigimi ve kimi metal parcaciklarin boyutlarinda artis olmasina ragmen Hall-
Petch etkisinden dolayr sertlik artist meydana gelebildigini belirtmislerdir
[Rodriguez-Suarez et al., 2011]. Rodriguez-Suarez ve arkadaslarinin sonuglarina
benzer olarak bu ¢alismada, 230 nm’nin altindaki boyutlarda ve hatta daha ufak olan
tane i¢i Ni parcaciklarinin varliginin bir sertlesme etkisine neden olabildigi ve ZTA-
Ni kompozitlerinin sertligini ZTA’ ya kiyasla arttirabildigi goriilmiistiir.

Heterojen ¢oktiirme yontemi kullanilarak tiretilen ZTA-Ni kompozitine ait
nikel kristalit boyutu, indirgeme 1s1l islemi ve sinterleme sonrast FWHM metodu ve
Debye-Scherrer denklemi ile hesaplanmak istenmistir. Indirgeme 1s1l islemi sonrasi
kompozit tozdan alinan XRD sonucuna gore elde edilen en siddetli (111) pikinin,
nikelin ¢ok ufak kristalit boyutuna bagli olarak XRD-amorf olmasindan dolay1
hesaplama yapilamamigtir. Ancak sinterlenen numuneden alinan 6l¢iim ile nikel
kristalit biyiikligii 50 nm olarak bulunmustur. Bunlara dayanarak, toz iiretimi
asamasinda nano boyutta metalik pargaciklarin seramik matris i¢inde homojen bir
sekilde dagilmasini saglayan heterojen ¢okeltme yonteminin sert metal-seramik

kompozitlerin tiretilmesinde etkili bir yontem oldugu sonucuna varilabilir.
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Mukavemet, seramik malzemelerde zirh uygulamalarinda darbe etkisi altinda
hayatta kalma olasiligmi artiran 6nemli bir mekanik o6zelliktir. Daha evvel de
bahsedildigi iizere, Griffith denklemine gore, bir seramigin mukavemeti kusur
boyutu dolayisiyla da tane biiyiikligi ile ilgilidir [Tuan et al., 2008]. Tablo 6.2’de
verilen mukavemet degerleri ZTA ve ZTA-Ni kompozitler i¢in benzerdir. Benzer
yogunluga ve Al;O3 tane boyutuna sahip olduklarindan, mukavemet degerlerinin
birbirine yakin olmas1 beklenebilir. Soguk izostatik presleme kullanilmasina ragmen,
mukavemet degerlerinin yiiksek standart sapmalari, numunelerdeki yogunluk
degisimine baglanabilir.

Kirilma toklugu degerlerine bakildiginda ZTA-Ni  kompozitlerinin
tokluklarinda ZTA kompozitlerine gore yaklagik % 50°’lik bir artis meydana
gelmistir. Bu yliksek tokluk degeri, taneler arasindaki nikel pargaciklarin varlig ile
ilgilidir. Sekil 6.6°da goriildiigii lizere, kirllma modunda ZTA kompozitleri icin
taneler arasi1 kirilmadan, ZTA-Ni kompozitleri i¢in ¢ogunlukla tane i¢i kirilmaya
(klivaj) yonelik bir degisiklik vardir. Literatiir calismalarinda aliimina tane
biiyiikliikler1 ~ 2 wm’nin altinda ve es eksenli taneler halinde oldugunda, tokluk
degerlerindeki iyilesme, tane i¢i ve taneler arasi kirilma yollar1 arasindaki kirilma
enerjisi farkina baglanmistir [Rodriguez-Suarez et. al., 2011]. Tane kafeslerinin
kirilmasina kars1 olan direng genellikle tane sinirlarininkinden daha yiiksektir. ZTA-
Ni kompozitteki taneler aras1 Ni pargaciklari, tane i¢i kirilmaya neden olan ara ylizey
mukavemetlenmesi etkisi yaratmaktadir. Ayrica, nispeten daha biiyilkk Ni
pargaciklarinin  plastik deformasyonu, c¢atlak ilerlemesi sirasinda ZTA-Ni

kompozitinin toklagsmasina katkida bulunabilmektedir.

2um

[

Sekil 6.6: Kirilma ylizeylerinin SEM goriintiileri, a) ZTA, b) ZTA-NIi.
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6.3. ZrO2, Ni, ZrO2-Ni, Cr.0s-Ni Iceren Kompozisyonlara
Ait Disk Numunelerin Soenuclarinin Incelenmesi

6.3.1. XRD Sonugclarmin incelenmesi

ki saat boyunca 1550°C’de basingsiz olarak sinterlenmis Al,Osz, Al2O3/Ni,
Al203/ZrO,, Al,03/Cr203, Al2O3/Ni-ZrO; ve Al203/Ni-Cr203 kompozisyonlarinin X-
1s1n1 kirinim desenleri (bundan sonraki adlandirmalar sirasiyla A, AN, AZ, AC, ANZ
ve ANC seklinde) Sekil 6.7°de verilmistir. Bu karsilastirma igin tim
kompozisyonlar, ZrO2 hacim oranini % 5, Cr203 ve Ni hacim oranini % 1 elde etmek
tizere hazirlanmistir. XRD desenleri, AZ ve ANZ kompozitlerinde tetragonal
zitkonya  varligini  ortaya  koymaktadir, monoklinik  zirkonya  varhig
belirlenememistir. Ayrica, Ni metal katki fazinin varhigi, tiim Ni i¢eren kompozitler
icin (AN, ANZ ve ANC) XRD kirinim desenlerinde belirgin olarak géziikmektedir.
Hem AC seramiklerde hem de ANC kompozitlerde Cr203 fazinin varligi, aliimina ile
ayni korundum yapisina sahip olan Cr203-Al203 kati ¢ozelti olusumundan dolayi ayri
pikler halinde elde edilememistir. Numunelerin higbirinde katki maddeleri ile o-

Al>03’iin olusturdugu yeni bir bilesik bulunmamustir.
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Sekil 6.7: Al203, Ni, ZrO2 ve Cr203 ile hazirlanan kompozitlerin sinterleme sonrasi
XRD sonuglart.
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6.3.2. Yogunlasma Davramsimin, Tane Boyutu ve Elastik Modiiliis
Ol¢iim Sonuclarmmin Degerlendirilmesi

Tablo 6.3,

biiyiikliiklerini ve elastik modiil 6l¢iim sonuglarini listelemektedir. Daha Once de

tim kompozisyonlar igin relatif yogunlugu, Al.O3 tane
deginildigi iizere sinterleme islemi sirasinda, Cr203’lin Cr igeren tiirleri halinde (6rn.
CrO3) buharlasmasi, eger atmosfer saflastirilmamissa hacimce % 10 Ha/ % 90 Ar
iceren atmosferde dahi kaginilmazdir ve sinterlenmis govdedeki kati ¢ozelti
igerisinde ¢oziinmiis Cr203’lin kesin miktariin belirlenmesi zordur [Hirata et al.,
2000], [zZhao et al.,

karsilastirmak i¢in buharlasma kaybini ihmal ederek relatif yogunluk hesaplamalar

2018]. Yine de numunelerin yogunlasma davranigini

Cr203 igin ilk katilan hacim oranina (% 1) gore yapilmistir.

Tablo 6.3: Relatif yogunluklar, Al2Os3 tane biiyiikliikleri, iretilen seramik ve
kompozit numuneler i¢in mutlak ve relatif elastik modiiliis degerleri.

Kompozisyon Relatif Al>03 tane Elastik Relatif E,
yogunluk, boyutu Modiiliis, %
A 95,7 0,85+ 0,20 362+ 6 86,2
AN 92,8 0,76 £ 0,20 327 £ 18 78,6
AZ 98,5 1,24 40,10 386+ 3 95,3
AC 96,7 1,42 +0,22 373+ 4 89,5
ANZ 97,7 1,28 £0,12 37743 93,8
ANC 94,8 1,09+0,11 346 + 14 83,5

Saf Al>Os3 ile karsilastirildiginda Ni metal fazin ilavesi AN kompozisyonunun

yogunlagsmasini, AC ile karsilastinldifinda da ANC’nin  yogunlagmasini

engellemistir. En yliksek relatif yogunluk AZ kompozitleri i¢in elde edilmistir.
Herhangi bir sinterlemeye yardimci katki icermeyen (6rnegin MgO) Al2Os matrise %
3 mol yitria ile stabilize edilmis hacimce % 5 oraninda ZrO; ilavesinin sinterlemeyi
etkiledigi ve arttirdig ANZ

yogunlasmay1 gorilmistiir.

kompozisyonun relatif yogunlugu, AN ve ANC kompozitlerinde oldugu gibi belirgin

olumlu ydnde

olmasa da AZ’den biraz daha diisiiktiir. Kompozitlerin tane boyutlarinda da benzer

bir baglant1 goriilmektedir. AN saf aliiminaya, ANC’de AC’ye kiyasla daha kiiciik
bir tane boyutuna sahiptir ancak ANZ ve AZ benzer tane boyutlarina sahiptir.
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Sekil 6.8: Relatif yogunluga bagli Al,O3 tane biiylikliigii 6l¢iim sonuglari.

Sekil 6.8, her bir kompozisyon igin, 1s1l daglama sonrast her disk numunenin
farkli bolgelerinden alinan alti adet SEM goriintiisiinden, dogrusal kesisme yontemi
kullanilarak bulunan Al2O3 tane biiyiikliigii 6l¢iim sonuglarini géstermektedir. A, AN
ve AC bilesimleri i¢in tane boyutlarinda yiiksek standart sapma gozlenmistir. Y
eksenindeki veri noktalarinin genis araligi, Ozellikle veri noktalarmin farkli tane
boyutlarinda  toplanmasi,  bolgesel olarak  yogunlasmadaki  farkliliklar
gostermektedir. Bu durum, sinterleme 6ncesi yas numunelerdeki homojen olmayan
yogunluk dagilimina baglanmaktadir. Tiim kompozisyonlar ayni sartlar altinda
hazirlanmis olmasina ragmen, AZ, ANZ ve ANC’nin, daha dar veri noktalar
araligma sahip oldugu goriilmektedir. AlO3 matriste homojen zirkonya parcacik
dagilimi, benzer boyutlardaki taneler ile sonuglanmakta ve en yiiksek relatif
yogunluga paralel olarak, Al.O3 tane boyutunda A, AN ve AC’ye kiyasla diisiik
standart sapma elde edilmektedir. Bu c¢alismada kullanilan heterojen ¢oktiirme
metodu, seramik matriste homojen metal faz parcaciklart dagilimi saglama
avantajina sahiptir [Kafkaslioglu and Tiir, 2018]. Boylece, Ni igeren kompozisyonlar
icin homojen metal faz dagilimi elde edilebilir ve eger yogunlasma ANZ ve ANC’de,
AN’deki gibi zayif degilse, nikel ilavesi yogunluk dagilimi {izerinde olumsuz bir
etkiye sahip degildir. Ayrica, Ni ilavesi, diisiik oranlarda bile Al.O3’iin tane
biiyiimesini engeller ve Ni pargacik dagilimi, AC’ye kiyasla ANC kompoziti i¢in
Al>03 tane boyutunu diistirtir [Lieberthal and Kaplan, 2001].
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Calismalarda sinterleme sicakligi (1550°C) nikelin (1453°C) ergime noktasinin
iizerindedir. Sivi nikelin aliimina ve zirkonyay: islatmasi zayiftir (1slatma agisi
sirastyla 128° ve 118°) ve bu durum nispeten zayif bir araylizey olusturarak
yogunlagma iizerinde olumsuz bir etkiye sahip olabilmektedir [Li et al., 2004],
[Asthana et al., 2006], [Nikolopoulos et al., 1989]. [Lu et al., 2000]. Literatiirde
zirkonya ilavesinin aliiminanin sinterlenmesine ve yogunlasmasina yardimci olarak
ilave edildigi ve tane biiylimesini engelledigi belirtilmistir [Wang and Stevens,
1989], [Meng et al., 2012]. Az bir miktar (1000-2000 ppm) zirkonyanin sinterleme
yardimcist olarak aliimina igerisine ilavesi, kafes kusurlar1 yaratarak, yogunlasma
prosesini destekleyen kati ¢6zelti olusumuna imkan saglamaktadir [Wang and
Stevens, 1989]. Ayrica yitria ilavesiyle YSZ takviyeli ZTA kompozitte (hacimce %
50 zirkonya igeren) oksijen bosluklart yaratilmasinin, bu seramiklerde yogunlagmay1
arttirdigr  bildirilmistir.  Al2O3-ZrO2 (% 3 mol Y203) kompozitlerde dominant
yogunlasma mekanizmasinin hacimsel difiizyon oldugu vurgulanmistir [Rana, 2009].

Yapilan calisma da goriilmektedir ki, nikel varligina ragmen ANZ, aliiminaya
YSZ ilavesiyle AN’ye gore daha iyi bir yogunlasma davranigi gostermistir ve
YSZ’de proseste sinterlemeye yardimci olarak rol almistir. Bununla birlikte,
zirkonyanin tane biiylime Onleyici etkisi, monolitik aliiminanin tek basina iken zayif
bir yogunlasma davranigi sergilemesinden ve dolayisiyla zaten ufak kalan tane
boyutundan dolayi aktif degildir.

Cr203 ilavesi hem saf aliminanin hem de AN kompozitlerinin
yogunlagsmalarinda artisa sebep olmustur ve Tablo 6.3’de de goriildiigii iizere Al2O3
tane boyutu artmistir. Cr®" iyonlarinin varligi, tane smirindaki bagdasim gerinim
enerjisinden dolay1 aliiminanin tane bilylime hizimi arttirmaktadir [Lin et al., 2012].
Bagdasim gerinim enerjisinin bir sonucu olarak tane sirlarinin hizli yer
degistirmesi mikro yapida degisikliklere neden olmaktadir. Eger sicaklik tane siniri
hareketliligi icin yeterince yiiksekse, kimyasal olarak uyarilmis tane sinir1 yer
degistirmesi genellikle tiim kati ¢ozeltilerde ger¢eklesmektedir [Han et al., 1995],
[Riu et al., 2000].

Relatif elastik modiiliis degerleri, 6l¢iilen elastik modiil degerlerinin, Al>Os,
ZrOz, Cr,03 ve Ni'nin elastik modiilisleri sirasiyla 420, 210, 280 ve 200 GPa
alinarak bulunan VRH ortalamasina orani olarak hesaplanmistir [Tuan et al., 2007].
Sekil 6.9, dogrusal fit ¢izgisiyle birlikte relatif yogunluga (% p) gore relatif elastik

modiiliis degerlerini (% E) standart sapmalar1 ile beraber gostermektedir. Relatif
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yogunluk ile % E arasindaki korelasyon, R? = 0,97 ile ¢ok yiiksektir. AZ kompozit
icin en yiiksek yogunlugundan beklendigi gibi en yiiksek % E degeri ve AN
kompozit i¢in de en diisiik % E degeri elde edilmistir. Elde edilen veriler bir kez
daha, seramik malzemelerin mekanik 6zelliklerinin gelistirilmesinde yogunlasmanin
onemini gostermektedir; daha yiiksek relatif yogunluk, daha yiiksek elastik modiiliis
demektir. Bir bagka elde edilen sonug, relatif yogunlugun azalmasiyla, standart
sapmanin artmasidir. AN kompozitlerinin diisik yogunlagsma davranisi sadece
mikroskobik Olgekte tane boyutlarinin bolgesel degisikliklerine neden olmakla
kalmamakta, ayn1 zamanda numunelerin elastik modiiliisiiniin makroskobik Ol¢ekte

daha yiiksek standart sapmasi ile sonuglanmaktadir.
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Sekil 6.9: Relatif yogunlugun (%) fonksiyonu olarak relatif elastik modiil (%)
degerleri.

6.3.3. ZrO2, Ni, ZrO:-Ni, Cr.03-Ni Katki Kompozisyonlarma Ait
Mikroyap1 Analizi

Sekil 6.10, tiim kompozisyonlar i¢in termal olarak daglanmis numunelerin
SEM goriintiilerini gostermektedir. SEM goriintiilerinde Ni ve ZrO: pargaciklar
parlak beyaz, Al,Os taneleri koyu gri renktedir. Ni ve ZrO; pargaciklari, Al2O3
matriste homojen olarak dagilmistir. AN’deki Ni parcaciklart ortalama 0,33 + 0,10
um tane biiyiikligii ile, ticlii baglanti noktalarinda ve tane sinirlarinda yer almaktadir.

Indirgeme 1s1l islemi ile nanometre dlgeginde elde edilen Ni pargaciklarinin ergime
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noktasinin iizerinde sinterlendikten sonra biiyiidiikleri agiktir. AZ kompozisyonu i¢in
ZrO; pargaciklarmin ortalama 0,47 £ 0,20 um tane biiyiikliigiine sahip olanlari
cogunlukla tane sinirlarinda ve iiclii baglanti noktalarinda, daha az olan 0,21 + 0,06

um ortalama tane boyutuna sahip ZrO> pargaciklar1 da tane i¢inde yer almaktadir.

Sekil 6.10: Isil daglanmis numunelerin SEM-BSE modu goriintiileri, a) A, b) AZ,
c) AN, d) ANZ, e) AC, f) ANC.
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Benzer parlakliklarindan ve yakin pargacik boyutlarindan dolayl, ANZ
kompozitler icin SEM goriintiilerinde ZrO; ve Ni parcaciklarin ayirt etmek zordur.
Parlak fazlarin ortalama tane boyutu 0,52 + 0,19 um olarak ol¢iilmiistiir, yapilan 6n
calisma kompozisyonu da dikkate alindiginda, disk formundaki bu numunelerde
AZ’ye kiyasla ANZ kompozitlerinde ZrO, tane boyutunda bir artis oldugunu
gostermektedir [Lopez-Honorato et al., 2012].

AC ve ANC kompozisyonlar1 i¢in Al203-Cr203 kat1 ¢ozelti olusumundan
dolay1r Cr203z ayr1 bir faz olarak mikroyapida goriilmemektedir. ANC kompoziti i¢in
nikelin aliimina matris i¢indeki dagilim karakteri degismemistir ancak ortalama Ni
pargacik boyutu 0.40 + 0.09 um olarak &l¢iilmiistiir. Buradan Cr** iyonu bakimidan
zengin aktif Al2Os tane yiizeylerinin sadece Al,O3 tane biiyiimesini etkilemedigi ayni
zamanda Ni diflizyonunu da etkiledigi ve Ni pargaciklarinin birlesmesine neden

oldugu anlasilmaktadir.
6.3.4. Mekanik Ozelliklerin Ol¢iim Sonuclarimin incelenmesi

Tiim kompozisyonlar icin esikieksenli egme mukavemet Slgiim sonuglart Sekil
6.11°de ve kirilma yiizeyleri Sekil 6.12°de gosterilmektedir. Hem Al.O3 hem de AN
kompozit i¢in cogunlukla tane st kirilma (taneler arasi kirilma) modu
goriilmektedir. Ni ilavesi, aliminanin diisiik yogunlasma davranigina ragmen, tane
boyutunu yaklasik % 10 azaltarak matris tane biiylimesini engellemekte etkili
olmustur. Bu tane boyutu farkliligi A ve AN i¢in kirtlma yiizeylerinden (Sekil 6.12)
kolaylikla fark edilmektedir.

Yogun seramik malzemeler i¢in, ylizeydeki kusurlar elimine edilebilirse,
mukavemet, mikroyapisal Oziir boyutuna baglidir. Bu nedenle, daha yiiksek
mukavemet degerleri bu seramiklerdeki mikroyapisal incelmenin (tane boyutu
azalmasi1) bir sonucudur. AN kompoziti i¢in, mikroyapisal incelme etkisi, zayif
yogunlasma ve yiiksek gozeneklilik nedeniyle olasi degildir. AN kompozitin saf
aliminaya kiyasla mukavemetindeki hafif artis, siinek metal faz ilavesinden dolay1
tokluk artigsina baglanabilir [Chen and Tuan, 1999].

Al;O3 ve AN ile karsilastirildiginda AZ’nin daha yiiksek yogunluga sahip
olmasi, Al203 ve AN’ye benzer olarak AZ kompozitlerinde de ¢ogunlukla taneler

aras1 kirilma modu baskin olmasina ragmen, yiiksek mukavemetinin (276 = 51 MPa)
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nedenidir. Eszamanli olarak yitria ile stabilize edilmis zirkonya (% 5) ve nikelin (%
1) aliimina matrise eklenmesinin kompozitin mukavemetini (367 + 34 MPa)
arttirmada ¢ok etkili oldugu goriilmiistiir. AZ ile kiyasla biraz daha diisiik olan relatif
yogunluga ragmen en yiikksek mukavemet degerleri ANZ kompoziti igin elde
edilmistir. Ayrica, mukavemet verilerinin daha dar olan standart sapmasi, ANZ’de
mikroyapinin  diger kompozisyonlara kiyasla daha homojen oldugunu
gostermektedir.

ANZ kompozitinde kirilma modu, AZ’ye kiyasla ¢ogunlukla taneler arasindan
tane i¢i kirllmaya degismis ve AZ kompozitine gére ~ % 33 mukavemet artis1 elde
edilmistir. Mukavemetteki bu artis, tane sinirlarinda konumlanmis bulunan Ni
parcaciklarinin tane smirt mukavemetlenmesi etkisi ile kirllma modunu taneler
arasindan tane igine degistirmesinden kaynaklanmistir. Tane icginde c¢atlagin
ilerlemesi i¢in gereken enerji, tane sinirlari boyunca catlak ilerlemesi i¢in gereken
enerjiden daha yiiksektir, bu nedenle kirilma modu degisikligi malzemenin

mukavemetini arttirabilmektedir [Li et al., 2003], [Rodriguez-Suarez et., 2011].

450 4
400 ANZ

350 1

300 4 AC
AN A l
250 | ]

Egme mukavemeti (MPa)

200+
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100 T T T T T T T T T 1
9 91 92 93 94 95 96 97 98 99 100

Relatif Yogunluk (%)

Sekil 6.11: Kompozisyonlarin relatif yogunluga bagl olarak (%) egme mukavemet
degerleri.
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Sekil 6.12: Kirilma yiizeyi SEM goriintiileri, a) A, b) AZ, ¢) AN, d) ANZ, e) AC
ve f) ANC.
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AN kompozitine % 1 hacim oraninda Cr203 ilave edildiginde kirilma modu,
Sekil 6.12°de goriildiigii lizere taneler arasi ve tane i¢i kirilma modunun bir karisimi
haline gelmistir. AN ile kiyasla daha yiiksek relatif yogunluga sahip ANC’de
mukavemet % 28 artmistir. Ayrica, Al203 igerisine Cr203 ilavesiyle, yogunluktaki
artisa ilaveten taneler arasindan karigik kirilma moduna gecis (hem tane i¢i hem de
taneler aras1 kirllma) ve % 19 mukavemet artis1 saglanmistir. Cr3* ve AIP* iyonlar
arasindaki yarigap farki (sirastyla 0,076 nm ve 0,068 nm), yer alan kat1 ¢ozeltisi
meydana getirirken lokal basma gerilmeleri yaratmaktadir. Bu lokalize basma
gerilmeleri tane sinirlarinin mukavemetlenmesini saglar. Bu durum kat1 ¢ozelti
mukavemetlenmesi olarak ifade edilmektedir ve sonug olarak seramik malzemenin
mukavemeti artmaktadir [Lin et al., 2012]. Burada, s6z konusu mukavemetlenme
etkisi, bir dereceye kadar hem Al>O3 hem de Al.O3/Ni kompozitlerinde Cr203 ilavesi
ile kirtlma modunda taneler arasindan karisik kirilma moduna gecis saglamistir.

Sekil 6.13, esikieksenli egme mukavemet testlerinden sonra her kompozisyon
icin tipik catlak desenlerini gostermektedir. Her fotograftaki oklar ise, olasi catlak
baslama noktalarini igaret etmektedir. Tablo 6.4, her kompozisyon i¢in toplam catlak
uzunluklarinin ortalamasini vermektedir. Her bir 6rnek i¢in toplam c¢atlak uzunlugu,
ilerleyen catlaklarin dallanmasiin artmasiyla artar ve ilk catlagin dallanmas kritik
bir enerji seviyesine dayandirilmaktadir [Quinn, 2016]. Parganin egme
mukavemetinin daha fazla olmasi, kirilmada depolanan enerjinin artmas1 demektir ve
daha fazla dallanma ve toplam ¢atlak uzunlugu elde edilir. A ve AN kompozisyonlari
sadece birka¢ dallanma ile en diisik mukavemete sahiptir. AC, AZ ve ANC
kompozisyonlar1 benzer kirilma desenlerine sahiptirler ve bu malzemelerden orta
mukavemet degerleri elde edilmistir. ANZ kompoziti ise, aralarinda dallanma sayis1
en yiiksek olan, en yliksek mukavemetli malzemedir.

Bir malzemede depolanan elastik enerji, kuvvetin yaptig1 ise esittir ve yiik-
deplasman (P-A) egrisinin altindaki alandan hesaplanabilir. Seramik malzemelerin
yiik-yer degistirme iliskisi dogrusal oldugu i¢in, yiik tarafindan yapilan is Esitlik

6.1°de verilen sekilde bulunabilir:

W= ~PA (6.1)
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d) AN ¢) ANZ f) ANC

Sekil 6.13: Esikieksenli egme mukavemet testinde kirilan disk numunelere birer
ornek, a) A, b) AZ, ¢) AC, d) AN, e) ANZ ve f) ANC. Oklar olasi gatlak baslangi¢
noktalarini gdstermektedir.

Tablo 6.4: Relatif yogunluk, egme mukavemeti, toplam ¢atlak uzunlugu, depolanan
enerjiye karsi toplam ¢atlak uzunlugu ¢izgisinin egimi ve sertlik degerleri.

Kompozisyon Relatif Egme Toplam Egim, Sertlik,
yogunluk, | mukavemeti, catlak
% (MPa) uzunlugu, | (m/J) (GPa)
(mm)
A 95,7 199 + 53 55,1 £24 3,0 19,7+1,2
AN 92,8 212 + 47 68,3 £32 3,0 20,7+1,2
AZ 98,5 276 + 51 77,3 +38 2,5 22,1+1,0
AC 96,7 237 +47 87,1 £31 3,5 23,1+0,9
ANZ 97,7 367 + 34 106,4 + 19 2,0 25,5+ 1,0
ANC 94,8 272 +43 99,1 +£28 2,8 23,2+0,9

Esitlik 6.1°de verilen P (N) uygulanan yiiktiir ve A (m) yer degistirmedir.
Esikieksenli egme mukavemet (halka {istiinde halka) testi sirasinda disk numunenin
egilmesi (yer degistirmesi), dairesel plakalarin simetrik egilmesi i¢in verilen mevcut
coziimler kullanilarak hesaplanabilir. Timoshenko es merkezli olarak yiiklenen
basit¢e desteklenmis dairesel plakanin yer degistirmesini tiiretmistir ve Esitlik 6.2°de
yiikleme halkas1 yarigapina (r = b) esit yarigaptaki yer degistirme verilmistir
[Timoshenko, 1959]:
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P 11-va2-p?
A= W)rop = 55| (@2 = b7 (145727

1+v a?

) + 2b%log Z] (6.2)

Esitlik 6.2°de w dairesel plakanin yer degistirmesi yani deplasman (m), a ve b
sirasiyla destek ve yiikleme halkasi yarigaplari (m), v, Poisson oranidir. D ise Esitlik

6.3’de verildigi sekilde tamimlanmistir. E, elastik modiiliis (Pa) ve t, plakanin (m)

kalinlhigidir.

_ Et®
T 12(1-v2)

(6.3)

Her kompozisyon i¢in, kirtlmada depolanan enerji Esitlik 6.1 kullanilarak, yer
degistirmesi icin verilen Esitlik 6.2 yardimiyla hesaplanmistir. Sekil 6.14, her bir
kompozisyon igin (her simge bir test numunesini ifade etmekte) kiritlmada depolanan
enerjiye (J) bagl olarak lineer uyum (fit) ¢izgisi ile birlikte toplam catlak
uzunlugunu (m) vermektedir. Catlak uzunlugunun, sifir depolanmis enerji i¢in sifir

olmas gerektigi varsayilarak, lineer fit ¢izgileri orijini kesecek sekilde ayarlanmistir.

0.16 5

0.12 1

0.08 1

0.04 1

Toplam ¢atlak uzunlugu (m)

0.00 v T v T v T v 1
0.00 0.02 0.04 0.06 0.08

Depolanmis enerji (1)

Sekil 6.14: Depolanan enerjiye bagli olarak toplam ¢atlak uzunluklari.

Hem depolanan enerjide hem de tiim numuneler igin toplam c¢atlak

uzunlugunda olduk¢a cok sacilma vardir, ancak artan depolanan enerjiyle toplam

104



catlak uzunlugunun arttigi goriilmektedir. Tablo 6.4’te goriildiigii lizere lineer fit
¢izgisinin egimi AC igin en biiylik (3,5 m /J) ve ANZ i¢in de en kiigtiktiir (2,0 m /J),
digerleri hemen hemen birbirine yakin egimlere sahiptirler. Baska bir deyisle, belirli
bir kirilma enerjisi i¢in AC, en uzun toplam catlak uzunluguna ve eslik eden en
kiigiik parca biiyiikliigiine sahip olacaktir. ANZ ise en biiylik parca biiyiikliigline ve
en kisa toplam c¢atlak uzunluguna sahip olacaktir.

Ni igceren kompozitler i¢in, Ni parcaciklarinin varligi, tane sinirinin
mukavemetini arttirdigindan depolanan enerji tane i¢i kirtlma igin kullanilir, bu
durum c¢atlak ilerleme enerjisinin azalmasina yol acar ve dallanma baskilanmais olur.
ZrO; igeren kompozitler i¢in stabilize zirkonyanin tetragonalden monoklinik faza
gerilme kaynakli faz donilisimii sirasinda enerji tiikketilmektedir. Bu durum catlak
dallanmas1 i¢in gerekli olan etkin catlak ilerleme enerjisinin azalmasina sebep
olmaktadir. Bu, verilen bir depolanan enerji icin toplam ¢atlak uzunlugunun
azalmasina yol agacaktir. Ni ve ZrO2’nin ortak etkisi, en yliksek mukavemete sahip
olmasina ragmen ANZ’nin daha diisiik olan egimini agiklamaktadir.

Cr,03 iceren kompozisyonlar icin, Cr** ve AI** iyonlar1 arasinda bir yaricap
fark1 vardir ve bu fark nedeniyle, daha dnce belirtildigi gibi Al®* iyonlarinin yerine
Cr3" iyonlarinin gegmesiyle (yer alan kati ¢dzelti olusumu) Al,Oz kafesinde lokal
basma gerilmeleri yaratilmaktadir. Bu nedenle, bu kompozisyonlarda, kirilma
sirasinda depolanan enerjiye katkida bulunabilecek artik depolanmis ener;ji vardir, bu
da catlak 6nili dallanmasimi destekleyen catlak ilerleme itici giiclinii arttirmaktadir.
Dolayistyla AC seramiklerinin grafikteki daha yiiksek egimi, kat1i ¢ozelti
olusumundan dolay:r aliiminanin kristal kafesindeki bu basma gerilmelerine
baglanabilir.

Sekil 6.15, tiim kompozisyonlarin relatif yogunluguna (% p) bagh olarak
sertlikleri (GPa) arasindaki iligskiyi gostermektedir ve Tablo 6.4, dlgiilen ortalama
sertlik degerlerini vermektedir. Kafkaslioglu ve Tiir, Al2O3 esasli kompozitlerin
sertliginin relatif yogunlugun azalmasi ile azaldigini belirtmisler ve sertligi tahmin
etmek i¢in Esitlik 6.4°te verilen istel iliskiyi onermislerdir [Kafkaslhioglu and Tiir,

2016]:

H = Hye *20-p) (6.4)
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Buradaki Ho, tamamen yogun malzemenin sertligidir. Regresyon analizi ile
H, = 23.6 GPa oldugu tespit edilmistir. Sekil 6.15 ‘de verilen egri bu denklemi
gostermektedir. AN ve ANC kompozitleri saf Al.Oz’ten daha diisiikk relatif
yogunluga sahip olmalarina ragmen, sertlik degerleri egrinin {izerindedir. Bu durum
Ni ilavesinin sertlik iizerinde olumlu bir etkiye sahip oldugunu gdstermektedir. Ni
pargaciklarinin 100 nm boyut 6lgegine yakin olanlar1 sertlestirme etkisi (Hall-Petch
etkisi) saglamaktadirlar. Bu Olgekteki pargacik boyutlar1 dislokasyon hareketini
kisitlayarak, nano metalin sertligini ve akma dayanimi arttirirlar [Rodriguez-Suarez
etal.,, 2012].

ZrO2’nin kendi sertligi (~ 13 GPa) Al2Os3’ten daha diisiiktiir, bu nedenle AZ
kompozitlerindeki sertlik artigi, saf AloOz’e kiyasla daha iyi yogunlasmaya ve bu
kompozitlerin homojen tane boyut dagilimina baglanabilir. AZ kompozitlerine Ni
ilave edilmesi, AZ’ye kiyasla relatif yogunlukta bir miktar azalma olmasina ragmen
Ni pargaciklarinin sertlesmesi etkisi ile % 15 gibi bir sertlik artisi meydana
getirmistir. Buradan, ortalama Ni par¢acik boyutunun 100 nm’nin iizerinde olmasina
ragmen, bu kritik degere yakin boyutlarda olup sertlige katkida bulunan bir kisim
metal pargacigin mevcut oldugu anlasilmaktadir [Kafkaslioglu and Tiir, 2016],
[Rodriguez-Suarez et al., 2011].
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Sekil 6.15: Relatif yogunluga bagl olarak kompozisyonlara ait sertlik degerleri.
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Al;03-Cr,03 kati ¢ozeltisi i¢in yapilan bazi g¢alismalarda sertlikte artiglar
kaydedilmistir. Ancak kat1 ¢ozelti etkisinin malzemenin sertlesmesi i¢in o kadar aktif
olmadigini gosteren baska ¢aligmalar da literatiirde bulunmaktadir [Riu et al., 2000],
[Kuntz and Kriiger, 2018]. Bu tez c¢alismasinda ise, saf aliiminaya Cr2O3 ilavesi,
relatif yogunluk arttikga malzemenin sertligini arttirmistir. Yine de Slgiilen sertlik
(Sekil 6.15°de) egrinin iizerindedir, bu da yogunlagsmanin yani sira Cr203 ilavesinin
de sertlesmeye etkisini gostermektedir. Kat1 ¢ozelti olusumu, daha 6nce belirtildigi
gibi aliiminanin yogunlagsmasina yardimci olmakla kalmayip, ayni zamanda
yogunlastirmadan beklenen sertligin {iizerinde bir artisa yol agmistir. AZ ile
kiyaslandiginda AC’nin daha yiiksek olan sertligi, Cr20s kati ¢ozeltisinin Al2O3
esaslt seramikler iizerindeki sertlesme etkisini, Ni pargaciklarin sagladigi kadar

olmamasina ragmen gostermektedir.

6.4. Cr203 Tozundan Katki Yapilan Kompozisyonlara Ait
Disk Numunelerin Sonuclarmin incelenmesi

6.4.1. AlO3-Cr,03 Seramik Sistemlerinin  XRD Sonuc¢larimn
Incelenmesi

Aliimina seramigine hacimce % 0,5, 1 ve 5 oraninda direkt olarak Cr.O3 tozu
(~ 200 nm ortalama tane boyutu) katilarak hazirlanan seramik sistemlerin
yogunlasma davranislart ve mekanik 6zellikleri birbirleri ile karsilastirma yapilarak
incelenmigtir. Bolim 6.3’de verilen Al2O3 ve % 1 Cr20s igeren Al2O3’ya ait
sonuglarin bir kismi % 0,5 ve 5 Cr203 katki orani ile karsilastirma amagh olarak bu
boliimde tekrar verilmistir. Saf aliimina, % 0,5, 1 ve 5 Cr203 iceren kompozisyonlar
sirastyla A, 0,5CR, 1CR ve 5CR olarak isimlendirilmistir. Farkli Cr2O3 igerigine
sahip sinterlenmis seramiklerin XRD desenleri Sekil 6.16°da verilmektedir. Ayni
korundum kristal yapisina sahip olan Cr203 ve Al2O3 kati ¢ozeltilerinin XRD
analizinde beklenildigi iizere sadece bu kristal yapiya ait pikler mevcut
bulunmaktadir ve yeni bir bilesik olusumu gozlenmemistir. Literatiirde korundum
yapisinin ‘‘a’’> ve ‘‘c’’ kafes parametrelerinin, Vegard’s yasasi ile uyumlu olarak
Cr,03 miktart ile birlikte lineer olarak arttigi belirtilmistir. Cr®* iyonunun yaricap:

(0,076 nm) AI¥* iyonundan (0,068 nm) daha biiyiik oldugu igin, Cr.O3’iin ¢6ziinmesi

107



Al;03 kafes boyutlarini arttirir, boylece kirmim tepe noktalarinin agisi Bragg’s
kanununa gore azalir [Zhao et al., 2018], [Xia et al., 2016].

Kat1 ¢ozelti igerisindeki Cr203 miktari, yiiksek siddete sahip (104) pikinin
konumunda (kirmnim agisinda) degisiklige neden oldugu i¢in, Cr203 miktarindaki
farklilig1 dogrulamak igin, Sekil 6.16.b)’de gosterildigi gibi 34°-36° arasindaki (104)
pikine odaklanilmistir [Zhao et al., 2018]. Dikey kesikli ¢izgi saf aliiminanin pikinin
tepe noktasindan gegmektedir. (104) pikinin Cr20s3 icerigindeki artis ile (6zellikle %
5 Cr203 icin) sola yani daha diisiik aciya dogru kaydig1 goriilmektedir. Kat1 ¢ozelti
igerisindeki Cr2O3 miktarlar1 tam olarak hesaplanmamis olmasina ragmen tii¢ farkli
oran i¢in kati ¢ozeltilerin katilan miktarlarla kabaca orantili olacak sekilde Cr203

ihtiva ettigi anlasilmaktadir.
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Sekil 6.16: a) Farkli Cr203 igerigine sahip sinterlenmis seramiklerin XRD desenleri,
b) Farkli Cr203 igerigi igin 34°-36° arasindaki (104) piki.
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6.4.2. Al203-Cr,03 Seramik Sistemlerinin Mikroyap1 Analizi

Saf aliimina ve farkli oranlarda Cr2Os igeren parlatilmis ve 1sil olarak
daglanmis seramiklerin SEM-BSE modu goriintiileri Sekil 6.17°de verilmektedir. Gri
renkli taneler korundum fazina aittir ve kat1 ¢ézelti olusumu nedeniyle, Cr203 ayr1 bir
faz olarak gozilkmemektedir. Ayrica, dogrusal kesistirme yontemi kullanilarak
olgiilen Al2O3 tane biiytikliikleri A, 0,5CR, 1CR ve 5CR igin sirasiyla yaklasik olarak
0,85, 1,31, 1,42, 1,30 um’dir. Yani tiim oranlar i¢in Cr203 ilavesiyle Al,O3 tane
biiyiimesi meydana gelmistir. Bu durum daha 6nce de deginildigi iizere Cr*
iyonlarinin varliginda kat1 ¢ozelti olusumu meydana gelirken, tane simirindaki
bagdasim gerinim enerjisinden dolay1 aliimina tane biliylime hizinin artmasindan
kaynaklanmaktadir [Han et al., 1995]. Bagdasim gerinim enerjisi nedeniyle tane
siirlarinin hizli yer degistirmesi, mikroyapida degisikliklere neden olmaktadir [Riu
et al., 2000]. Uretilen seramik sistemlere ait relatif yogunluk degerleri Tablo 6.5°de
verilmistir. En yiiksek tane biyiikliigi, en yiiksek relatif yogunluguna paralel olarak
1CR igin dlgiilmiistiir.

1 b)

0.5CR

S

Sekil 6.17: Al,03-Cr203 seramik sistemlerinin 1s1l daglama sonrast SEM-BSE modu
goriintiileri a) A, b) 0.5CR, c) 1CR, d) 5CR.
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(b) 0.5CR

ELEMENT Ag. % At. %
oK 38.8 51.67
ALK 61.2 48.33
ELEMENT Ad. % At. %
oK 35.42 48.21
ALK 63.73 51.44
crk 0.86 0.36
ELEMENT Aj. % At. %
oK 34.86 47.69
ALK 63.76 51.73
crk 1.38 0.58
ELEMENT Aj. % At %
oK 37.29 51.16
ALK 57.15 46.49
crk 5.56 235
fa)

Sekil 6.18: Al.O3-Cr203 seramik sistemlerinin SEM-EDS sonuglari, a) A, b) 0,5CR,

¢) 1 CR, d) 5CR.

110




Sekil 6.18 saf aliimina ile beraber tiim Cr2Oz hacim oranlari i¢in hazirlanan
Al;03-Cr,03 seramik sistemlerinin SEM-EDS sonuglarin1 gostermektedir. 50 pm
Olcekte taranan SEM goriintiilerine gore Cr203 agirlik yiizdeleri, kompozisyonlarda
farkli oranlarda mevcut bulunan Cr20s varligimi dogrulamaktadir. Kati ¢ozelti
olusumunun yapimin her yerinde tamamen homojen bir sekilde gerceklesmedigi
distintilerek elde edilen sonuglardan Cr.Os miktar1 ile ilgili bir hesap yapilmasi

uygun goriilmemistir.

6.4.3. Al203-Cr.03 Seramik Sistemlerinin Yogunlasma ve Mekanik
Ozellik Analizi

Al203-Cr03 seramiklerinin Olgiilen fiziksel ve mekanik O6zellikleri Tablo
6.5’de verilmektedir. Bir onceki boliimde de verildigi iizere aragtirmada kullanilan
Al>03 tozu herhangi bir sinterleme yardimcisi (6rn. MgO) ile katkilandirilmamistir
ve % 95,7 relatif yogunlugu ile zayif bir yogunlasma davranisi gostermistir. Kati
cozelti olusumunun kiitle tasinimini arttirarak yogunlagsmaya olumlu etki sagladig:
literatiirde belirtilmistir [Wang et al., 2012]. Kati-hal ¢6zeltisi toplam kiitle
taginimina katkida bulunacak itici giliclerden biridir. Bueno ve arkadaslari, SnO>—
TiO, ikili ¢oOzeltisi ig¢in yogunlagsma mekanizmasini agiklamiglardir. Buharlagma-
yogusma mekanizmasi kati ¢ozelti olusumuyla azalmakta (onlarin ¢alismasi igin
SnO; ve mevcut ¢alisma i¢in Cr03) ve tane sinirlart boyunca kiitle taginimi
gerceklesmektedir [Bueno et al., 2003]. Bu durum Al>03-Cr203 sistemi igin bir
dereceye kadar gecerli olmaktadir. Cr20s, diisiik oksijen kismi basinglarinda bile
buharlasmaya yatkindir ve Cr203'lin buharlasma-yogusma mekanizmasi tamamen
yogun olan saf Cr203'lin elde edilmesini onlemektedir. Ayrica, kat1 ¢ozelti olusumu
ekstra 1s1 enerjisi harcayarak sinterleme sonrasi diisiik yogunluklu seramiklerin elde
edilmesine neden olabilmektedir [Nath et al., 2016].

% 0,5 hacimde Cr203 ilavesinin yogunlagma {iizerinde onemli bir etkisi
olmamigtir ve saf aliimina ile ayni relatif yogunluk elde edilmistir. En iyi
yogunlasma % 1 hacim orani i¢in elde edilmis ve bu buharlagma olmadan
yogunlasmay1 destekleyen yeterli miktarda kati ¢ozelti olusumuna baglanmistir. % 5
Cr203 ilavesinin ardindan, sinterleme sirasinda Cr203'lin beklenen buharlagsma

davranisi nedeniyle iyi yogunlasamadigi (% 93,8 relatif yogunluk) ve hatta saf
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aliminadan daha diisiik yogunluga sahip oldugu goriilmektedir [Cho et al., 1990],
[Nath et al., 2016].

Tablo 6.5: Al203-Cr203 seramik sistemlerinin relatif yogunluk degerleri, mekanik
ozellik ve toplam ¢atlak yiizey alani 6l¢iim sonuglari.

Toplam
% p E %E of catlak K, Sertlik
(GPa) (MPa) | vyizey | (MPaym) | (GPa)
alani
(mm?)
A 95,7 | 362+6 | 90,5 | 199+53 | 113+53 | 3,73+0,16 | 20,2+ 1,1
05CR | 958 | 364+10 | 91,2 | 286+47 | 231+ 66 | 3,84+0,35 | 21,4+1,6
1CR 96,7 | 373+4 | 93,6 | 237+47 | 18765 | 3,81+0,19 | 22,8 £+ 1,3
5CR 938 |[341+11 | 86,8 | 221 +50 | 173+ 71 | 3,84+0,35 | 19,0+ 2,0

Seramiklerin relatif elastik modiiliis degerleri, olgiilen elastik modiiliisiin
VRH ortalamasina oraniyla hesaplanmistir. VHR ortalama hesaplamalarinda Al2O3
ve Cr0s'in elastik modiil degerleri sirasiyla 400 ve 280 GPa olarak alimmustir
[Broniszewski et al., 2013], [Lu et al., 2003]. Relatif elastik modiiliis degerleri
yogunlagma ile artmis ve en yiiksek elastik modiil % 1 hacim oraninda Cr2O3 ilavesi
icin elde edilmistir. Buradan yiiksek elastik modiil degerinin elde edilebilmesi i¢in
yogunlugun yiiksek olmasi gerektigi tekrar goriilmektedir.

Tablo 6.5'de verilen esikieksenli egme mukavemet degerlerine gore, saf
alimina 199 + 53 MPa ile en diisiik mukavemete sahip olan kompozisyondur. Bu
diisitk mukavemet saf aliiminanin diisilk yogunlagmasina baska bir deyisle daha
biiyilk kusur biiyiikliigiine baglanabilir. Hacimce % 0,5 Cr20s3 ilavesi (0,5CR)
allimina ile ayni relatif yogunluga sahip olmalarina ragmen egme dayaniminin 286 +
47 MPa’a kadar artmasini saglamistir. Li ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢alismada % 0,4
mol Cr203 (hacimce ~ % 0,46) ilavesiyle birlikte aliiminanin egme mukavemetinde
artis gérmiislerdir. Bu durumu kat1 ¢dzelti olusumu sirasinda A1 iyonlarinin yerine
daha biiyiik boyutta Cr®* iyonlarmin gelmesinin bolgesel basma gerilmelerine neden
olmasia ve bdylece tane sinir1 modifikasyonu etkisiyle kirilma mukavemetinin

artmasma baglamislardir [Li et al., 1999]. Bu basma gerilmeleri, malzemenin
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mukavemetlenmesine katkida bulunacaktir ¢iinkii ¢atlagin tane siir1 boyunca niifuzu
engellenecektir. Iyon boyutlar1 arasindaki bu uyumsuzluk, 0,5CR seramiklerinde
mukavemette % 43’liikk artis icin bir mekanizma saglamistir. S6z konusu bolgesel
basma gerilmeleri artan Cr203 igerigi ile artik iist liste gelmeye baslamakta ve etkisi
azalmaktadir. Sonug¢ olarak, 1CR ve 5CR seramiklerinin mukavemeti 0,5CR'den
daha diisiik, ancak saf aliiminadan daha yiiksek olmaktadir.

Esikieksenli egme mukavemet testlerinden sonra farkli hacim oranlarinda
Cr203 katkisi igeren seramik sistemlere ait ¢atlak desenleri Sekil 6.19°da verilmistir.
Olasi catlak baslangic yerleri her fotografin lizerinde oklarla gosterilmistir. Bilindigi
iizere kirilma sirasinda depolanan elastik enerji, numunenin mukavemeti ile
artmaktadir. Daha biiyiikk miktarda enerjinin serbest birakilmasi ise c¢atlak Onii
kararsizligin1 ve catlak dallanmasini arttirmaktadir. Toplam c¢atlak uzunlugu da
(dolayisiyla toplam catlak yiizey alani) artan dallanma ile artmaktadir. Aliimina
diisitk mukavemetiyle birkac¢ dal ve diisiik bir toplam ¢atlak yiizey alanina sahiptir
(Tablo 6.5). Ote yandan, 0,5CR numuneleri yiiksek mukavemete ve ¢ok daha fazla

dallamaya sahiptir (resimde bazi dallanmalar soluk olarak goriilmektedir).

Sekil 6.19: Esikieksenli egme mukavemet testi ile kirillan disk formunda numuneler;
a) A, b) 0,5CR, c) 1CR, d) 5CR.
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Disk  numunelerin  mukavemet degerleri, seramik malzemelerden
beklenebilecegi gibi numuneden numuneye degiskenlik gostermektedir. Ayrica
toplam c¢atlak yiizey alanlar1 da degiskenlik gostermektedir. Sekil 6.20 kirilma
esnasinda depolanan elastik enerjiye bagl olarak (J) toplam catlak ylizey alanini
(mm?) ve artan egilimi gostermektedir. Grafikteki diiz ¢izgi havuzlanmis veri seti
i¢in orijinden gegen kesisme noktasina sahip ve dogrusal olan en uygun ¢izgidir, yani

sifir depolanmus enerji artig egiliminde sifir ¢atlak ytlizey alanina denk gelmektedir.

350
<« 300 A
S
S
250 4
c
o
S 2001
Q
N
3
>
~ 150
o
-
(e
c 100 -
g o
= 1 °
2 50 A
i ¢ 5CR
O M I 1 ' 1 I I N 1
0.00 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05 0.06
Depolanan Eneriji (J)

Sekil 6.20: Tiim numuneler i¢in depolanan enerjiye bagl olarak toplam catlak yiizey
alani.

Kayda deger bir sagilma olmasina ragmen, 1CR ve SCR veri noktalarinin
neredeyse tamami uyum ¢izgisinin iizerinde bulunmakta ve bu bilesimler i¢in verilen
bir depolanan enerjiye karsilik, daha uzun ¢atlak uzunlugu oldugunu gostermektedir.
Daha evvel de deginildigi iizere iyon boyutu uyumsuzlugundan kaynaklanan gerinim
enerjisinin depolanan enerjiye katkida bulunmasi olasidir, bu da catlak yayilmasi i¢in
tahrik enerjisini arttirmaktadir. Bu durum 1CR ve 5CR seramik sistemlerine
dallanma egilimi saglamaktadir.

Sekil 6.21, esikieksenli egme mukavemet testinden sonra, farkli Cr203
icerigine sahip tiim seramik sistemlerin kirilma yiizeyini gostermektedir. Levin ve
arkadaglari, sinterlenmis ¢ok kristalli saf bir aliimina seramiginde, homojen olmayan

termal genlesme katsayilar1 ve kristal eksenleri boyunca elastik modiillerinden Gtiirii
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tanelerinde ve tane sinirlarinda kendiliginden ¢ekme artik gerilmeleri igerdiklerini
belirtmislerdir [Levin et al., 1994]. Tane sinirlarinin kirilma toklugu, tane iglerinden
daha diisiiktiir. Bu ylizden, ¢ok kristalli aliimina seramikleri, esas olarak tane sinir1
kirilmast yani taneler arasi kirtlma moduna sahiptir [Awaji et al., 2002]. Bu
calismada da saf aliimina i¢cin ¢ogunlukla taneler arasit kirilma meydana geldigi
goriilmektedir. Sekil 6.22, Al203 ve tiim Cr203igeren kompozisyonlar i¢in Vickers iz
yontemi ile tokluk Ol¢limii esnasinda olusturulan catlaklarin  yayilmasini
gostermektedir. Sag1 ve solu gosteren oklar, sirasiyla tane i¢i ve taneler arasi ¢atlak
yollarini isaret etmektedir. Taneler arasi catlak yayilma egilimi, Sekil 6.22.a)’da
taneler arasi gatlak yayilimini gosteren oklarin ¢ok daha baskin olmasindan da
anlagilmaktadir. Cr203 ilavesiyle kirilma modu ¢ogunlukla taneler arasindan karisik
moda (hem taneler arasi hem de tane i¢i) degismistir. Tim kompozisyonlar igin
Cr203 varliginda aliiminanin mukavemeti arttigr i¢in kirilma modunda degisim
olmas1 beklenmektedir. Ciinkii lokal olarak mevcut bulunan basma gerilmeleri tane
sinirinin mukavemetlenmesine yol agmistir. Bu durumda catlak tane sinirindan degil
tane iginden ilerlemek durumunda kalir. Cr20s3 igeren kompozisyonlarin karisik
kirilma modu ayrica Sekil 6.22°de de goriilmektedir. Tane i¢i kirilmaya ve taneler

arasi1 kirilmaya ugrayan bolge sayist hemen hemen birbirine esittir.

2 um

2 um
=

Sekil 6.21: Numunelerin kirilma yiizeyi SEM goriintiisii,
a) A, b) 0,5CR, ¢) 1CR, d) 5CR.
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Catlak yayilma davramisi saf aliimina i¢in taneler arasinda ve Cr203 igeren
bilesimler i¢in ise karisik tiirde olmasina ragmen, kirilma toklugu degerleri Tablo
6.5’de verildigi lizere birbirine ¢ok yakindir. Saf aliimina igin taneler arasi catlak
ilerlemesi ¢atlak yolu arttikga kirilma toklugunu arttirmakta, ayrica tanelerin
birbirine kenetlenmesi ve/veya tane sokiilmesi kirilma tokluguna katkida
bulunmaktadir [Freiman and Mecholsky, 2019]. Ote yandan, Cr.O3 iceren bilesimler
icin iyon uyumsuzlugu kaynakli gerinmeler ara yiizeyin kuvvetlenmesini
destekleyerek catlak yolunu tane i¢ine dogru zorlamaktadir. Al>Os3 tane biiytikligii ~
2 um'den kiigiik ve taneler es eksenli ise kirilma modu taneler arasindan tane igine
gecerken tokluk degerlerinde bir artis gozlenmektedir [Rodriguez-Suarez et al.,
2011]. Tane i¢i kirilmanin yiiksek kirilma toklugu tane sokiilmesinin yerini tutmakta
bu nedenle, Cr.0Oz3 igeren kompozisyonlar saf aliimina ile benzer tokluga sahip
olmaktadir.

Kompozisyonlarin ortalama sertlik degerleri de Tablo 6.5'de listelenmistir.
Hacimce % 1 Cr20s katilarak tretilen Al03-Cr203 sistemi, 22,8 + 1,3 GPa ile en
yiiksek Vickers sertligine sahiptir. Yani saf aliiminaya kiyasla ~ % 13’liik bir sertlik
artist meydana gelmistir. SCR i¢in sertlik 19,0 GPa diismiis ve en yiiksek standart
sapma (£ 2,0) bu kompozisyonda goriilmiistiir. Sertlik degerlerindeki artis ve azalis,
esas olarak bilesimlerdeki yogunlasma farkliliklarindan kaynaklanmaktadir. Relatif
yogunlugun artmasiyla sertlik artmaktadir ancak saf aliimina ile ayn1 bagil yogunluga
sahip olan 0,5CR seramiklerinde sertlikte hafif bir artis (~ % 5,7) kat1 ¢ozelti
olusumunun sertlik iizerinde pozitif etkisinin mevcut olabilecegini tekrar
gostermektedir. Cr¥* iyonlar1 araciligiyla yaratilan tane sinirt mukavemetlenme etkisi
ayrica tane sinirlarinda mikro ¢atlamayi ve kalict deformasyonu dnleyerek, seramigin

sertlesmesine de katkida bulunabilmektedir.

116



Sekil 6.22: Vickers iz yontemi ile tokluk 6l¢iimii esnasinda olusturulan catlaklarin
yayilmasi, a) A, b) 0,5CR, ¢) 1CR, d) 5CR.
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6.5. Cr03 Kaynag Olarak Krom Nitrat Nonahidrat ile
Katki Yapilan Kompozisyonlara Ait Disk Numunelerin
Sonuclarmin Incelenmesi

Cr03 kaynagi olarak krom nitrat nonahidratin 6ncli malzeme olarak
kullanimiyla iiretilen Al>O3-Cr,03 6n ¢alisma numunelerinden farkli olarak disk
numuneleri, yalmizca % 1 ve 5 Cr20s hacim oranlari igin hazirlanmislardir.
Numuneler direkt tozundan hazirlananlar ile birebir ayni kosullar altinda tiretilmis ve
1550°C’de 2 saat % 10 H2/% 90Ar atmosferinde sinterlenmislerdir. Numunelerin
Olciilen hacimsel yogunluk, elastik modiiliis, relatif elastik modiil, mukavemet,
sertlik ve mukavemet testi sonrasindaki toplam catlak yiizey alani 6l¢iim sonuglari
Tablo 6.6’da verilmistir.

On calisma numunelerine benzer olarak, Cr.Os onciilii olarak krom nitrat
nonahidratin kullanildig1 seramikler icin toz hazirlama asamasinda sert balcik
kivamindaki karisimdan elde edilen tozun sert yiginlarinin pargalanamadigi
goriilmiis, tozun paketlenme davranisinin olumsuz olarak etkilenmesi ile 6zellikle %
5 Cr;03 iceren numuneler i¢in yogunlukta diisiis meydana gelmistir. Bu iki
kompozisyondan elde edilen elastik modiiliis ve sertlik degerleri de saf aliiminaya
gore yetersiz kalmistir. Direkt tozundan {iiretilen numunelere gére de mukavemet
degerleri daha diisiiktiir (Tablo 6.5’e¢ bakildiginda). Bu nedenlerle Cr2O3 kaynagi
olarak ~200 nm tane boyutuna sahip olan Cr,Os tozunun aliiminaya katki
yapilmasinin, krom nitrat nonahidratina gére daha iyi yogunlagsma ve daha ytiksek
mekanik 6zellikler sagladig: goriilmektedir. ilerde uygulanan agirlik diisiirme darbe
testi icin iiretilen kompozisyonlardan biri bu sebeplerle en yiiksek yogunlasma ve
mekanik 6zellik degerleri veren, direkt tozundan tiretilen Al2O3-% 1 Cr.O3 seramik

sistemidir.
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Tablo 6.6: Krom nitrat nonahidratin 6ncti malzeme olarak kullanimiyla tiretilen
Al>03-Cr203 disk numunelerine ait yogunluk, mekanik 6zellik ve toplam ¢atlak

yiizey alan1 6l¢iim sonuglari.

Toplam
% p E % E o3 catlak Sertlik
(GPa) (MPa) | vyizey | (GPa)
alani
(mm?)
AlbOz | 957 | 362+6 | 90,5 | 199+£53 | 113+53 | 202+1,1
%1 952 | 340+5 | 852 [216+18 | 123+24 | 19,7+1,8
%5 925 | 303+19 | 77,0 | 186 +27 | 122+32 | 19,4+0,9

6.6. Agirhk Diisiirme
Numunelerin Deneysel Sonuclari

Darbe Testi

6.6.1. Yogunluk, Elastik Modiil ve Sertlik Ol¢iim Sonuclar

icin Hazirlanan

Agirlik diistirme testi yapilmak iizere iiretilen Al203, Al203/% 5 ZrOz, Al203/%
1 Ni, AlbO3/% 1 Cr,03, Al:03/% 5 ZrO2-%1 Ni ve AlO3/% 1 Cro03-% 1 Ni

kompozisyonlarinin numuneleri daha 6nce de bahsedildigi iizere mukavemet testleri

icin iiretilen numunelerle aym kosullar altinda hazirlanmistir. Ancak bir farklilik

olarak, bu numunelere ait tozlarin kuru presleme 6ncesi kaliba bosaltildiktan sonra

kalip i¢inde yayilmasi i¢in titresim tablasi kullanilmistir. Tozlarin kaliba dokiildiikten

sonra titresim tablast yardimiyla yayilmasindan sonra daha diizgiin/piiriizsiiz bir

yerlesim diizeni gosterdigine ait goriintli Sekil 6.23.b)’de verilmistir.
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Sekil 6.23: Tek eksenli kuru presleme oncesi tozlarin kaliba yayilmasi iglemi,
a) titresim tablasi olmadan, b) titresim tablas1 kullanilarak.

Bilindigi tizere tek eksenli kuru presleme isleminin agamalar; i) toz
parcaciklarinin birbiri lizerinden kayma ve yeniden diizenlenmesi, ii) toz
parcaciklarinin fragmentasyonu ve iii) bosluklarin yok edilmesidir. Uygun polimer
baglayicilar kullanilarak tozlara bir miktar plastisite verilir ve yas mukavemet
arttirillir. Buna ilaveten titresim ise tozlarin daha iyi paketlenmesini ve yeniden

diizenlenmesini saglamaktadir, Sekil 6.24 [Bengisu, 2001], [Kim and Pyun, 1995].

Sekil 6.24: Titresim etkisi ile toz pargaciklarinin yeniden diizenlenmesi ve
paketlenmesi ile ilgili sematik gosterim, a) titresim Gncesi, b) ve c¢) titresim
asamalart.

Paketleme i¢in titresim kullaniminin mukavemet numuneleri hazirlanirken
kullanilan sallama yonteminden daha etkili bir yontem oldugu sinterleme sonrasi

yogunluk &lgiim sonuglarmdan agikga goriilmektedir. Ote yandan yas yogunluk
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degerlerinde mukavemet numunelerine gore belirgin bir fark olmamis, yine % 56-60
araliginda degerler elde edilmistir. Tablo 6.7°de kompozisyon numunelerine ait yas
yogunluklar, hesaplanan hacimsel ve dlgiilen Arsimet yogunluk degerleri verilmistir.
Tablo 6.8’de de wverildigi {lizere agirlik diisiirme testi igin iretilen numuneler,
mukavemet numunelerine gére daha iyi yogunlastirilmistir. Bu durum sinterleme
parametreleri (sicaklik, siire) iizerinde degisiklik yapilmadan paketlenmenin titresim

ile iyilestirilmesi ile saglanabilmistir.

Tablo 6.7: Agirlik diisiirme testi i¢in hazirlanan numunelere ait yogunluklar.

Kompozisyon Yas yogunluk (%) Hacimsel Yogunluk Arsimet
% ve (g/cmd) Yogunluk
% ve (g/cm®)
A 59,6 97,6 (3,88) 97,8 (3,89)
AZ 59,9 98,3 (4,02) 98,8 (4,04)
AN 59,4 95,3 (3,84) 95,7 (3,86)
AC 58,3 97,8 (3,90) 98,2 (3,92)
ANZ 57,6 98,6 (4,08) 99,1 (4,10)
ANC 56,4 96,3 (3,89) 96,7 (3,91)

Tablo 6.8: Mukavemet ve agirlik diigiirme testi numunelerinin relatif hacimsel

yogunluk degerleri.

Kompozisyon Hacimsel Hacimsel
Yogunluk Yogunluk
% %

(mukavemet) (agirhik diigiirme)
A 95,7 97,6
AN 92,8 95,3
AZ 98,5 98,3
AC 96,7 97,8
ANZ 97,7 98,6
ANC 94,8 96,3

Agirlik diisiirme testi numunelerinin relatif elastik modiiliis degerleri (Tablo
6.9), Sekil 6.9’da verilen relatif yogunlugun (% p) fonksiyonu olarak relatif elastik
modiil (% E) degerleri grafiginin lineer regresyon yontemi ile bulunan dogrusal
iligkisine gore hesaplanmistir (Esitlik 6.5). Bu deger % E ile c¢arpilarak E
bulunmustur. Esitlikte x % p, y % E’yi temsil etmektedir. Yogunluk degerlerindeki

artiga paralel olarak elastik modiiliis degerlerinde de artiglar saglanmistir.

y = 3,05x — 205 (6.5)
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Tablo 6.9: Relatif yogunluk degerlerine bagli olarak hesaplanan elastik
modiiliis degerleri.

Arsimet’e Hacimsel yogunluga
Kompozisyon gore hesaplanan gore hesaplanan
% E ve E (GPa) % E ve E (GPa)

A 93,2 (391) 92,6 (389)
AZ 96,3 (390) 94,7 (384)
AC 94,4 (394) 93,2 (388)
AN 86,8 (361) 85,6 (356)
ANC 89,9 (372) 88,6 (367)
ANZ 97,2 (391) 95,7 (384)

Numunelerin ayrica yogunluk artist sonrasi sahip olduklar1 sertlik
degerlerinin belirlenmesi i¢in 5 kg ylik altinda, 10 sn siire ile Vickers sertlik
Ol¢iimleri yapilmistir. Her kompozisyon i¢in 9 adet dl¢glim sonucuna bagli olarak
bulunan sertlik degerleri Tablo 6.10°da verilmistir. Sertlik Ol¢lim degerlerine
bakildiginda ve mukavemet numuneleri ile karsilagtirildiginda, yogunluklarinda daha
fazla artis saglanan Al203, Al203/Ni ve Al20s/ Ni-Cr203 kompozisyonlarinda sertlik
artist meydana gelmistir. Diger kompozisyon numunelerinde Olgiilen degerler,
mukavemet numuneleri igin Olciilenler ile birbirine daha yakindir. Ozellikle
yogunlugundaki artisa paralel olarak ANC kompozisyonun, en yiiksek sertlik degeri
elde edilen ANZ kompozisyonu ile ayni sertlik degerine ulastig1 goriilmektedir.

Tablo 6.10: Mukavemet ve agirlik diisiirme numunelerinin
sertliklerinin karsilastirilmasi.

Kompozisyon  Sertlik, GPa Sertlik, GPa
Mukavemet  Agirlik diistirme numuneleri
numuneleri

A 19,7+ 1,2 21,609

AZ 22,1+ 1,0 21,7+0,9

AC 23,1 +0,9 22,6+ 1,0

AN 20,7+ 1,2 23,4+0,8

ANC 23,2+0,9 24,8+ 1,0

ANZ 25,5 £1,0 248 +1,0

6.6.2. Agirlik Diisiirme Darbe Testi Sonuclarimin Analizi

Tez caligmasi kapsaminda A, AZ, AC, AN, ANZ ve ANC kompozisyon

numunelerine (her kompozisyondan 9’ar adet numune) diisiik enerjili agirlik
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disiirme darbe testi yapilmis; elde edilen deneysel sonuglar, numuneler {izerinde
etkili olan darbe kuvvetleri, kiritlma hasar mekanizmalari, enerji seviyelerine gore
gerceklesen kirilmalarin kompozisyonlara bagli olarak karsilagtirilmasi yoniinden
incelenmistir. Cihaz yazilimindan alinan ham deneysel verilerden, kuvvet/enerji-
zaman ve kuvvet-enerji/deplasman grafikleri ¢izilmistir.

Ik olarak tiim kompozisyonlardan birer numuneye 5 J’de (1,71 m/sn darbe
hiz1, 150 mm diisme yiiksekligi) vurus yapilmis, AZ, AC, AN kompozisyonlarina ait
numuneler kirilmis, A, ANZ ve ANC numunelerinde ise kirilma olmamistir. Daha
sontra AZ, AN ve AC kompozisyonlarindan birer numune daha ayni enerji
seviyesinde kirilmig, bdylelikle kirilma durumunun tekrar edip edilmedigine
bakilmistir. Kalan tiim kompozisyon numuneleri, cihaz 8 J i¢in ayarlanarak (2,17
m/sn, 240 mm) sirayla teste tabi tutulmustur.

8 J’lik enerji seviyesi i¢in (daha 6nce 5 J’de kirilmayan numune de dahil olmak
iizere) aliimina numunelerin tamami kirilmistir. 8 J enerji seviyesinde kirilmama
durumuna gore sirastyla 10 J (2,42 m/s, 300 mm) ve 12 J (2,65 m/s, 359 mm) enerji
seviyesi i¢in vurus yapilmistir. AZ, AC, ANC kompozisyonlarina ait numunelerin
timi 8 J enerji seviyesi i¢in kirilabilmistir. AN kompozisyonu i¢in yalnizca bir
numunede 8, 10 ve 12 J’de vurus yapilmis ve bu numune kirilamamis, g¢atlak
olusumu goriillememistir. Kalan tim AN numuneleri 8 J’de kirilabilmistir. Diger
kompozisyonlardan farkli olarak ANZ kompozisyonuna ait numunelerden 3 tanesi 8
J, 3 tanesi 10 J, kalan 3 tanesi de 12 J enerji seviyesi i¢in kirilabilmistir.

Deneyler yapilirken WC ug kirildig1 i¢in ucu yenisi ile degistirmek durumunda
kalinmis, ug kirildiktan sonra alinan verilerin hatali olmasindan dolayi ilgili numune
verileri iptal edilmistir. Ayrica birkag kez yazilimdan kaynaklanan veri alamama
hatas ile karsilagilmistir. Bu nedenlerle kompozisyonlarin her 9 numunesinden de
veri almak miimkiin olmamustir.

Sekil 6.25, 8 J enerji seviyesi ic¢in kirilan aliimina numunesine ait
kuvvet/enerji-zaman ve kuvvet/enerji-deplasman grafiklerini gostermektedir. Diger
kompozisyonlar i¢in elde edilen kuvvet/enerji-zaman ve kuvvet/enerji-deplasman
grafikleri de AC igin Sekil 6.26’da, AN igin Sekil 6.27de, AZ i¢in Sekil 6.28°de,
ANC i¢in Sekil 6.29°da ve ANZ i¢in Sekil 6.30’da verilmistir. Tim
kompozisyonlarda kuvvet/enerji-zaman ve kuvvet/enerji-deplasman grafikleri
birbirine benzer sekildedir. Kuvvet-zaman grafiklerine bakildiginda siniizoidal bir

egri davranig1 goriilmektedir. Bu egrideki dalgalanmalar numuneye ¢arpan ug ile
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numunede yaratilan basma gerilmelerine ve numune alt yiizeyinden yansiyan ¢ekme
gerilmelerine isaret etmektedir. Basma ve ¢ekme gerilmesi dalgalarmin girisim
gosterdigi diisiiniilmektedir. Cok zayif olarak goriilen pikler dalgalarin séniimlenme
noktalarma denk gelmektedir. Dalgalar arasi zaman dilimlerinin grafiklerden
ortalamasi alinarak Kuvvet-zaman grafikleri igin periyod yaklasik 0,07 ms olarak
hesaplanmistir. Tiim kompozisyonlarda yiikleme siiresi ve hasar gelisim zamani (0,8-
0,9 ms) birbirine yakindir.

Numunelere ait kuvvet/enerji-deplasman grafiklerine bakildiginda maksimum
deformasyon noktasindan sonra geri sekme meydana gelmektedir. Bu sistemdeki
elastik enerjinin geri kazanildigin1 gostermektedir. Tiim deneylerde hedeflenen (5, 8,
10, 12 J) enerji seviyelerine kadar c¢ikilamadigi goriilmektedir. Bu enerji farki
deneyler esnasinda numunelerin altlik sisteminin (¢elik plakaya oturtulan seramik

levha) sabitlenmesi ve yerlesimine gitmistir.
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Sekil 6.25: 8 J enerji seviyesi i¢in kirilan aliimina numunesine ait, a) kuvvet/enerji-
zaman ve b) kuvvet/enerji-deplasman grafikleri.
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Sekil 6.26: 8 J enerji seviyesi i¢in kirilan Al203/Cr.O3 humunesine ait ,
a) kuvvet/enerji-zaman ve b) kuvvet/enerji-deplasman grafikleri.
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Sekil 6.27: 8 J enerji seviyesi i¢in kirilan Al2O3/Ni numunesine ait , a) kuvvet/enerji-
zaman ve b) kuvvet/enerji-deplasman grafikleri.
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Sekil 6.28: 8 J enerji seviyesi i¢in kirillan Al203/ZrO, numunesine ait ,

a) kuvvet/enerji-zaman ve b) kuvvet/enerji-deplasman grafikleri.
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Sekil 6.29: 8 J enerji seviyesi i¢in kirilan Al203/Cr.03-Ni numunesine ait ,

a) kuvvet/enerji-zaman ve b) kuvvet/enerji-deplasman grafikleri.
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Sekil 6.30: 12 J enerji seviyesi i¢in kirtlan Al2O3/ZrO2-Ni numunesine ait ,
a) kuvvet/enerji-zaman ve b) kuvvet/enerji-deplasman grafikleri.
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Diisiik enerjili darbe testi sonuglarina gore tiim kompozisyonlar i¢in elde edilen
maksimum kuvvet (Fmax) degerleri Tablo 6.11°de verilmistir. Tablo incelendiginde
en yliksek ortalama Fmax degeri ANZ kompozisyonu i¢in 12 J enerji seviyesinde
(26617 N) elde edilmistir. Ayrica ANZ kompozisyonu i¢in 10 J enerji seviyesinde de
en yiiksek ikinci Fmax degeri 25605 N olarak okunmustur. Genel olarak tiim
kompozisyonlarin 8 J enerji seviyesi i¢in Fmax degerleri aliiminadan daha yiiksektir.
Seramik malzemedeki Fmax degerinin biiyiik olmasi, zirh sisteminde kullanilan bu
malzemenin kursun tizerindeki agindirici ve kirict gorevi diigiiniildiiglinde istenilen
bir 6zelliktir [Evci, 2009]. Belli bir darbe enerjisi i¢in sahip olunan daha biiyiik
kuvvet malzeme yeterince sert ise daha fazla kursun/delici tahribati yaratmaktadir.
24,8 GPa sertligi ile yiiksek Fmax degerleri okunan ANZ kompozisyonu tiim

kompozisyonlar i¢inde daha fazla 6ne ¢ikmaktadir.

Tablo 6.11: Tiim kompozisyon numunelerin agirlik diisiirme testine ait ortalama Fmax

degerleri.
Kompozisyon Fmax (N)
A (8)) 19566
AC (8)) 21953
AC (51)) 15989
AZ (8)) 20260
AZ (5)) 13525
AN (8 J) 21620
AN (5)) 16906
ANC (8 J) 22014
ANZ (12 J) 26617
ANZ (10)) 25605
ANZ (8 J) 21468

Ayni numunede kirilan ve kirtlmayan durumlarin karsilastirilmas: amaciyla
ANZ kompozisyonu i¢in Sekil 6.31°de 8 J ve 10 J enerji seviyesi i¢in kirilmayan, 12
J enerji seviyesi i¢in kirilan numuneye ait kuvvet/enerji-zaman ve kuvvet/enerji-
deplasman grafikleri verilmistir. Numunede hasar baglamasi, olusan c¢atlagin

ilerlemesi ve malzemenin kirilarak biitiinliigiinii kaybetmesi i¢in gerekli enerji
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seviyesinin bu numunede 12 J oldugu goriilmektedir. En yiiksek Fmax degeri 12 J
enerji seviyesi i¢in okunmaktadir. Bu enerji seviyesinde elde edilen kuvvet-zaman
grafiginde (Sekil 6.31°de siyah ¢izgi ile gosterilen), piklerdeki ani diismeler daha
keskin ve belirgindir. Kirilan ve kirllmayan grafiklerine ait bu farkin kirilan halinde
yanal gerilme dalgas1 girisimlerinin bertaraf edilmesi olabilir.

8 J enerji seviyesi i¢in yapilan agirlik diisiirme darbe testi sonucu elde edilen,
tim kompozisyon numunelerinden birer drnege ait kirllma desenlerinin hem darbe
yiizeyine (WC ug ile temas eden) hem de alt yiizeyine ait goriintiileri Sekil 6.32 ve
6.33’te verilmistir. Tim numunelerde WC ug ile temas eden bolgede tam delik
olusumu meydana gelmistir ve deligin ¢ap1 yaklasik olarak WC ug ile aynidir. Tablo
6.12 tiim kompozisyon numuneleri i¢in ilgili enerji seviyesinde kirilirken ayrildiklari
parca sayisini1 gostermektedir. Kompozisyonlar i¢in kirilirken ayrildiklar parga sayisi
bakimindan bir karsilastirma yapilmak istendiginde; 8 J enerji seviyesi i¢in A
numuneleri genel olarak 6 parca halinde, AZ numuneleri 7 par¢a, AN numuneleri 6
par¢a, AC numuneleri 5 parca, ANC numuneleri 6 par¢ca, ANZ numuneleri ise 8
parca halinde kirilmigtir. Bu durum 5 J enerji seviyesi i¢in kirilan AZ, AN ve AC i¢in
sirastyla 8, 6 ve 5°tir. Yani enerji seviyesinde 5 J’den 8 J’ye bir degisim olmasi
numunelerin  kirilan par¢a sayisinda degisiklik yaratmamustir. Nitekim ANZ
kompozisyon numunelerinde de ortalama olarak 8 J i¢in 8, 10 J i¢in 5, 12 J i¢in ise 7
adet kirik parga sayilmistir. Enerji seviyelerinin gorece diisiik ve birbirine yakin
olmasi, mekanik davraniglarin seramik numunelerde numuneden numuneye bir
miktarda olsa farklilik gostermesi durumlart kompozisyonlar arasindaki enerji

seviyesi-kirik parga sayisi iligkisinin kurulamamasina neden olmustur.

132



I s 1 Y I ¥ I

G000 Fra= 27994 N [

~10

Kuvvet [N]
Enerji [J]

Zaman [ms]

Sekil 6.31: 8 J (mavi) ve 10 J (kirmizi) enerji seviyesi i¢in kirilmayan, 12 J (siyah)
enerji seviyesi i¢in kirilan Al,03/ZrO2-Ni numunesine ait kuvvet/enerji-zaman
grafikleri.
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Sekil 6.32: 8 J enerji seviyesi i¢in kirilan A, AZ ve AC numunelere ait alt ve darbe
yiizeyi goriintiileri.
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a) AN alt yiizey (8)) _ AN darbe yiizeyi (8 J)

l

c) ANC alt yiizey (8J) d) ANC dar i

g

e) ANZ alt yiizey (J) : : f) ANZ darbe yiizeyi (8 J)

Sekil 6.33: 8 J enerji seviyesi i¢in kiritlan AN, ANC ve ANZ numunelere ait alt ve
darbe yiizeyi goriintiileri.
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Tablo 6.12: Tiim kompozisyon numunelerinin ilgili enerji seviyesi i¢in kirilirken
ayrildiklar1 parca sayist.

Numune A AZ AN AC ANC ANZ
No
1 7 parca | 7 parca 7 parga 6 parca 7 parca 4 parga
(8J) (5 (5 (5 (8J) (10J)
2 6 parca | 9 parca - 5 parga 7 parca 6 parca
(81J) (5J) (5 (8J) (129)
3 6 parca | 8 parca 7 parga 4 parca 7 parca 6 parga
(81J) (5 (81J) (81J) (8J) (10J)
4 6 parca | 4 parca 6 parca 4 parga 7 parca 8 parga
(8J) (81J) (81J) (81J) (8J) (12)
5 6 parca | 5 parca 6 parga 5 parca S parca -
(8J) (8J) (8J) (8J) (8J)
6 Sparga | 9 parga 4 parca 5 parga 7 parca 6 parca
(81J) (81J) (81J) (8J) (8J) (10J)
7 Sparga | 7 parga 5 parca 6 parca 5 parca 8 parca
(8J) (8J) (8J) (8J) (8J) (8J)
8 6 parga | 9 parga 6 parga 6 parga 5 parga 7 parga
(8J) (8J) (8J) (8J) (8J) (8J)
9 - 8 parca 5 parga 5 parga 7 parga 8 parca
(8J) (5J) (8J) (8J) (8J)
10 - 7 parga - - - -
(8J)

Agirlik diistirme darbe testi, malzemenin hasar mekanizmasi ile hasar
siralamasinin karakterize edilmesi ve anlasilmasi agisindan elverisli bir testtir. Test
esnasinda seramik malzemede gelisen ana hasar mekanizmalar1 ve siralamasi

[Sherman and Brandon, 1997], [Ubeyli et al., 2005];

e (Ceckme radyal catlak agi olusumu (malzemenin alt yiizeyinde baslar ve iist

ylizeye dogru yayilir)
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e Koni olusumu

e Koni yapisinin kirilmasi ve ufalanmasi

Seramik malzemede olusan hasar, malzemenin kirilgan dogasi1 nedeniyle genis
bir araliktadir. Delici malzemeye c¢arptiktan sonra, seramik malzemede ¢ekme radyal
catlaklart meydana gelir. Seramik malzemenin alt yiizeyinde baslayan radyal
catlaklar agi, temas arayiizeyinde uygulanan “nokta” yiikiine yol agan, bdlgesel bir
biikiilme deformasyonu ile ilgili ¢ekme gerilmelerinin bir sonucudur. Cekme
gerilmeleri altinda kirilma gergeklesmektedir ¢iinkii seramiklerin ¢gekme dayanimlart,
basma dayanimlarindan daha diisiiktiir. Radyal ¢atlaklar (eliptik ¢atlaklar gibi) st
yiizeye yayilirlar. Radyal ¢atlaklarin sayisi kaba seramik pargalarin boyutunu belirler
ve malzemenin ¢oklu darbeleri yenmedeki verimliligini azaltan birincil nedendir.
Ancak ¢ekme radyal catlaklariin olusmasi yari-statik hasarin baglangicina isaret
etmesine ragmen malzemenin nihai hasarimi kesin olarak belirlememektedir
[Sherman and Brandon, 1997].

Koni ¢atlak olusumu, ¢ekme radyal catlaklari olusumuna kiyasla daha yavas
bir mekanizmadir. Koni ¢atlaginin baslatilmasi, kayma-dominant bir mekanizma
iken, yayilmasi ¢ekme etkisiyle ylritiiliir. Koni ¢atlak olusumu, radyal catlak
olusumunun ardindan meydana gelmekte, temas bdlgesinin kenarlarinda uygun bir
gerilme gradyani iiretilmektedir. Koni ¢atlagi, kayma-dominant bir gerilme alaninda
baglatilir. Kayma gerilmeleri, temas ara yiiziiniin altindaki yiiksek basingtaki basma
bolgesi ile temas alan1 disindaki Hertz gerilmesi arasindaki bolgede, asal gerilme
yanal gradyanlar tarafindan yaratilir. Koni catlaklari, ancak yeterince yiiksek bir
gerilme gradyan iiretildiginde yayilmaktadirlar ve koni ¢atlaginin yonii, maksimum
bolgesel cekme gerilme yoriingesini izlemektedir. Koni ¢atlak agis1 (veya alt yilizeyle
catlagin kesistigi ¢ap) koni icindeki hasarin derecesini belirlemede Onemlidir.
Carpma tertibatindaki basma gerilmesi, malzemenin basma dayanimina ulasamazsa
malzemeye girmeye devam edecektir. Sonug olarak, koni i¢indeki malzeme, ¢ok
ince, asinmis Seramik tozuna kadar ¢esitli par¢a ebatlarinda kirma ve ufalama
islemiyle kirilacaktir [Sherman and Brandon, 1997].

Agirlik diisiirme darbe testine tabi tutulan tiim kompozisyon numunelerinde
radyal ve koni catlaklar1 olusumu ile koni yapisinin kirilip ufalanmasi durumu
meydana gelmistir. Bu durumlara 6rnek olarak Sekil 6.34’te AC kompozisyonuna ait

bir numunede agirhik diisiirme testi ile meydana gelen radyal catlaklar ve koni
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olusumu gosterilmistir. Sekil 6.35’de ise ANC kompozisyonuna ait bir numunede
koni olusumunun detayli olarak goriiniimii ile koni yapisi ve catlaginin sematik

olarak gosterimi verilmistir.

a)AC darbe \}Uzeyi (81)) b) AC alt ytizey ( 8 )

Radyal catlaklar

Sekil 6.34: AC kompozisyonuna ait bir numunede agirlik diisiirme testi ile meydana
gelen radyal gatlaklar ve koni olusumu.

i

a

Sekil 6.35: ANC kompozisyonuna ait bir numunede koni ¢atlaginin goriinlimii,
a) Sematik, b) Uzaktan goriinlim, c¢) Yakindan gdriiniim.

Seramik zirh uygulamalari1 bakimindan dikkate alindiginda, darbe etkisi altinda
seramigin gosterdigi koni seklinde kirilma durumu olumlu olarak diisiiniilmektedir.

Kursun seramik zirh 6n yiizeyine c¢arptiginda ufak bir alanda etkili olan darbe
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kuvvetinin, seramigin arkasindaki destek levhasina iletiminde daha genis alana
yayilmasini saglamakta, malzemede olusan gerilmeleri azaltmaktadir [Evci, 2009].
Agirlik diigiirme testi ile normalde bir numuneyi tamamen kirmak icin gerekli
olan enerjinin ne kadar oldugu, malzemenin ne kadar enerji absorbe ettigi bilgisi
almabilmektedir. Tez caligmasi i¢in kullanilan seramik ve gelik altlik sistemli deney
diizeneginin varligi, kirilan numuneye ait enerji bilgisinin yalin bir sekilde sadece
numuneden alinmasini zorlasgtirmaktadir. Ciinkii enerjinin bir kismi altlik sistemine
aktarilmaktadir. Bu nedenle numuneler i¢in agirlik diisiirme testi sonrasi elde edilen
verilerden birim kirik ylizey basina diisen enerji miktari, malzemenin absorbe ettigi

enerjinin ne kadar oldugu gibi bilgiler elde edilememistir.
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7. GENEL SONUCLAR

Bu tez calismasi kapsaminda, saf haldeki aliimina tozuna farkli oranlarda ve
ikili kombinasyonlar halinde yapilan ZrO,, Cr,O3 ve Ni katki ilavesinin,
yogunlagsmaya ve mekanik oOzelliklere olan etkileri mikroyapiya bagli olarak
sistematik ve karsilagtirmali bir sekilde incelenmistir. Genel sonuglar basligi altinda,
elde edilen deneysel verilerden kompozisyonlarin zirh uygulamalarinda kullanilmak
iizere degerlendirip degerlendirilemeyecegi tartisilmistir. Mekanik testlere ilaveten
yapilan diisiik hizda agirlik diistirme darbe testi de dikkate alinarak iiretilen seramik
kompozisyonlarin olas1 balistik performanslar tartigilmistir. Tez ¢alismasi, iiretilen
ilgili kompozisyonlarin darbe kosullart altindaki performansinin yari-statik testlerle
karsilagtirmali olarak degerlendirilmesi ve mukavemet test sonuglarinin balistik
kosullar i¢in yorumlanmasina bir yaklasim getirmesi bakimindan 06zgiinliik
tasimaktadir.

Monolitik aliiminaya katki1 yapilacak CroO3 miktarinin ve Onciiliiniin
belirlenmesi icin gergeklestirilen ilk ¢alisma krom nitrat nonhidratin kullanilmasi
tizerine olmustur. En iyi yogunluk-sertlik degerleri indirgeyici ortamda sinterlenen
Al203-% 1 Cr.03 kompozisyonu i¢in elde edilmistir. Ancak SEM goriintiilerinden
yapilan mikroyap1 incelemelerine gore proses sonucunda farkli oranda yogunlagmis
bolgelerin meydana gelmis olmasi, Cr2Os onciilii olarak krom nitrat nonhidratin
kullaniminin ilgili tiretim yontemi ile iyi sonu¢ vermedigini gdstermektedir. Cr203
kaynagi olarak yaklagik 200 nm tane boyutuna sahip toz kullanildiginda ise daha
homojen mikroyapilar elde edilebilmistir.

Aliimina matriste ZrO, ve Ni katkilarin1 ayn1 anda i¢eren kompozisyon igin
yapilan 6n ¢aligmada, hacimce % 1 Ni ve % 5 ZrO: igeren prizmatik numuneler
hazirlanmistir.  Kullanilan heterojen c¢oktiirme yontemi ile nano boyutta elde
edilebilen Ni metal parcaciklari ve mikron boyuttaki ZrO; pargaciklart seramik
matriste homojen olarak dagilmistir. Alimina matrisin ortalama tane boyutu ile
taneler arasinda konumlanan ZrO: parcaciklarinin hem ZTA hem de ZTA-Ni
kompozitleri i¢in tane boyutu benzerdir. % 1 Ni ilavesi ile ZTA kompozite gore
sertlikte % 8, toklukta yaklasik % 50 gibi bir artig saglanmis, mukavemet degerleri
ise aym kalmistir. 100 nm boyut Olgegine yakin olan Ni pargaciklarinin varligi

sertlestirme etkisi (Hall-Petch etkisi) saglamaktadir. Bu boyutlarda metalde
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dislokasyon hareketi kisitlanmakta (dislokasyonlar tane sinirlarinda yigilirlar), nano
metalin akma dayanimi ve sertliginde artis meydana gelmektedir. Taneler arasinda
konumlanan Ni pargaciklarinin varligi ile kiritlma modu ZTA kompozitte taneler
arasindan ZTA-Ni kompozitte tane i¢ine degigsmektedir. Ni parcaciklarinin varlig
arayiizey mukavemetlendirme etkisi yaratmakta, catlaklarin daha fazla enerji
harcayarak tane ic¢lerinden ilerlemesini saglamaktadir. Plastik deformasyona katki
saglayacak kadar bliylik Olgekteki Ni parcaciklart da ilaveten tokluga katki
saglamaktadir.

Saf aliimina ile beraber hacimce % 1 Ni, % 5 ZrO2, % 1 Cr203, % 1 Ni + % 5
ZrOz, % 1 Ni + % 1 Cr,03 ilavesiyle disk formunda iiretilen AN, AZ, AC, ANZ ve
ANC kompozisyon numunelerinin mekanik O6zellikleri mikroyapiya bagli olarak
incelenmistir. En diisiik yogunluk-elastik modiiliis degeri AN kompozisyonu igin
elde edilmistir. Bu durum Ni metalinin seramik ylizeylerini iyi 1slatamamasi ve zayif
araylizey olusumuyla porozitelerin meydana gelmesi ile ilgilidir. En yiiksek
yogunluk ve mikroyapisal homojenlik AZ ve ANZ kompozitleri i¢in elde edilmistir.
Yiiksek yogunluklara paralel olarak en yiiksek elastik modiiliis degerleri de (en
diigiik standart sapmayla) yine ayni kompozisyon numunelerine aittir. Buradan bir
malzeme i¢in yiiksek elastik modiiliis degerine sahip olmanin yalnizca kompozisyona
degil aynm1 zamanda yliksek yogunlasma oranina da baghh oldugu agikca
goriilmektedir. Aliiminaya gore daha diisiik elastik modiiliise sahip olan (Ezr02=210
GPa) ZrO. katkisinin ve ayni anda ZrOz ile Ni (Eni= 200 GPa) katkisinin
yogunlagmaya olan olumlu etkileri, saf alliminaya gore daha yiiksek elastik modiil ile
sonuglanmaistir.

A, AN, AZ, AC, ANZ ve ANC kompozisyon numunelerinden alinan
esikieksenli egme mukavemet testi sonuglarina gore tiim kompozisyonlarda saf
aliminaya kiyasla mukavemet artiglari saglanmistir. En yiliksek mukavemet saf
aliminaya gore % 84’liik bir artis ile ANZ i¢in elde edilmistir. ANZ kompozitinin
mukavemeti AZ ile kiyasla % 33 daha fazladir. ANZ kompozitinin mukavemetindeki
artts Ni parcaciklarinin tane siirim1 mukavemetlendirmesi ile ilgilidir. Bu etki
kirlma modunun taneler arasindan c¢ogunlukla tane i¢ine degismesiyle fark
edilebilmektedir. Saf aliiminaya ve AN kompozitine Cr2Ozilave edilmesiyle kirilma
modu, ¢ogunlukla taneler arasindan, tane i¢i ve taneler arasini beraber igceren karisik
moda degismistir. Ayrica saf aliiminaya Cr20z ilavesi ile mukavemette % 19, AN

kompozitine Cr,Ozilavesi ile de % 28lik bir artis meydana gelmistir. Bu durum Cr*
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ve AP iyonlari arasindaki yaricap farkina bagl olarak yer alan kati ¢ozeltisi
olusurken olusan lokal basma gerilmelerinden kaynaklanmaktadir. Lokalize basma
gerilmeleri  sayesinde  (kati  ¢Ozelti ~mukavemetlendirmesi) tane  siniri
mukavemetlendirme etkisi yaratilmaktadir.

Disk formunda iiretilen tiim kompozisyon numunelerinde Ni parcaciklarinin
varligr sertligi arttirmistir, diger kompozisyonlara gére ANZ kompozisyonu i¢in en
yiiksek sertlik degeri (25,5 = 1,0 GPa) elde edilmistir. Sertlik artis1 Hall-Petch
etkisinden kaynaklanmaktadir. Ni ilavesinin yarattig1 Hall-Petch etkisi kadar belirgin
olmasa da Cr20s-Al0s kat1 ¢ozeltisinin sertlestirme etkisi, AloOs ve AZ ile kiyasla
AC’nin (srastyla % 17 ve % 4’liik bir artisla) daha yiliksek sertlige sahip olmasi
sayesinde dogrulanmustir.

Seramik bir zirh bileseninin optimum mekanik 6zelliklere (elastik modiiliis,
cekme mukavemeti, sertlik) sahip olmasi gerekliligi ve oOzellikle coklu vurus
kosullar1 altinda iri parcalar halinde wufalanmanin/parcalanmanin kursunun
asindirilmasi agisindan yarar1 dikkate alinarak elde edilen sonuglar yorumlanmustir.
Buna gore aliiminaya Ni ilavesi, malzemenin sertligini ve mukavemetini arttirmasina
ragmen homojenligini ve relatif yogunlugunu disiirdiigli i¢in gilivenilirligini
azaltmaktadir. Ote yandan ZrO; ile Ni ve CrOs; ile Ni ilavesinin birlikte
gerceklestirildigi kompozisyonlar i¢in mekanik 6zellikler Al2O3-Ni kompozitine gore
daha iyidir. Ozellikle ANZ’de en yiiksek sertlik ve mukavemet degerine ulasilmistir.
Esikieksenli egme mukavemet testi sonucu elde edilen veriler dogrultusunda
hesaplanan kirilmada depolanan enerjiye bagl toplam ¢atlak yiizey alani veya ¢atlak
uzunlugu iliskisinin, balistik kosullar altinda kompozisyonlarin olasi pargalanma
davraniglar1 hakkinda bilgi verecegi diistiniilmektedir. Mukavemet testlerinden sonra,
her bir kompozisyon i¢in kirilma esnasinda depolanan enerji ve toplam catlak
uzunluklarina gore kurulan iliskiye gére ANZ kompozisyonu, belirli bir kirilma
enerjisi i¢in en bliylik parca biiyiikliigiine ve en kisa toplam catlak uzunluguna
sahiptir. Bu durum ANZ kompozisyonunun diger kompozisyonlara gore bir darbe
kosulu altinda daha biiyiik parcalar halinde kirilabilecegi ve 6zellikle ¢oklu vurus
kosullar1 altinda daha verimli olabilecegini diisiindiirmektedir. Belirli bir kirilma
enerjisi i¢in en yiiksek toplam ¢atlak uzunluguna sahip olan AC kompozisyonu sahip
oldugu optimum seviyedeki mekanik 6zellikleri ile tek vurus darbe kosullar1 altinda

iyi bir aday malzeme olabilir.
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Dogrudan Cr,03tozu kullanilarak farkli Cr,O3 hacim oranlar1 (% 0,5, 1 ve 5)
i¢cin hazirlanan disk numunelerin sonuglar1 incelendiginde yogunlagsma davranisinin
Cr203 oranina baglt olarak degistigi ve en yiiksek relatif yogunlugun hacimce % 1
Cr203igin elde edildigi goriilmiistiir. Bu durum 6n ¢aligma olarak Cr,Os eldesi igin
krom nitrat nonahidrat onciilii kullanilarak iiretilen numunelerden elde edilen sonucla
paralellik gostermektedir. Elastik modiiliis degerleri de dogrudan yogunluk ile
paralellik gostermektedir. Esgikieksenli egme mukavemet testi sonuglarina gore
mukavemet degerlerinde % 0,5 CroO3 numuneleri i¢in saf aliimina ile kiyasla %
44’1k bir artis saglanmistir. Bu artis daha evvel de aciklandig: {izere kati ¢ozelti
olustururken daha biiyiik yarigcapa sahip Cr’* iyonlarinin AP* iyonlar1 ile yer
degistirmesi sonucu yaratilan lokal basma gerilmelerinden dogan tane siniri
modifikasyonundan kaynaklanmaktadir. % 0,5 ve % 1 Cr.O3 kompozisyonlari i¢in
saf aliimina ile kiyasla sirastyla % 6 ve % 13’liik sertlik artis1 elde edilmistir. Sertlik
artist hem relatif yogunluktaki artisa hem de kati ¢ozelti olusumuna bagl olarak
gerceklesmistir. Tiim kompozisyonlar i¢in 6lgiilen kirilma toklugu degerleri birbirine
yakin olmasina ragmen Cr203 ilavesi, lokal basma gerilmeleri ile yaratilan tane sinirt
mukavemetlenmesi etkisi ile kirilma modunu ¢ogunlukla taneler arasindan karigik
moda (hem tane i¢i hem de taneler arasi) degistirmistir.

Belirli bir depolanan enerjiye karsilik % 0,5 Cr.03 kompozisyonu % 1 Cr203
ile karsilagtirlldiginda daha biiyiik pargalar halinde kirilmaktadir. Bu durum ANZ
kompozitlerine benzer olarak c¢oklu wvurus kosullari altinda % 0,5 Cr203
kompozisyonunu yiiksek mukavemeti ile beraber uygun bir malzeme haline
getirmektedir. Neshpor ve arkadaslar1 tarafindan ifade edilen ve tezin literatiir
kisminda tek vurus performansi i¢in tanimlanan D-kriterine gére (D=0,36 (HyE V)/
K.:?) Cr203 igeren kompozisyonlarin bir karsilastirmasi yapilmistir [Neshpor et al.,
1994]. Buna gore saf aliiminaya % 0,5 ve 1 Cr20s3 ilavesi malzemenin kirilma
toklugu tizerinde pek bir etki yaratmadan, mukavemetini ve sertligini arttirdig: i¢in D
kriterleri birbirinden farkli olmaktadir. % 1 Cr,Oz kompozisyonu, saf aliiminaya gére
daha ytiksek sertlik, elastik modiiliis ve mukavemet degeri ile tek vurus performansi
icin daha uygun bir malzemedir.

Mekanik 6zellik 6l¢iimlerine ilaveten saf aliimina ile beraber en iyi yogunluk-
sertlik degerleri elde edilen AZ, AN, AC, ANZ ve ANC kompozisyonlar1 diisiik
enerjili agirhik diisiirme darbe testi ile de karakterize edilmistir. Boylelikle

esikieksenli mukavemet testi ile elde edilen sonuglarin diisiirme testi sonuclari ile
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karsilastirilmasi saglanmustir. Darbe testi numuneleri hazirlanirken mukavemet testi
numunelerinden farkli olarak daha kalin (4 mm) numuneler iiretilmis ve tozlarin
presleme Oncesinde daha 1iyi paketlenmesini saglamak amaciyla titresim
uygulanmistir. Titresim uygulanmasi sayesinde sinterleme sonrast kompozisyonlarin
yogunluklari, sinterleme parametrelerinde herhangi bir degisiklik yapilmamasina
ragmen arttirilabilmistir. ilgili kompozisyonlarin artan yogunluklara paralel olarak
sertlik degerleri de artis gostermis, ANC kompozisyonu i¢in en yiiksek sertlige sahip
ANZ kompozisyonu ile ayni sertlik (24,8 = 1,0 GPa) degeri elde edilebilmistir. Bu
deger saf aliimina ile kiyasla yaklasik % 15 daha fazladr. AC ve AN
kompozisyonuna gore daha yiiksek sertlige sahip olan ANC kompozisyonu i¢in iki
farkli sertlestirme etkisinin bir arada yapiya katki sagladig1 goriilmektedir. Bu etkiler
Ni ilavesinden kaynaklanan Hall-Petch etkisi ve Cr.Oz ilavesinden kaynaklanan kati
¢Ozeltinin sertlestirme etkisidir.

8 J enerji seviyesi i¢in gerceklestirilen diislik enerjili darbe testi sonuglarina
gore tim kompozisyonlarin maksimum kuvvet degerleri saf aliiminaya gore daha
yiiksektir. En yiiksek maksimum kuvvet degeri ANZ kompozisyonu i¢in 12 J’de
ortalama 26617 N olarak olgiilmistir. Bu degerler esikieksenli mukavemet testi
sonuglari ile paralellik gostermektedir. En yiiksek mukavemet, en yiiksek enerji
seviyesi ic¢in kirilan ve en yiikksek maksimum yiikiin elde edildigi ANZ
kompozisyonuna aittir. En yiiksek sertlik ve maksimum yiik degeri ile ANZ
kompozisyonu belli bir darbe enerjisi i¢in kursunun daha fazla tahrip edilmesini

saglayacaktir.
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7.1. Oneriler

Bu tez c¢alismasi ile saf aliiminaya ZrO2, Cr.0O3 ve Ni katkisi ile beraber ikili
katki kombinasyonlar1 yapilarak elde edilen kompozisyonlarin mekanik 6zellikleri
karsilastirmali olarak incelenmis, diisiik enerjide gergeklestirilen agirlik diigiirme
testi sonuclar1 da dikkate alinarak kompozisyonlarin darbe kosullar1 altindaki olasi
davraniglar1 yorumlanmistir. Ancak iretilen numunelerin ger¢ek darbe kosullar
altinda nasil performans gostereceginin belirlenmesi gerekmektedir. Bunun igin
uygun sekilde iiretilen numunelerin balistik testleri gergeklestirilmelidir. Balistik
testlere ilaveten veya bu testlere bir alternatif olarak tez ¢alismasinda iiretilen
cbatlarda {iiretilecek yeni set kompozisyon numunelerine, malzemenin dinamik
davranisini anlamaya yarayan ve dinamik yiiksek gerinme rejim araliinda
uygulanan SHPB testi yapilmalidir. Bdylelikle yari-statik testlerle elde edilen
sonugclar, darbe kosullar altinda elde edilenlerle karsilastirilabilir.

Yapilan calismada, Ni metal katkis1 igeren kompozisyonlar i¢in, Ni metalinin,
kompozit malzemenin sertliginde 6nemli artis sagladigi ve bu artisin Hall-Petch
etkisine bagli olarak gerceklestigi belirtilmistir. Ancak bu etkinin nicel olarak
karakterizasyonu calismada eksik kalmistir. Cesitli karakterizasyon teknikleri ile
(atomik kuvvet mikroskobu veya nano sertlik cihazi gibi) Ni katki fazinin direk
etkisinin 6l¢iilmesi ile bu eksikligin giderilecegi diisiiniilmektedir.

Kompozisyonlarin mikroyap: incelemeleri i¢in kullanilan SEM mikroskobu
seramik matristeki nano boyutta Ni metalinin, Ni ile ZrO pargaciklarinin, Al2Os-
Cr20s3 kat1 ¢ozelti olusumunun mikroyapiya olan etkilerinin tam olarak incelenmesi
icin yeterli olmamistir. Bu nedenle mikroyap1 analizinde SEM mikroskobuna ilave
olarak gegirimli elektron mikroskobu (TEM) ile daha detayli analiz yapilmalidir.

Bu calismada gorece diisiik ebathi (28 mm c¢apinda, 4 mm kalinliginda)
numunelerle calisilmistir. Daha biiylik ebatlarda (50 mm x 50 mm) numuneler
iretilmesi ile agirlik diisiirme testinden daha fazla veri (malzemenin kirilirken ne
kadar enerji absorbe ettigi, birim yiizey alan1 basina diisen enerji gibi) saglanmalidir.
Ayrica en iyi mekanik 6zelliklerin elde edildigi Al2O3/Ni+ZrO2 kompozisyonu igin
farkli destek malzemeler ile agirlik diisiirme testi yapilarak bu malzemenin diisiik

enerjili darbe davranisi daha detayli karakterize edilmelidir.
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