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OZET

TEZ BASLIGI: KARBON iCEREN KORDIYERIT / MULLIT
KOMPOZITLERIN KARAKTERIZASYONU

YAZAR: GAMZE SULTAN BAS

Bu calismanin amaci; daha 6nceki ¢alismamizda gelistirilen kordiyerit / miillit
esasli seramige grafit formunda karbon ilavesi yaparak miillit-karbon kompozit
seramiginin olusturulmasmi saglamak ve karakterize etmektir. Bununla birlikte
grafit-C iceren oksit refrakterlerinde degisik amaglar i¢in kompozisyonlara ilave
edilen metalik Si ve Al'un bu ¢alismada gelistirilecek kompozisyona ilave edilmistir
ve bu ilavelerin malzemelerin sinterlenme ve mekanik &zellikler iizerine etkileri de

arastirilmstir.

Sonugta elde edilen dokuz farkli kompozisyon rediikleyici atmosfer saglamak
amaci ile karbon yataginda vakumlu firinda 1400°C ile 1650°C arasinda 50°C
araliklarla 1 er saat sinterlenmistir. Elde edilen numuneler hacimsel yogunluk, termal
genlesme katsayis1 gibi teknolojik 6zellikleri lgiilerek karakterize edilmistir. X-151n1
difraksiyonu (XRD), taramali elektron mikroskobu (SEM) ve enerji dagilimli X-
isinlar1 analizi (EDX) mikroyap1 olusumlarini analiz etmek i¢in ¢aligilmistir. Farkli
kompozisyonlardan elde edilen numunelerin mekanik 6zellikleri elastik modiiliisii,

ii¢ nokta egme mukavemetini 6l¢erek hesaplanmustir.

Yapilan bu analizler sonucunda; grafit-C orani arttik¢a yogunlasmanimn azaldigi
ve %5 grafit-C iceren kompozitinin maksimum yogunlugu 2.63 g/cm® iken %15
grafit-C kompozitinin maksimum yogunlugunun 2.19 g/cm® oldugu bulunmustur.
Ayrica, hesaplamalar Al katkisinin yogunlugu olumlu yonde ve Si katkisinin
yogunlugu olumsuz yonde etkiledigini gostermistir. %10 C iceren kompozitin
1600°C°deki yogunlugu 2.28 g/em® iken %10 C, % 5 Al igeren ve % 10 C, % 5 Si
iceren kompozitinin yogunluklar1 sirasiyla 2.44 ve 1.87 g/cm® olarak bulunmustur.

Benzer sekilde; sadece % 5 C ve % 5 Aligeren ve % 5 C, % 2.5 Si+ % 2.5 Al igeren
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3 olarak

kompozitler i¢cin ise yogunluk degerleri swasiyla 2.27 ve 2.33 g/cm
belirlenmistir. % 5 C, % 5 Si igeren kompozitinde ise Si ilavesinin yogunlugu olumlu
yonde etkilemistir. Bu malzemenin 1600°C’deki yogunlugu ise 2.44 g/cm®’tiir.
Yapilan XRD analizleri sonucunda yiiksek sicakliklarda miillit ana kristalinin yani
sira SiC kristalleri saptanmistir. Ayrica, yiiksek sicakliklarda grafit-C miillitin
yapisint bozarak korundum, kuvars, spinel fazlarmin olusmasini saglar. XRD
sonuglarina gore yapida kalint1 karbon olmamasi nedeniyle % 5 C, % 5 Si iceren
kompozitinde sadece miillit ve SiC kristalleri meydana gelir. Bu da bu kompozitin
yogunlugunun iyilestirilmesini saglar. Ayrica, yapilan EDX analizleri ile XRD
sonuglarini destekleyen mikroyap: olusumlar: tespit edilmistir. Ote yandan EDX
analizin de XRD analizinde tespit edilemeyen Al;C; olusumuna rastlanmistir.
Mekanik 6zellikleri belirlemek amaci ile yapilan elastik modiiliis testleri yogunluk
ile orantil1 degerler elde edilmistir. Mukavemet degerlerinde ise liretim sartlarindan

dolay1 beklenenin altinda sonuglar elde edilmistir.

Anahtar Sozciikler: Miillit, kordiyerit, SiC, grafit, kompozit
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SUMMARY

THESIS TITLE: CHARACTERIZATION OF CARBON CONTAINING
CORDIERITE / MULLITE COMPOSITES

AUTHOR: GAMZE SULTAN BAS

The purpose of this study is to develop and characterize the mullite-carbon
composite ceramics by adding carbon in the form of graphite into the cordierite-
mullite based cermic body which was developed in our previous study. In addition,
metallic Si and Al are also added to the prepared compositions as they were added in
the production of oxide-graphite composite refractories for different purposes and the
effect of metallic Si and Al addition on sintering and mechanical behaviours were

also investigated,;

The resulting nine different compositions were sintered for 1 hour from
1400°C to 1650°C with 50°C intervals in a carbon bed to provide reduction
atmosphere at vacuum furnace. Obtained specimens were characterized by
measuring technological properties such as bulk density and thermal expansion
coefficient. To analyse microstructure development X-ray diffraction (XRD),
scanning electron microscopy (SEM), and energy dispersive X-ray analyses (EDX)
were carried out. Mechanical properties of test specimens that obtained from
different compositions were determined by measuring the elastic modulus and

flexural strength.

According to the analyses results, it has been found that the bulk density
decreased by increasing the graphite-C content and maximum density that obtained
was 2.63 g/cm® for 5% graphite-C containing composition whereas 2.19 g/cm?® for
15% graphite-C containing composition. Also, density calculations showed that bulk
density was affected positively from Al addition and negatively from Si addition.
Densities of 10% C containing composite was found to be 2.28 g/cm® and for
compositions containing 10% C, 5% Al and 10% C, 5% Si were found 2.44 and 1.87
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glem®, respectively at 1600°C. Similarly, densities of 5% C, 5% Al containing and
5% C, 2.5% Si + 2.5% Al containing composities was determined to be 2.27 and
2.33 g/cm’, respectively. However, the addition of Si affect density positively for
body containing 5% C and 5% Si and density value was found to be 2.44 g/cm® for
samples sintered at 1600°C. As a result of XRD analyses, mullite as a main phase
and crystalline SiC were identified in samples sintered at high temperatures. Also,
graphite-C decomposed mullite structure and provided evaluation of quartz, spinel
phases at high temperatures. XRD results indicated that because of absence of
residual carbon mullite and SiC were the only developing phases in a body
containing 5% C and 5% Si. Also, the results of EDX analysis for microstructural
development were supported by XRD results. The presence of Al,Cs phase in the
microstructure was detected by EDX analyses however this observation wasn’t
supported by XRD results. Elastic modulus values which were determined for
identifying the mechanical properties were found to be proportional to the measured
bulk density values. The measured strength values were below expectations. This

was reasoned the sample preparation conditions.

Keywords: Mullite, cordierite, SiC, graphite, composite
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1. GIRIS
1.1 GENEL BILGILER

Kordiyerit seramikleri sahip olduklar1 gorece diisiik genlesme katsayisi, yliksek
termal sok direnci, diisiik dielektrik sabiti gibi 6zelliklerinden dolay1 pek ¢ok alanda
uygulama alani bulmustur. Bunlar asagida verilmistir [Boccaccini, 2005; Takahashi,
2002a; Chotard, 2008]:

e Elektronik devre altlig1 olarak kullanimu,

e Seramik ses yalitim uygulamalarinda,

e Sivilardan katilar1 ayirmak i¢in seramik filtre olarak kullanimu,

e Kontrollii gozenek gerektiren termal yalitim uygulamalarinda,

e Frnlarda pisirilen numunelerin konuldugu kaset olarak,

e Egsoz gazlarindan NO;'yi NO gazma doniistiiren sicaklik direncgli katalist
sistemlerde

e Diisiik termal genlesme katsayili ve termal sok direngli seramiklerin
eldesinde

e Katalitik konvertorler ve egsoz gaz filtreleri icin diisiik genlesmeli bal petegi
yapisindaki seramiklerin iiretiminde

e Mikrodalga 1s1 absorbe edici elementlerde

e Elektromanyetik dalga absorbe edicilerde

e Fiber takviyeli seramik kompozitlerinde

e Yariiletken aygitlar i¢in miillit-kordiyerit kompozitleri olarak

e Foto algilayici elektriksel olarak yalitilmis seramik malzeme olarak

e Ultrafilitrasyon membranlarinda (zar siizge¢)

e Seramik 1s1 degistiricilerinde

e Termo elektrik doniisiim malzemelerinde

e Motor piston bagliklarinda metal pargalar iizerinde ¢ok tabakali kaplama

uygulamalarinda



e Yiiksek frekans bdlgesinde ortam yaliticisi olarak sinyal sapmalarint dnlemek
icin

e FElektroteknik malzeme liretiminde kullanilirlar.

Bu oOzelliklerinin yani sira kordiyerit seramiklerin dar pigirme araligi, disiik
mekanik 6zellikleri, elektronik devre altlig1 i¢in diigiik termal genlesme katsayisi ve
kat1 faz sinterleme ile sinterlenememesi kordiyeritin kullanim alanlarinda
kisitlamalara sebep olur. Kordiyeritin bu dezavantajlarini ortadan kaldirmak i¢in
izlenen yollardan biri de yiiksek termal dayanimi, kabul edilebilir termal genlesme
katsayist ve mikemmel siirinme dayanimma sahip olan millit ile
kuvvetlendirmektir. Bunun sonucu olarak kordiyerit — miillit seramikleri {iretilerek
mekanik 0Ozelliklerinde iyilesme meydana gelir [Takahashi, 2002a; Takahashi,
2002b; Chotard, 2008; Camerucci, 2001]

Daha 6nce, lisans bitirme ¢alismasi kapsaminda yapmis oldugumuz ¢alismada;
kordiyeritin dezavantajlarin1 azaltmak amaci ile kordiyerit—miillit kompozit
seramikleri hammaddelerden direkt iiretilmis ve karakterize edilmistir. Bu ¢alisma
sonunda iki farkh, CI ve CII, Kkordiyerit-miillit kompozit seramikleri sivi faz
sinterleme mekanizmasi ile liretilmistir. CI kompozisyonunun teorik yogunlugu %98
degerine ulasmustir. CI ve CII, i¢in sinterleme aralig: sirasiyla 1515°C ve 1540°C'ye
genigletilmis, mekanik Ozellikler iyilestirilerek gorece daha iyi 6zelliklere sahip CI
kompozisyonu i¢in elastik modiiliis ve egme mukavemeti sirasiyla 145 GPa ve 157
MPa maksimum degerlerine ulasmistir. 1460°C'nin asilmasi ile birlikte kordiyerit
faz1 tamamen eriyerek diisiik viskoziteli camsi fazi olusturdugu ve maksimum
yogunlugun elde edildigi 1515°C ve 1540°C'de tek ana fazin miillit oldugu
saptanmistir [Capoglu, 2009a; Capoglu, 2009b; Bas, 2009]

1.2 CALISMANIN AMACI

Bu ¢aligmanin amaci; daha 6nceki ¢alismamizda gelistirilen kordiyerit / miillit
esasli seramige grafit formunda karbon ilavesi yaparak miillit-karbon kompozit

seramiginin olusturulmasimi saglamak ve karakterize etmektir. Grafit-C i¢ceren Al,Os,



MgO, spinel gibi seramikler kompozit esasli refrakter olarak kullanilmaktadir. Bu
malzemeler hakkinda literatiire kazandirilmig 6nemli miktarda kaynak mevcuttur.
Ancak, kordiyerit / miillit esash seramige grafit-C ilavesini igeren bir ¢aligmaya
heniiz literatiirde karsilasilmamistir. Bu ¢alisma ile C-igeren kordiyerit / miillit esasl
seramik gelistirilebilir ise bu malzemenin bir refrakter olarak kullanilabilmesi s6z
konusu olabilir. Bu amaca hizmet etmesi i¢in grafit -C iceren oksit refrakterlerinde
degisik amaglar ile kompozisyonlara ilave edilen metalik Si ve Al'un bu ¢alismada
gelistirilecek kompozisyonun sinterlenmesi ve mekanik 6zellikler {izerine etkilerinin

gozlemlenebilmesi i¢in ilave edilmesi planlanmustir.

1.3 LITERATUR ARASTIRMASI

1.3.1 Kordiyerit Ve Kordiyerit — Miillit Kompozit Seramikler

Kordiyerit ve miillit fazlar1 MgO-Al,O3-SiO; ii¢lii faz diyagraminmn en 6nemli
bilesenlerindendir. Kordiyerit ve kordiyerit / miillit kompozit seramiklerinin literatiir
arastirmasi yapilirken iiretim yontemleri, kullanilan hammadeler ve kullanim alanlar1
gdz Oniinde bulundurulmustur. Yapilan arastirmada konuyla alakali en Onemli

makaleler asagida kisaca anlatilmistir.

Kordiyerit ve miillit fazlar1 iceren seramikler genellikle kordiyerit taneleri veya
camlari, miillit tozlarindan ya da sentetik bilesenler temelli baslangi¢ tozlarindan —
oksitler, hidroksitler ve kaolin, talk gibi mineral ham maddelerden- elde edilirler.
Genellikle reaksiyonu kolaylastrmak icin veya modifikasyon degisikliklerini
engellemek i¢in bazi ekler -minerallestiriciler - kullanilir. Literatiirde bulunan bu tiir

calismalara 6rnekler asagidaki gibidir;

Camerucci ve arkadaglarmin yaptiklar1 calismada baslangic malzemesi olarak
ticari sekilde elde edilen kordiyerit ve miillit tozlar1 kullanilmistir. Kordiyerit tozlar1
ince, orta ve kaba taneli olarak secilmis, farkli yiizdelerde miillit tozlar1 kullanilarak
kordiyerit ve kordiyerit/miillit kompozit seramikleri elde edilmistir. Dielektrik sabiti,

dielektirk kayip acisi, 6zdireng ve termal genleseme katsayisi Olclilmiistiir. Ayrica



gbzenegin, miillit ve cam fazin igeriginin ve tane boyutunun elektriksel parametreler
iizerine etkisi arastirilmustir.  Kordiyerit ve kordiyerit-miillit malzemeler ticari
tozlardan elektronikte altlik olarak kullanmak i¢in proses kontrol edilerek elde
etmistir. Kordiyerit/miillit kompozit seramiklerinin althk igin gerekli en iyi

ozelliklere sahip oldugu teklif edilmistir [ Camerucci, 2001a].

Sedmale ve arkadaglar1 yaptiklar1 calismada kordiyerit ve miillit sentetik
eklerle birlikte (MgO, AI(OH)3, K;COs3) dogal hammaddelerin (illite kil, dolomit)
kompozisyonundan olusturulmustur. 700°C iizerinde illite kilin, 900°C iizerinde ise
dolomitin ayrigmasiyla reaksiyona yardimci olan sivi fazi olugur ve 1100°C iizerinde
miillit fazmin, 1200°C iizerinde ise kordiyerit fazinin gelismesini saglar. Ayrica
deneysel verilerden ag. % 14 i gegmedikge illite ve dolomitin varhigmin kordiyerit

olusumunu gelistirdigini gozlemlemislerdir [Sedmale, 2006].

Boccaccini ve arkadaslari hizli pisirme dongiilerinde kullanilan porselen
iirlinler i¢in altlik iretiminde sikc¢a kullanilan kordiyerit — miillit refrakterlerinin iki
farkli ticari kompozisyonlarimin mikroyapt ve mikrogatlak ilerleme davranisini
incelemislerdir. iki farkh tipte refrakter plaka segilmistir, birincisi (CONC) hizli
mikrogatlak ilerlemesi davranisi gosterirken ikincisi (REFO) erken mikrocatlak
olusumu gosterir fakat mikrogatlagin ilerlemesini geciktirir. Mikrogatlak ilerlemesi
Vickers iz birakma ile catlak olusturulduktan sonra SEM ile incelenmistir. REFO
orneklerindeki a-kuvars tanelerinin varli§it CONC o6rnekleri ile karsilastirildiginda
daha iyi oda sicakligi tokluguna neden olur. Fakat CONC orneklerinde camsi fazin
varligi daha 1iyi yiiksek sicaklik kirilma toklugu saglar. REFO ve CONC
malzemelerinin farkli mikrocatlak ilerleme davranislar1 farkli termal sok

dayanimlariyla agiklanabilir [Boccaccini, 2005].

Hodge tarafindan yapilan bu ¢aligmada kordiyerit tozlar1 6ncelikle 1300°C'de
magnezyum, aliminyum, silikon karigimlarmm kalsinasyonu ile a- kordiyerit
formunda elde edilmistir. Daha sonra kordiyerit ve miillit karisimi elde edilen
kordiyerit ve ticari miillit tozlar1 ile yapilmistir. Bu calisma da kordiyerit miillit
seramiklerinin kordiyeritin eridigi sicaklikta (Tm > 1465°C) birden yogunlagmasi

lizerine odaklanilmistir. Yapilan g¢alismada kordiyeritin eridigi sicakliga kadar



onemli bir yogunlasmaya neden olan sinterlemeye rastlanmamistir. Kordiyerit
eridikten sonra yogunlasma birden meydana gelmektedir. Fakat bu caligmadaki
kordiyerit miillit mikroyapisinin olusumunda erimis kordiyerit miillit-miillit tane
sinirina niifus edemez. Sonug olarak kordiyeritin ergime noktasinin altinda kati-hal
sinterlemeyle sekillenen miillit tanelerinin esas yapisi sivi faz tarafindan tam olarak

ayrilamaz ve tam yogunlasmaya mani olur [Hodge, 1989].

Mussler ve arkadasglarinin  yaptig1 calismaya gore kordiyerit — miillit
kompozitleri giiclendirici faz olarak degisik en/boy oranma sahip uzamis miillit
taneleri icerir. Miillit tanelerinin yonlenimsel biiyiimeleri 1550°C sinterleme
sicakligindan sonra baslar. Sinterleme prosesi boyunca olusan degisik miillit
tanelerinin morfolojileri temel olarak baslangi¢c tozuna, sinterleme sicakligina ve

sinterleme sirasinda olusan sivi faza baglidir [Mussler, 1984].

Camerucci ve arkadaslarinin yaptigi bir baska calismada ise ticari olarak
ulagilabilen kordiyerit ve mullit tozlar1 kullanilarak kordiyerit ve kordiyerit-miillit
kompozit seramikleri elde edilmistir. Kordiyerit tozlar1 kaba, orta ve ince taneli
olarak secilmis, farkli yiizdelerde miillit tozlar1 kullanilarak kordiyerit,
kordiyerit/miillit kompozit seramikleri elde edilmistir. Vickers sertligi (Hv), kirilma
toklugu (Klc) Vickers indentasyon teknigi ile Knoop sertlik (Hk), Elastik modiil
(Ek) ise Knoop indentasyon metodu ile Ol¢iilmiistiir. Kordiyerit temelli kompozit
malzemelerde miillit eklemenin mekanik davranis lizerine etkileri incelenmistir.
Calismaya gore kordiyeritin zayif olan mekanik Ozelikleri kordiyerit/miillit
kompoziti olusturularak gelistirilebilir fakat miillitin varlig1 kordiyerit malzemenin

sinterlenmesini kotiilestirecektir [Camerucci, 2001b].

Dyatlova ve arkadaglart MgO-Al,03-SiO, sistemindeki seramik malzemelerin
sinterleme isleminde ¢esitli minerallestiricilerin etkisini arastirmislardir. Bu
minerallestiriciler kullanilarak kordiyerit seramiklerin pisirme sicakliginin diisiiriilme
olasilig1 ve genisleyen pisirme araligini ispatlamiglardir. Calismanin ilk asamasinda
florik bilesenlerden sodyum silikaflorid, kriyolit ve aliiminyum florid %0.5-2.0
oranlarinda minerallestirici olarak secilmistir. Yapilan arastirmaya gore florik

bilesenler az miktarlarda olsalar bile 6zellikle alkali metaller bilesenlerini igerdikleri



zaman sinterleme isleminde aktivasyon etkisine sahip olurlar. Sinterlemede sistemin
sikigma derecesi muhtesem bir sekilde artar, su emilimi azalir ve yapisal bilesenlerin
Ornegin kristalin ve camsi fazlarin oran1i modifiye edilir, buda malzemenin
ozelliklerine etki eder. Calismanin ikinci asamasinda miillit / kordiyerit seramiklerin
sinterlemesi isleminde kristalizasyonda ayni fazlar1 {reten devitrife camin
(devitrified glass) etkisini arastirmiglardir. Burdan bulduklari sonuglara gore de
miillit — kordiyerit seramiklerinin sintrelenmesinde kullanilan devitrife camlar
1200°C pisirme sicakliginda diisiik poroziteli malzeme eldesini miimkiin kilar.
Serbest alkali eriyiginin viskozitesinin artmasidan ve sinterlenmis fazla ayni yapiya
sahip olan aktif ‘cybotaxic’ gruplarinin varligindan kaynaklanir. Ayrica yaptiklari bu
calismalardan sonra uygulamaya yonelik deneysel ¢caligmalarda yapmislardir. Gegit
refrakter yaliticis1 olarak kullanilmakta olan samota gore kullanim siireleri bu
iirtinlerde 10 kat ve daha fazlasi artmistir. Bu da bu malzemelerin 1s1 ve elektrik
yalitiminda, makine — insatta yapisal parcalarinda, metalurjide, kimyasal ve diger
endiistriyel sektorlerde kullanimmin Onerilmesini miimkiin kilmistir [Dyatlova,

2000].

Chotard ve arkadaslar1 yaptiklar1 c¢alismada Sekil 1.1'de gorildigi gibi
kordiyerit matriks (%70 ag.) icine dagilan miillit tanelerinden (% 30. ag) olusan,
firinlarda kiremit ve tugla olarak kullanilan iki fazli kordiyerit-miillit refrakter
malzemelerinin termomekanik davranislarini anlamayi amaglamislardir. Kordiyerit
(1,5-3 x 10-6 K*) ve miillit (4-6 x 10-6 K™) fazlar1 cok farkli termal genlesme
katsayilarma (TEC) sahiptirler, bu farkliliktan dolay1 termal dongiiler sirasinda ig

gerilimlerden dolay1 hasarlar meydana gelir.

Mullite grains atrix of cordierite

Sekil 1-1 Kordiyerit — miillit refrakterlerinin tipik mikrofotografi



Caligmada bu termal dongii slirecinde olusan hasar olaylarmi daha iyi anlamak
icin iki farkli tahribatsiz karakterizasyon teknigi (AE- ses yayilimi, US echo-
ultrosonik titresim ekografi) ile dilatometre ol¢iimleri yapilmistir. Deneyler sonucu
elde edilen bilgilere gore termal dongli sayisi arttikca miillit-kordiyerit
refrakterlerinin  termal genlesme katsayisi  uyusmazligindan kaynaklanan
mikrocatlaklar artmaktadir. Maksimum sicaklik yeteri kadar yiiksek oldugu zaman
diisiik viskoziteli cams1 faz bu hasar isleminde gecici iyilesme saglar ve mekanik
ozelliklerin gelisimine sebep olur. Diisiik sicakliklarda is ayni zamanda elastik
modiilii ve termal genlesme katsayisini diisiirerek hasar isleminde ¢ok muhtemeldir

ki bu malzemelerin termal soklara direncini gelistirecektir [Chotard, 2008].

Tulyagavov ve arkadaslarmin yapmis oldugu calismada endiistriyel atik olan
aliminyumca zengin anot ¢amurundan miillit elde edilmistir. 1250°C ile 1650°C
sicakliklar1 arasinda sinterlenen silindir seklindeki numunelere mikroyapisal
inceleme yapilmistir. Aliminyumun bitmesi ve alkalilerin artmas1 ylizey
puriizliiliigiini arttirdig1 ve camsi faz i¢inde goriinlir konsantrasyon gecislerinin

arttig1 saptanmustir[ Tulyagavov, 2005].

Goren ve arkadaglar1 bu ¢alismada ikinci bir kristalin veya amorf faz olmadan
saf kordiyerit elde edilmistir. Ayrica talk, dolomit ve aliiminanin ham maddelerinin
karisimdan elde edilen kordiyeritin olusumuna sinterleme parametrelerinin etkisi
arastirilmistir. Elde edilen bilgilere gore kordiyeritin rekristalizasyonunu iyilestirmek
i¢i sinterleme siiresi en az sinterleme sicakligi kadar onemlidir. Ayrica sentezlenen
kordiyeritin yogunlugu ve termal genlesme katsayisi teorik degerlere ¢ok yakin

¢cikmustir [Goren, 2006].

Kordiyerit — miillit kompozit seramiklerini {iretmede kullanilan diger 6nemli
yontem ise seramik toz iiretim prosesi olan solgel metoduyla iiretilmis kordiyerit
miillit baslangi¢ tozlarmin kullanilmasidir. Literatiirde bulunan bu tiir ¢calismalara

ornekler ise asagidaki gibidir;

Takahashi ve arkadaslarinin yaptigi bir bagka calismada ise kordiyerit/miillit
kompozitleri farkli baslangic malzemeleri (swrasiyla Al, Si ve Mg kaynag1 olarak



aliimina sol ve Al(OH)3 tozu, silika sol ve SiO; tozu ve Mg(OH); tozu) kullanilarak
iiretilmistir. Kordiyerit/miillit kompozitlerinin giiclendirici faz olarak degisik en/boy
oranlarinda uzamis miillit tanelerini iceren mikroyap1 karakteristiginde olmasi
beklenir. Sinterleme sirasinda olusan miillit tanelerinin degisik morfolojileri temel
olarak baslangi¢c tozuna, sinterleme sicakligina ve sinterleme sirasindaki sivi faz
olusumuna baghdir. Bu ¢aligmanin ana hedefi kordiyerit/miillit kompozitlerinde
miillit tanelerinin morfolojisini ve oranini kontrol etmek i¢in metot belirlemektir

[Takahashi, 2002a].

Takahashi ve arkadaslarmin yaptig1 calismada degisik yiizde karigimlardaki
kordiyerit/miillit kompozitleri silika ve aliimina sollerinden ve Mg(OH); tozlarinin
karigimmdan {retilmistir. Bu seramik kompozitler NaCl veya Na,SO, derisik
atmosferinde 1000°C 24 saat 1sitildi ve kordiyerit/miillit sistemi i¢in korozyon
karakteristikleri incelenmistir. Calismaya gore kordiyerit/miillit kompozitlerinde
mullit bileseni 1000°C'de NaCl ve Na,SOq'e kars1 kordiyerite gore daha iyi korozyon
direnci gosterir [ Takahashi, 2002b].

Daha o6nce yapilmis olan ¢alismada literatiir de géz oniinde bulundurularak
kordiyerit — miillit seramikleri yerinde olarak tiretildi. Sonugta diisiik gdzeneklilige,
%98 teorik yogunluga ve yiiksek mukavemete sahip kordiyerit — miillit seramikleri
elde edildi. 1460°C'nin asilmasi ile birlikte kordiyerit fazi tamamen eriyerek diisiik
viskoziteli camsi fazi olusturdu ve maksimum yogunlugun elde edildigi 1515°C'de
tek ana fazm miillit oldugu saptandi[ Capoglu, 2009a; Capoglu, 2009b; Bas, 2009].
Yaptigimiz bu ¢alismada ise daha dnce iirettigimiz kordiyerit — miillit seramiklerine
grafit (C) ve literatiirde mevcut olan antioksidanlar eklenerek olusacak yeni
kompozitin dayanim sicakligi arttirilmak istendi. Eklenecek antioksidanlari

belirlemek amaci ile yapilan literatiir taramasindan asagida kisaca bahsedilmektedir.



1.3.2 MgO - C refrakterlerinde Si ve Al Antioksidanlarinin
Etkisi

Literatlirde mevcut olan ¢alismalarda MgO — C refrakterlerine katki yapilan
cesitli antioksidanlarin etkisi arastirilmistir. Bu arastirmalardan elde edilen sonuglara
gore Si, Al ve Si + Al gibi metal antioksidan katkilarmm MgO — C refrakterlerinin
oksidasyon direnglerinde, yiiksek sicaklik mukavemetlerinde ve korozyon
direnclerinde 1iyilestirme meydana getirdigi belirlenmistir.  Genel olarak bu
caligmalara bakildiginda Al katkismin grafitin oksidasyonunu ve korozyon direncini
bir miktar iyilestirdigi ayn1 zaman da Si ve Si + Al katkilarinin da grafit oksidasyon
ve korozyon direncini bir miktar iyilestirdigi ama Al katkisinda iyilestirme oranin
daha ytiksek oldugu belirtilmistir. Grafit oksidasyon ve korozyon direnglerinin yan1
sira Al ve Si' un yiiksek sicaklikta C ile reaksiyonu sonucunda meydana gelebilecek
Al4Cs, SiC ve azot varhiginda AIN bilesenlerinin etkisi ile mekanik 6zelliklerinde de
iyilesme meydana gelebilir [Aneziris, 2007; Yamaguchi, 2002; Vandchali, 2009;
Lee, 2001a; Vandchali, 2008; Lee, 2004; Lee, 2001b]. Literatirde MgO — C
refrakterlerinde Si ve Al antioksidanlarmin katkis1 ile meydana gelebilecek
reaksiyonlar ve nihai iirlinlerden bir kism1 mikroyapisal gézlemlere ve termodinamik
tahminlere bagl olarak asagida verilmistir [ Yamaguchi, 2002; Vandchali, 2009; Lee,
2001a; Lee, 2001b; ].

MgO — C refrakterlerinde meydana gelebilecek tipik reaksiyonlar;

MgO(s) + C(s) = Mg(g) + CO(9)

MgO(s) = Mg(g) + (1/2) O2(g)

(1/2) O2(9) + C(g) = CO(9)

CO(g) + MgO(s) = CO2(g) + Mg(9)

Al katkis1 ile meydana gelebilecek reaksiyonlar;
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4AI(s,1) + 3C(s) = Al,Ca(s)

Al,C3(s) + 2N2(g) = 4AIN(s) + 3C(s)

Al,C5(s) + 6CO(g) = 2Al,05(s) + 9 C(s)

Al;,03(s) + MgO(s) = MgAI,04(s)

Al,C3(s) = 4Al(s) + 3C(s)

2Al(g) + N2(g) = 2AIN(s)

2Al(g) + Mg(g) + 4CO(g) = MgAlLO4(s) + 4C(s)

2AIN(s) + 3CO(g) = Al,0O3(s) + N2(g) + 3C(s)

2AI(I) + 3CO(g) = ALO4(s) + 3C(s)

Si katkisi ile meydana gelebilecek reaksiyonlar;

Si(s) + C(s) = SiC(s)

3SiC(s) + 2N2(g) = SizN4(s) + 3C(s)

SiC(s) + 2CO(g) = SiOy(s) + 3C(s)

SiO(s) + 2MgO(s) = M@,SiO4(s)

SizN4(s) + 6CO(g) = 3SiOx(s) + 6C(s) + 2N2(Q)

SiC(s) + CO(g) = SiO,(g) + 2C(s)

SiOz(g) +2MgO(s) + CO(g) = Mg2SiOx(s) + C(s)



11

SiOx(g) + 2Mg(g) + 3CO(g) = Mg2SiOa(s) + 3C(s)

Yapilan arastirmalar sonucunda elde edilen bilgiler dogrultusunda yapmis
oldugumuz bu ¢aligmada kordiyerit — miillit seramikleri grafit (C) ile birlikte Si, Al,
Si+Al antioksidanlar1 ile katkilandirildi. Sonugta yiiksek sicakliga dayanikli,
yapisinda miillit ve SiC igeren seramik malzemeler elde edildi. Literatiir de ¢esitli
yontemlerle ve hammaddelerle elde edilen miillit — SiC seramikleri arastirildi.

Aragtirmalar sonucu elde edilen bilgiler asagida kisaca verilmektedir;

1.3.3 Miillit — SiC Kompozit Seramikler

Naghizadeh ve arkadaglari, Al,O3; ve SiO; kaynagi olarak Boehmite (AIOOH)
ve koloidal silikay1r kullanarak 1400°C'de kalsine miillit elde etmislerdir. Kalsine
edilen miillite ti¢ farkli kompozisyon da kullanilmistir; kalsine miillit (M), ag.%10
Cin yaprak grafit katkili kalsine miillit (MG) ve ag. % 10 karbon siyahi katkili
kalsine miillit (MC). Elde edilen numuneler 12 saat 200°C'de kiirlendikten sonra
1600°C ile 1650°C sicakliklarinda, indirgeyici atmosfer olarak kullanilan karbon
yataginda farkli zamanlarda pisirilmistir. 1600°C'de 1 saat pisirilen numunelerde M,
MG ve MC’de korundum ve miillit temel fazlarmin yani sira grafit, AP
(Aly 9Si0502,05) ve ASi (Als33Sioe790933) fazlart bulunmustur. 1600°C'de 3 saat
pisirilen numunelerde ise MG ve MC'de korundum temel faz olup SiC, AP ve AS
(Al 7Sip 1502 85) fazlar1 bulunmus M de ise miillit ve korundum temel fazlar1 ve AP,
AS fazlar1 bulunmustur. 1650°C de 3 saat pisirilen numunelerde MC ve MG igin
korundum temel faz olup bunun yaninda sirasiyla SiC ve SiC, grafit, AP fazlari, M
de ise miillit ve korundum fazlar1 gozlemlenmistir. Yapilan caligmalar sonucu
miillitin 6zel sartlar altinda bozunabildigi ve indirgeyici atmosferde ise bozunmanin
yiiksek sicakliklarda miimkiin oldugu belirtilmistir. Bu bozunma davranisinin miillit
— karbon igeren refrakterlerin endiistriyel uygulamalarinda Onemli oldugu

diistiniilmektedir.[Naghizadeh, 2011]

Ando ve arkadaslar1 miillit ve SiC tozlarmi karistirarak elde ettikleri tozlari

nitrojen gazi1 ortaminda sicak preste 1650°C'de 4 saat, 35 MPa basing altinda
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preslemistir. Sonucta elde edilen numunelere zimparalanip parlatildiktan sonra dort
nokta egme testi yapilmis ve Vickers catlak yapici kullanilarak 6n catlaklar
Olusturulmustur.  Yari-eliptik  catlaklar  olusturulan numuneler catlaklar
iyilestirebilmek amaci ile hava ortaminda 1000°C'de 20 saat, 1100°C'de 10 saat,
1200°C'de 5 saat ve 1300°C'de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmustur. Catlak olusturulan
numunelere oda sicakliginda, 800, 1000, 1100, 1200 ve 1300°C'de egme testleri
yapilmistir. Yapilan caligmalar sonucunda On catlak olusturulmus numunelerin
mukavemeti hava ortaminda yiiksek sicakliklarda on oksidasyon kullanilarak o6n
catlak 1yilestirme ile toparlanmistir. Optimum catlak iyilestirme sartlarinin hava
ortaminda 1300°C 1 saat de oldugu, bu sartlar altinda 200 pm ¢apindaki yar1 eliptik
catlaklarin  1yilestirildigi goézlemlenmistir. Ayrica 1200°C'ye kadar catlak
tyilestirilmis bolgelerin matrisle karsilastirildiginda yeterli egme mukavemetine

sahip oldugu belirtilmistir.[ Ando, 2002]

Samanta ve arkadaglarmin yaptigi calismada baslangi¢c malzemesi olarak a-SiC
coOzeltisine aliiminyum tozu ekleyerek karistirilmistir. SiC pargaciklart iginde
dagilmig aluminyumun hidroksit hidrojeli benzeri bir kiitle olarak elde edilmistir.
Elde edilen bu jel benzeri kiitle 800°C'de 1 saat 151l isleme tabi tutulmustur. Yapilan
11l islemden sonra kiitle degirmende 6giitiiliip ve 6giitiilen tozlardan elde edilen pelet
seklindeki numuneler 2 saat 1000 - 1700°C araliginda pisirilmistir. Isil islem
sirasinda SiC oksijenin varliginda SiO;’e doniislir ve teorik hacim %108'e cikar.
Olusan bu SiO,, SiC pargaciklarinin lizerinde yiizey tabakasi olarak davranir ve Al+3
ile birleserek miillit gibi aliimina silikatlarin olusmasina sebep olur. Bu olusum %4.8
oraninda hacimde artisa yol agar. Numunelerdeki Al,O; orani arttikca hacim
degisimi azalir ve diisiik miktardaki Al,Os oran1i 1500°C iizerindeki sicakliklarda
aliimina silikat olusumu ve nete — yakin — bigim (near-net-shape) iiretimi i¢in uygun
degildir. Bu proses nete — yakin — bicimde sinterlenmis yapilara yol agmasa da
SiC’lin muhafaza edilmesini, miillitin ana faz olmasmi sagladigi ve sinterlenmis
yapilara gorece diisik ¢ekme ile malzemelerin mithendislik seramikleri olarak
kullanilmasina olanak verdigi belirtilmistir. Ayrica bu prosesin iiretim maliyetlerinde

biiyiik oranda diislis saglayacagi ongoriilmistiir. Bu tiretim yontemin SiC — miillit —
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Alb,O; kompozit malzemelerinin yapiminda iyi bir alternatif olabilecegi

diistiniilmektedir.[Samanta, 2001]

Lin ve arkadaslarmin yapmis oldugu bu caligmada ¢ifte yerinde (in-Situ)
reaksiyon ile miillit/SiC ve miillit/zirkonya/SiC kompozitlerini iiretmistir. p-SiC
pargaciklar1 karbon siyahi ve kollaidal silika ile sentezlenmis, miillit ise aliimina,
amorf silika tozlarinin reaksiyon sentezi ile elde edilmistir. Miillit/zirkonya
karigimini elde etmek amaci ile % 3 mol yitriyal zirkonya; aliimina ve amaorf silika
tozlarma eklenmistir. SiC baglangi¢ malzemesini ve matris faz i¢in toz karisimini
iceren preslenmis peletler 3 asamada sinterlenmistir; SiC parcaciklarinin sentezi ig¢in
1500°C'de 6 dk, karbonun ayrilmasi i¢in 600°C de ve yogunlasma i¢in 1500°C'de 2
saat sinterlenmislerdir. Silikanin karbotermal indirgenmesi ile meydana gelen SiC

olusum reaksiyonu 2 asamada verilmistir;

C(s) + SiOx(s) — SiO(g) + 2CO(g)

2C(s) + SiIO(g) —> SiC(s) + 2CO(g)

Yapilan c¢alismalar sonucunda SiC oranma bagl olarak farkli yogunluklarda
SiC ve miillit fazlar1 elde edilmistir. Cifte reaksiyon sentezinde artan SiC miktari ile
peletlerin  hacimsel yogunlugunun sert bir bi¢imde diistiigli gozlemlenmistir.
Yogunlagsmadaki 1s1l islem sadece faz kompozisyonlarma etki etmemis ayrica
hacimsel yogunluktaki artis1 smirlamistir. Numunelerdeki zayif yogunlagsmaya sebep

olarak sentez sirasindaki miillit olusumu gosterilmistir.[Lin, 2003]

Zawrah ve Aly'nin yapmis oldugu calismada farkli aliimina, silisyum karbiir ve
aliminyum alasimlar1 kullanilarak toz metaliirjisi metodu ile 5 farkli kompozisyon
hazirlanmistir. Bu kompozisyonlardan elde edilen numuneler 700°C'de 3 saat 1s1l
isleme tabi tutulduktan sonra hava ortamimda 1600°C'de pisirilir. Sinterleme sonrasi
elde edilen numunelere XRD, SEM, hacimsel yogunluk, goriiniir gézenek, ve basma
mukavemeti testleri uygulanmistir. Yapilan testler ve analizler sonucunda tiim
numunelerde aliimina, miillit, SiC fazlar1 ve bunlarin yan1 swra baslangig

kompozisyonlarina bagli olarak kristobalit, aliminyum ve silikaca zengin Al,SisO19
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aliimina silikat fazi elde edilmistir. Silikaca zengin olan yeni Al;SisO19 fazinin miillit
miktarinin azalmasi ile ortaya ¢iktigi gézlemlenmistir. Olusan miillit ve silikaca
zengin fazlarin SiC ve Al - metalin oksitlenmesini engelledigi ve bu faz
kompozisyonlarmin yiiksek yogunluk, diisik gozenek ve iyi mekanik ozelliklere

olanak sagladigi belirtilmistir.[Zawrah, 2006]

Riedel ve arkadaslarmin yapmis oldugu bu c¢alismada aliimina veya ticari
olarak temin edilen polimerlerle birlikte doldurucu olarak islevsellestirilmis aliimina
nano parcaciklar kullanilarak millit — SiC sentezine yeni bir yol gelistirilmistir.
Miillit olusumu nano aliimina dolgu pargaciklarinin polisiloksan pargaciklarindan
sekillendirilmis silikaca zengin seramik matrise karsi olan yiiksek reaktifliginden
dolay1r alisilmigin diginda diisiik sicakliklarda basarilmistir. Bu yeni proses polimer
sekillendirme teknigi kullanilarak gorece diisiik gozenekli yogun miillit — SiC
nanokompozitlerinin olusumuna olanak saglamistir. Yapilan mikroyap1 analizlerine
gore SiC ayrilmig karbon gibi miillit kristallerinin biiylimesine engel olmustur ve
elde edilen miillit kristallerinin boyutlar1 50 — 200 nm metre arasindadir ki piroliz
yontemiyle polisiloksenden iiretilmis miillit kristallerinin boyutlarinin mikron
mertebesinde oldugu vurgulanmistir. Sonugta elde edilen kompozitin kompleks
sekilli yiiksek sicaklik iiriinlerinde, ileri fiberler ve fiber takviyeli kompozitler gibi
korozyon dayanimli seramik aygitlar, mikroelektronik altliklarinda ve diger

uygulamalarda kullanilabilecegi ongoriilmiistiir.[ Riedel, 2009]

Warrier ve Anilkumar'm yapmis oldugu calismada Boehmite ve TEOS
karigimint igeren jel baslangic malzemesine c¢ekirdeklestirici ekleyerek elde
edilmistir.  Cekirdeklestiricinin = miillit olusum sicakligini asagiya c¢ektigi
belirlenmistir. Cekirdeklestirici igeren miillit soliisyonu SiC parg¢aciklarini (~200 nm)
50-80 nm aras1 kalinlikta kaplamak amaci ile kullanilmistir ve kaplanan pargaciklar
miillit — SiC kompozitlerini elde etmek i¢in 1450 — 1550°C araliginda sinterlenmistir.
Diisiik sicaklikta miillit olusumunun sebebi cekirdeklestirici, erken yogunlagsmaya
sebep ise viskoz faz sinterleme ve miillit fazinin kristallesmesi gosterilmistir. Bu yeni
yaklagimin sicak pres yontemi kullanmadan yogun miillit — SiC nanokompozitlerinin

iiretiminde timit vadeden bir yontem oldugu ongdriilmistiir. [Warrier, 2001]
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Pederiva ve arkadaglari yapmis oldugu ¢alismada aktif doldurucu kontrollii
piroliz teknigi temelli modifiye edilmis proses yoluyla homojen miillit — SiC
nanokompozitlerini iiretmeyi hedeflemislerdir. Calismada baslangic malzemesi
olarak 3:2 stokiyometrisindeki miilliti olusturmak amaci ile gerekli oranlarda
metiltrietoksisilan ve a-AlLOs; kullanilmigtir. Bu g¢alismadaki {iretim yonteminin
benzerlerinden farki sol-gel yontemi ile seramik tozlarindan ve metil modifiyeli
silikon alkositlerden baslangig dolgu polisiloksenin  hazirlanmas:  olarak
gosterilmistir. Yapilan testler ve analizlere gére 900°C {iizerinde Al,O; — dolgu
siloksan amorf SiOCmatris / Al,03 kompozitine doniisiir. 1300°C ¢evresinde bu
malzeme cam geg¢is sicakliginin {izerinde bulunan silikon oksikarbid matrisin viskoz
sinterleme prosesinden dolay1 yogunlasir. 1350 °C'nin {izerine ¢ikildiginda ise SiOC
cami SiO, ve nano SiC'e doniisiir ve sonrasinda silika kristobalit kristaline
doniisebilir. 1500°C'de ise miillit; aliimina ve faz ayrigsmasindan olusan SiO,'nin
reaksiyonundan meydana gelir ve sonugta SiC nanokristallerinin miillit matrisi iginde

homojen dagildigi miillit — SiC nanokompoziti ortaya ¢ikar. [Pederiva, 2000]

Lee ve arkadaslar1 bu calismada iki farkli metotla miillit elde ettikten sonra
elde ettiklere iirlinlere ticari olarak satin aldiklar1 kiiclik SiC levhalar1 (platelets) %10
ve %20 oranlarinda karistirarak 600°C'de 1 saat kalsine ettikten sonra 1500 — 1650°C
arasinda 5 — 15 MPa araliginda basing altinda sicak pres yontemi kullanarak kii¢lik
SiC levhalar ile giiclendirilmis fiber kompozitleri elde etmislerdir. Bahsi gegen
yontemlerden birinde Boehmite ve koloidal silika baglangi¢ malzemeleri kullanilarak
sol-gel yoluyla miillit tozu elde edilmis, digerinde ise stokiyometrik miillit tozu elde
etmek amaci ile kaolen ve a-Al,O3 tozlar1 gerekli oranlarda karigtirilmistir. Her iki
yontemle de elde edilen iirlinlerde sicaklik arttikca yogunlugun arttigi fakat kiigiik
SiC levhalarmin  miktar1 arttikga yogunlagsmada diisiis meydana geldigi
gozlemlenmigstir. Sol-gel yontemi ile elde edilen kompozitte maksimum yogunluga
1650°C'de ulasilirken kaolinit/a-Al,O3 tozlarindan elde edilen kompozitte ise
maksimum yogunluga 1600°C'de ulasilmistir. Kirilma toklugu ve Kic degerleri ise
her iki yontemde de kii¢iik SiC levhalarin miktarlar: arttikga sirastyla sol-gel yontemi
ve kaolinit/a-Al,O3 tozlarindan tiiretilmis miillitler i¢cin 1650°C'de 1600°C'de

maksimum degerlerine ulagirlar. Egme testinden sonra kirilma yiizeylerinin SEM
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goriintiilerini inceleyerek catlagin kiigiik SiC levhalarmin etrafindan dolagsmasinin
kirilma tokluguna miithis katki sagladig: belirtigsmis fakat bazi bolgelerde ¢atlaklarin
kiigiik SiC levhalarindan ilerlemesinin gatlak kenetlenmesine kii¢lik bir kanit olacagi

ongorilmistiir.[Lee, 1999]

Deng yapmis oldugu ¢alismada monolitik miillit ve iki farkli fiber
oryantasyonuna sahip SiC fiber takviyeli miillit kompozitlerin basingli siirlinme
davranislar1 arastirilmistir. SiC fiberler yiikleme yoniine paralel [0°] ve dik konumda
[90°] yerlestirilmistir. Yapilan testlerden elde edilen sonuglara gore camsi faz igeren
miillit matrisi cams1 fazin viskoz akisindan dolayr 6nemli derece bir deformasyon
gosterir. Fakat her iki tipteki SiC fiber takviyeli kompozit de monolitik miillit ile
karsilastirildiginda miikemmel siirlinme dayanimina sahiptirler. Karigim kural
modeline bakildiginda [0°] kompozitin siirinme davranigt SiC {in siiriinme
davranisini temel almasi gerekir, [90°] kompozitte ise siirinme davranismin miillit
matrisin slirlinme davranigini temel alinmasi gerekir. Fakat yapilan calismaya gore
[90°] kompozit de siirlinme boyunca SiC fiberler ve miillit matris arasinda meydana
gelen stirtlinmeden dolay1 siirlinme mukavemetinde onemli derecede bir iyilesme

go6zlenir.[Deng, 1999]

1.4 TEORIK BIiLGILER

1.4.1 Seramik Malzemeler

Seramik, yunanca kil anlamindaki keramos sozciigliinden tliremistir.
Seramikler, ¢ogul olarak kullanildigi zaman, metaller ve alasimlari harig, kimyasal
acidan anorganik olan, genellikle yiiksek 1sida islemlerle elde edilen iiriin ya da
maddelerin tliimii olarak tanimlanir. Seramik-metal karisimi ya da az miktarda
organik malzeme igeren bilesimler c¢ok zaman seramik malzeme olarak

degerlendirilir.
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1.4.2 Geleneksel Seramikler

Bu tiir seramikler genellikle kil (Al;03.2S10,.2H,0) + kuvars (SiO,) + feldspar
(K20.Al;04.6S105)'dan olusan “ii¢lii” bir karisimdan olusurlar. Bu tiglii kompozisyon
esas itibari ile Al,O3, SiO; ve K;O'dan ibarettir. Bu hammaddeler dogadan direkt
olarak elde edilirler. Bu ti¢lii karisimda; kil numunenin sekillenmesi i¢in gerekli olan
plastikligi verir, kuvars yapiya mukavemet verir ve yapimnin ana iskeletini olusturur,
feldspar ise pisirme sirasinda camsi fazi olusturur. Porselenler, porselen tabaklar, dis

ve elektrik porselenleri, yer ve duvar karolari, fayanslar ve buna benzer iiriinler bu

gruba dahildirler.
Clay + Quartz + Feldspar Istenilen oranlarda
v Uniform toz boyutu elde
S »| Bilyal degirmende 6giitme etme, pargacik boyutu
u v kiiciiltme

Suyu ucgurarak nem miktarini ayarlama

Sekillendirme Presleme, Extriizyon,
l

Yas numune ¥ Asilt1 dokiim

v
Kurutma
1

v
Pigirme

v

Sinterlenmis numune

Sekil 1-2 Geleneksel seramik eldesi i¢in tipik akis semasi

Eskiden beri bilinen bu grup seramikler pismis hamurun yapisina gore iki

smifa ayrilir.

1.4.2.1 Gozenekli Seramikler

Bu tiir seramik tirlinlerin kiriklar1 topraksi, hamurlar1 gecirgendir. Bu tiir
seramiklere 6rnek olarak; pismis topraklar, kalayli fayanslar, yiiksek 1siya dayanikli

refrakter iirlinler ve beyaz gecirgen seramikler verilebilir.
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1.4.2.2 Gegirimsiz Seramikler

Bu tiir seramiklerin geg¢irimsizlik 6zellikleri, daha yiiksek derecede piserek
camlagmalarindan kaynaklanir. Bu tiir seramiklere ornek olarak; sert porselenler,

yumusak porselenler ve sihhi porselenler verilebilir.
1.4.3 Tlleri Teknoloji Seramikleri

Bunlara yeni veya modern seramikler de denir. Bu tiir seramikler genelde ar1
bilesikler olup baslica oksitler, karbiirler ve nitriirlerden olusurlar. Bunlarin
iyonsallik ve kovalanlik nitelikleri bilesimlerindeki elemanlarm elektro negatiflik
dereceleri arasindaki farka baghdir. Ornegin MgO %73 iyonsal ve %20 kovalan,
SiO; %51 iyonsal ve %49 kovalan, SiC ise %11 iyonsal ve %89 kovalan egilimlidir.
Yiiksek mukavemet, rijitlik ve sertlik, asinmaya, kimyasal etkilere ve yiiksek
sicakliklara dayaniklilik, boyutlarda kararlilik gibi iistiin 6zellikleri nedeniyle ugak
ve uzay endiistrisinde son yillarda biiyiik 6l¢iide kullanilmaktadirlar. Baz1 seramikler
yar1 iletkendirler, dielektrik, piezoelektrik, manyetik ve siiper iletkenlik 6zelliklerine

sahip olduklarindan elektronik endiistrisinde cok degisik amaglarda kullanilirlar.

Saf bilesiklerde olusan ileri teknoloji seramikler oksitler, karbiirler ve nitriirler
olmak iizere ti¢ gruba ayrilirlar. Al,O3, TiO,, BaTiO3;, SiC, WC ve SizN4 bunlara
birer 6rnek olarak gosterilebilir. Genellikle toz halinde ar1 maddeler yiiksek
sicaklikta preslenerek sekillendirilirler. Preslenme sirasinda diflizyonla parcaciklar
birbirine kaynar, siirekli, bosluksuz bir kristal yapiya doniisiirler. Cok sert ve gevrek
olduklarindan i¢lerinde mevcut bosluk, catlak ve benzeri kusurlar mukavemeti biiyiik

Ol¢iide azaltir, bu nedenle biiyiik 6zenle tliretilmeleri gerekir.

Ileri teknoloji seramiklerinin ergime sicakliklari c¢ogunlukla 2000°C'in
iizerindedir. Ozellikle yiiksek sicaklifa ve asinmaya dayamiklilik istenen yerlerde
kullanilir. Bunlarin i¢inde Al,O3z (aliimina) en genis uygulama alanmna sahiptir.
Kesici takim, buji izolatorii, koruyucu zirh, motor parcalari, yapay kemik, entegre

devre althgi, gibi degisik amaglar da kullanilir. Kirilma toklugu yiiksek, asmmaya ve
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yiiksek sicaklia dayanikli kismen donlismiis zirkonya (ZrO) ile sogutma ve
yaglama gerektirmeyen motor pargalari iiretilmeye elverislidir. WC yiiksek kesme
hizli takim olarak kullanilir. Tablo 1.1'de bazi ileri teknoloji seramiklerinin

ozellikleri verilmistir [Bilgen, 2003].

Tablo 1.1 ileri teknoloji seramiklerinin 6zellikleri

Malzeme Ozgiil agirhik | Basing Egme muk. | Elastite Ergime
Mg/m3 muk. MPa | MPa Mod.GPa sicaklig1 °C

Al,O5 3,9 3000 300-400 390 2050

SiC 3,2 2000 200-500 414 2500

SizNy 3,2 1200 300-850 304 1900

ZrO, 5,6 2000 200-500 138 2570

1.4.4 Kordiyerit

Bu boliimde kordiyeritin genel karakteristigine goz atildiktan sonra ozellikleri,

kullanim alanlar1 ve iiretim yontemlerine ait literatiir arastirmasina yer verilmistir.

1.4.4.1 Kordiyeritin Genel Ozellikleri

Sekil 1-3 MgO-Al,03-SiO; tiglii faz diyagranmu [Beals, 1952]
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Kordiyerit (2Mg0.2Al,03.5Si0;), Fransiz yerbilimci Cordier tarafindan 1913
de kesfedildiginden beri kapsamli arastirma konusu oldu [Oliveira, 2002]. Kordiyerit
diisiik dielektrik sabiti (e=5 ~ %, yiiksek 6zdireng (p>1012 Qcm), yiiksek termal ve
kimyasal kararlilik ve yiiksek sicakliklarda ¢ok diisiik termal genlesme kat
sayisindan (o= 1 — 2 x 10 N C’C'l) kaynaklanan miilkemmel termal sok direnci
Ozelliklerinden dolay1 essiz seramik malzemelerden biridir [Oliveira, 2002; Goren,
2006; Ribeiro, 2008; Naskar, 2004; Boccaccini, 2005; Lee, 1998]. Kordiyeritin
ozellikleri Tablo 1.2'de verilmistir.

Tablo 1.2 Kordiyeritin dzellikleri

(a) Kordiyeritin temel fiziksel 6zellikleri

- . Latis Molekiiler
Towe | Yommak | iwel | parametresi | [T | Agrik
yap (A) (mg)
a=17.13,
1460 2.65 Ortorombik b=9.8, 1.55 584.95

c=9.35

(b) Kordiyerit minerali teknik 6zellikleri

Ozellikler Birim Standart Deger

Kimyasal formiil e .. 2Mg0.2Al,03.5Si0,

Yogunluk gr/lcm® ASTM C20 2,60

Renk Pleokroik

Kristal yap1 e Ortorombik

Su emme % ASTM C373 0,02-3,2
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Basma dayanimi MPa ASTM C773 350
Cekme dayanimi MPa ASTM Test4 25,5
Egme dayanimi MPa ASTM F417 117
Elastisite modiili GPa ASTM C848 70
Maksimum dayanma |°C 1371
sicaklig1

Termal genlesme 1/K ASTM C372 1,7
katsayis1 (25-1000°C)

Bugiin 3 farkli formda kordiyeritin tanimi bilinmektedir. Bunlar a-kordiyerit,
B-kordiyerit ve p-kordiyerit fazlaridir. a-kordiyerit yiiksek sicaklikta elde edilir. 1450
ve 1460°C arasinda kararlidir. B-kordiyerit diisiik sicaklik kordiyeritidir. 1450°C'den
daha diisiik sicakliklarda kararhidir. p-kordiyerit ise yar1 kararh diisiik sicaklik
kordiyeritidir.

a-kordiyerit saf oksitlerin kati-hal reaksiyonu ile sentezlenebilir, dogal
kordiyerittir. B-kordiyerit, 830°C altinda camin hidrotermal reaksiyonu ile elde edilir.
p-kordiyerit ise ince cam tozunun 800°C'de kristalizasyonu sonucu olusur. Bu 3
kordiyerit formunun refraktif indeks ve termal genlesme katsayilar1 birbirinden
farklidir.

Kordiyeritin kristal yapis1 ortorombiktir. Pigirme sirasinda miillit fazi once
olusur. Kordiyerit arttikga miillit azalir. Bu sirada hegzagonal kordiyerit gelisir.
Yiiksek sicaklikta uzun siire beklendiginde ortorombik yapiya doniisim olur.
980°C'de 1sitmada kaolen bir silis matriks i¢inde ince taneli miillit olusturarak
pargalanir. Kordiyerit sentezinde kaolen miktar1 az tutulmalidir. Ciinkii kaolen

sinterleme sirasinda biiziilmeyi arttirr, yogunluk artigini engeller.
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Kordiyerit i¢ine alumina ilavesi karigimin refrakterligini arttirir, fakat normal
zaman ve sicaklikta yiiksek genlesmeli korundum istenmeyen bir iiriin olarak kalir.

Bu nedenle alumina yerine aliiminyum hidroksit kullanilmalidir.

Hammadde olarak talk kullanildiginda da dikkatli olmak gerekir. Ciinkii talk
isitildiginda silisi serbest birakir. Bu da biinyede genlesmenin artmasina neden olur

[Chitulica, 2007; Karkhanavala, 1953].

1.4.5 Miillit

Miillit (stokiyometrik miillit ) 3A1,03.2S10;; erime noktast 1810°C, yumusama
noktast 1650°C, Al,03-SiO;, sisteminde normal atmosfer basinci altinda oda
sicakligindan yiiksek sicakliklara ¢ikildiginda olusan tek kararl fazdir. Aliimina ve
silika igeren tiim seramik triinlerde olusur. Refrakter ve porselen tiriinlerde 6zellikle
istenilen bir fazdir. Yer karolarindan atesleme parcalarina (buji vb.); yiiksek sicaklik
firinlarindan jet motorlarina; hizli pisirim firinlarinda kullanilan rulolardan laboratuar
malzemelerine (havanlar, krozeler vb.); seramik firinlarinda kullanilan raflardan
buhar tiirbinlerine kadar oldukga genis bir kullanim alanm1 vardir. Miillit seramiklerin
bu kadar genis bir kullanim alanina sahip olmasinin nedeni yliksek erime noktasi,
yiiksek kimyasal dayanim, diisiikk termal genlesme katsayisi, diisiik dielektrik sabiti,
yiiksek biikiilme dayanimi, yliksek siirlinme dayanimi ve yiiksek sicakliklardan oda
sicakligina inildiginde gosterdigi iyi termal sok direnci gibi sahip oldugu iistiin

fiziksel 6zelliklerdir. [Takahashi, 2002a; Chotard, 2008; Takahashi, 2002b]

1.4.6 Sinterleme Mekanizmalari

Sekil 1.4'de sinterleme mekanizmalar1 verilmistir. Calismamizda sivi faz

sinterleme mekanizmasi etkin oldugu i¢in sadece sivi faz sinterleme mekanizmasi

ayrintilariyla anlatilacaktir.
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Sinterleme
Islemleri
1
Basingsiz Basing destekli
I L 7 I 1 1
Kati-Hal SiviFaz Dosuk Gerilim Yuksek Gerilim
1
— KarisikFaz —  Gegici Sivi — Soranme Akis | Plastik Akig
— Kompozitler Reaktif H  Viskos Akig
1
— Etkinlestirilmis Kat Cozelti
1
— Homojenizasyon Kalici Sivi
L TekFaz Slpersolidus

Karismg faz

Sekil 1-4 Sinterleme mekanizmalari

1.4.6.1 Siv1 Faz Sinterleme
Genis cesitlilikte malzemeler sivi faz sinterleme ile tretilirler. Taneler arasinda
az miktarda siv1 gelisecek sekilde tozlarin kompozisyonu ve pisirme sicakligi segilir.
Tanelerin yeniden yerlesmesi sivi fazin olusumundan hemen sonra gerceklesir ve
daha verimli paketlenmeye bagli yogunlasma saglanir. Sivida ¢oziinmiis katinin
tasinimu ile daha fazla yogunlasma ve mikroyapida katilasma meydana gelir.
S1vi1 faz sinterleme sistemine 6rnekler;
SisNs-MgO  Yapisal seramikler
BaTiOs-LiF Dielektrikler

Zn0O-Bi,O;  Varistorler

W-Cu Elektrik baglantisi
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WC-Co Kesme takimlari, kaliplar, matkaplar

Al,03-MgO  Refrakterler

Ag-Hg Dis amalgami

AIN-Y,03 Elektronik altliklar

ZrO,-Ca0  Kagit kesiciler

Mo-Cu Sogutucular

Fe-FesP Magnetik sensorler

1.4.6.2 Sivi Faz Sinterlemenin Temel Ozellikleri

Sivi, kat1 yiizeylerini ¢evrelemek i¢in yayilir ve islatir, pargaciklar sivi koprii

tarafindan dagilabilir. Stvi kopriiniin kalinligi, kat1 faz sinterlemedeki tane siniri

kalmhgindan daha fazladir. Fakat sividaki difiizyon katidakinden daha hizlidr,

stvinin varh@i difiizyonu arttirmak igin yol saglar. [Rahaman, 2003]

Atomic patn

i
. o ‘*i- ¥
FREE e Pore

7.

Grain

bourdary Liguid layer

(a) Solid-state sintering {b) Liquid-phase sintering

Sekil 1-5 iki-kire model semalarinin  mikroyapt  goriiniimlerinin
karsilastirilmasi (a) kati-hal sinterleme (b) sivi-faz sinterleme
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1.4.6.3 Yogunlasma icin Itici Giic
Swvinin katry1 islattigi ve ylizeyine bastan sona dagildigi varsayilir, kati-gaz ara
yiizeyi elimine edilebilir ve gozenekler sivida sekillenebilir. Stvi — gaz ara yiizey
alaninin azaltilmas1 ¢ekme ve yogunlagma igin itici giici saglar. Sivi i¢indeki r
yaricapl kiiresel gozenekler i¢in kavis yilizeyi boyunca basing degisiklikleri (Young

ve Laplace denklemi)

AP = —ZYSg/r (1.1)

Vsg, siv1 gaz ara yiizeyinin yiizey enerjisidir. Stvinmn basinci gézeneginkinden daha

diistiktiir ve bu pargaciklar iizerinde basma gerilmesi yaratir [Rahaman, 2003].
1.4.6.4 Sivi Faz Sinterleme ile Yogunlasmanin Arttirilmasi
1) Yeniden diizenlenmenin arttirilmasi: Parcaciklar arasindaki siirtiinme kuvveti
azdir. Dolayisiyla katilari yeniden diizenlenmesi daha kolaydir. Bu durum; daha iyi
paketlenme ve daha iyi yogunlagma saglar.
i1) Kiitle transferinin arttirilmasi: Difiizyonun daha hizli olmasindan dolay1 kiitle
transferi daha iyidir. Bu durum daha iyi paketlenme, daha iyi yogunlasma saglar
[Rahaman, 2003].
1.4.6.5 Sivi Faz Sinterlemenin Avantajlar1 ve Dezavantajlan
1) Avantajlari:
Daha iyi yogunlasma

Diisiik sinterleme sicakligi

Daha ekonomik
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i1) Dezavantajlart:

S1vi faz ne olacak: Tane sinirlarinda faz olarak kalirsa mekanik ve elektriksel

ozellikleri negatif etkiler.

Tane biiyiimesini kontrol etmek kolay degildir. Sivi kabalagsmay1 ¢ogaltabilir.
Kontrol etmek igin istege bagl empiirite koyulur [Rahaman, 2003].
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2. DENEYSEL CALISMALAR

2.1 Biinye Hazirlanmasi

Ticari olarak elde edilen Mg-42, kil263, kaolin 187, aliimina HTM-30 ve kuartz SS-
600 hammaddeleri kullanilarak olusturulan kordiyerit miillit esasli kompozisyona
grafit, silisyum ve aliiminyum katkili seramik kompozitlerinin mikroyap1 ve mekanik
ozellikleri iizerine sinterleme sicakligmin etkisi arastirildi. Kullanilan ham
maddelerin tedarik¢i firmalardan elde edilen kompozisyonlar1 ve empiirite icerikleri
Tablo 2.1 de goriilmektedir. Tabloda kullanilan A.K. kisaltmasi; ateste kayip
miktarini ifade etmektedir. Katki olarak kullanilan ve ticari olarak elde edilen grafit
formunda karbon %99.97 safliktadir ve ortalama 7.6 um tane boyutuna sahiptir. Alfa
Aesar firmasi tarafindan satin alman %99.97 safliktaki Si peletleri toz haline
getirildikten sonra kullanilmistir. Jet motorlarinda kullanilacak sekilde safiyete sahip
ticari olarak pazarlanan Al tozu ise 250 um tane boyutuna sahiptir. Kordiyerit ve
miillit kompozit biinyelerinin farkli oranlarda katki malzemeleri kullanilarak
homojen karigimimi elde etmek i¢in hazirlanan kompozisyonlar 6gitiicii s1vi ortam
olarak etanoliin ve ogilitlicii olarak da aliimina bilyelerin kullanilmasiyla 24 saat
porselen potalarda karistirild/6giitiildii. Karistirma/6giitme islemi tamamlandiktan
sonra elde edilen ¢camurlar plastik kaplara aktarildi. Plastik kaplara aktarilan camurlar
110°C'ye ayarlanan WTC Binder marka etiivde kuruyana kadar bekletildi.
Hazirlanan ¢amurlar toz haline getirilene kadar havan tokmag: ile ezildi. Ezilen
tozlar daha sonra ince taneli su damlaciklar1 ile spreylenerek nemlendirildi ve

preslemeye uygun hale getirildi.

Tablo 2.1 Hammaddelerin kimyasal kompozisyonu

A|203 S|02 CaO MgO Na,O [K;O |Fe,Os3 TIOZ A.K.

Alumina HTM-30 995 0.020 -~ |- 0.3 |- [0.020 0.007 0.12
Quartz SS-600 |-  99.0 |- |- [ [  [0.05 | e
Kaolinite 36.30 48.08 0.54 [0.21 [0.08 [0.65 [0.40 [0.71 [13.03

Mg-clay 224 [B.75 [5.36 (39.75 [0.08 [0.05 [0.40 [0.11 45.96
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2.2 Uretim Asamasi

Sekil 2-1 a- Tek tarafli hidrostatik pres, b- Metal kalip

Karakterizasyon testlerinde kullanilmak iizere test numuneleri elde etmek ic¢in
%35 nem oranmna sahip olan tozlar elle kontrol edilen Sekil 2.1 a'daki tek tarafli
hidrostatik presle 30MPa basing altinda her numune igin 60 saniye beklenilerek
preslendi. Sekil 2.1 b'deki metal kaliplar kullanilarak numuneler dikdortgen prizma
cubuk seklinde elde edildi. Tiim kompozisyonlar i¢in her bir sicaklikta sinterlenmek
iizere 3'er numune hazirlandi. Pismemis ¢ubuklarm boyutlart 7mm x 75 mm x
~4mm dir. Elde edilen bu c¢ubuk sekilli numuneler kontrollii atmosfer saglamak
amaci ile karbon yataginda 550°C'ye kadar vakum 550°C'nin iizerine ¢ikildiginda ise
argon atmosferinde 1400°C ile 1650°C arasindaki sinterleme sicakliklarinda MoSi;
isitma  elemanli Nabertherm Vakumlu firinda tek seferde pisirildi. Pisirme
sicakliklarina 300°C/sa hizla ulasildi ve bu sicaklikta numuneler 1 saat pisirildikten
sonra firin otomatik olarak kapandi ve soguma hiz1 firinin soguma hizina esdeger

oldu. Numuneler genellikle firindan alinmadan 6nce biitiin bir gece firinda bekletildi.
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2.3 Karakterizayon Teknikleri

Elde edilen numunelerin mikroyapt ve mekanik karakterizasyonu igin tane
boyutu dagilimlari, XRF analizleri, yogunluk olgiimleri, elastisite dlgtimleri, termal
genlesme katsayisi Ol¢timleri, tic nokta egme deneyleri, sertlik dlgtimleri ve kirilma
toklugu hesaplamalari, X-1ginlar1 analizleri (XRD), taramali elektron mikroskobu
(SEM) ve EDX analizleri yapildi. Kullanilan karakterizasyon yontemlerinden

asagida kisaca bahsedilmektedir.
2.3.1 Tane Boyut Dagilim

Karstirillan/6giitiilen karisimlarin tane boyut dagilimlart 6giitmenin akabinde
camur degirmenden c¢iktiktan hemen sonra ¢amurdan alinan numune ile Slgiildi.
Malzemelerdeki saglamlik, kimyasal reaktiflik, opaklik, akiskanlik gibi 6zellikler ve
malzeme mukavemeti, malzemelerin i¢indeki tane boyu karakteristiklerine baghdir.
Kiiciik tanelerin boyutlarin1 6lgmek i¢in Dinamik Isik Saginimi Teorisi kullanilir.
Dinamik 151k sagmimi tanecik boyutunu ve molekiil boyutunu 6lgmek i¢in kullanilir.
Bu teknik Brownian hareketi ile hareket eden parcaciklarin diflizyonunu dlger ve
bunu Stokes — Einstein iligkisini kullanarak tane ve tane boyutu dagilimina
doniistiiriir. Miidahalesiz Geri Sagilim (Non — Invansive Back Scatter) teknolojisi en
yilksek dinamik boyut ve konsantrasyon araligiyla birlikte simiiltane olarak en
yiiksek hassasligr vermek ic¢in birlestirilmistir. Dinamik 151k saginimi modelini
kullanabilmek i¢in hem Ornegin hem de ortamin kirilma indislerinin bilinmesi
gerekmektedir. Tane boyutu dagilimi analizi i¢in Malvern Zetasizer Nano ZS model

cihaz kullanilmustir.
2.3.2 XRF Analizi

X-smlar1  Floresans (XRF) spektroskopisi elementel kompozisyonu
belirlemede kullanilan 6nemli yontemlerden biridir. Hizl, duyarli, kullanim
kolaylig1, malzemeye zarar vermeme ve diisiik fiyat 6zellikleri goz 6niine alindiginda

teknolojik ve bilimsel aragtirmadaki 6nemi daha da artmaktadir.
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Incident
X-ray Beam
«

*Ejected electron
]

Sekil 2-2 XRF prensibi

XRF c¢aligma prensibi; Temel olarak eger atom yiiksek enerjili bir X-151n1
fotonu diistiriilecek olursa atomdan fotoelektronlar kopartilacaktir. Bu kosulda
atomun yoriingelerinde bir yada daha fazla elektron bosluklar1 olusacak ve kararsiz
olan atom dig yoriingelerdeki elektronlarin bosluklar1 doldurmas ile kararli duruma
gelecektir. Fakat her bir elektron boslugu doldurmada atom orbital enerji fark: ile
orantil1 bir foton yayacaktir. Bu karakteristik foton enerjileri algilanarak kimyasal

kompozisyon nitel ve nicel olarak hesaplanabilir.

Onceden belirlenmis olan C-1 kordiyerit — miillit elde etmek iizere hazirlanan temel
kompozisyondan 50 gram alinarak XRF analizi Canakkale Seramik A.S. de
yaptirilmastir.

2.3.3 Yogunluk Hesaplamalari

Sinterleme isleminden sonra c¢ubuklarin hacim ve agirliklar1 kullanilarak

hacimsel yogunluklar1 asagidaki formiil ile hesaplandi:
i=— (1
=7 (2.1)

Formiilde m kiitleyi, v hacmi, d ise yogunlugu ifade etmektedir.
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2.3.4 Termal Genlesme Katsayisi Ol¢iimii

Sekil 2-3 Dilatometre

Genlesme katsayisi, bir maddenin 1s1 etkisiyle genlestigi miktarin belirlenmesi
icin kullanilan katsayidir. Birim hacimdeki bir maddenin birim sicaklik degisiminde
hacmindeki degisme miktar1 olarak tanimlanir. Is1 degisikligi etkisi altinda kalan bir
malzemeyi olusturan atomlarin, enerji diizeylerinin degismesi ile molekiiler bag
uzunluklar1 degisir. Dolayisiyla atomlar aras1 mesafelerin degismesi maddenin

hacmini de degistirir.

Termal genlesme kat sayisi her sicaklik i¢cin elde edilen ¢ubuklar boylari
kisaltilarak zimpara yardimi ile keskin bolgelerden kurtulmak amaci ile yuvarlandi.
Yuvarlanan ¢ubuklarin uglar1 daha dogru ol¢iimler alabilmek amaci ile birbirine
paralel ve diiz olacak sekilde ayarlandi. Daha sonra sinterlenmis silindirik gubuklarin
termal genlesme katsayilar1 10°K/dk 1sitma hiziyla NETZSCH otomatik dilatometre
(Sekil 2.3) kullanilarak oda sicakligi ile 1100°C sicaklig1 arasinda normal atmosfer

sartlar1 altinda olctldii.

2.3.5 Elastisite Modiilii (Young Modiilii) Ol¢iimii

Sekil 2-4 Grindo sonic frekans 6l¢lim teknigi
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Sinterlenmis numunelerin elastisite modiillii oda sicakliginda ASTM C1259-94
standartlarina dayanarak rezonans frekans modeliyle Grindo - Sonic sistem (Grindo —
Sonic MkV, J. W. Lemmens, Belgium) kullanilarak dl¢iilmiistiir. Bu sistemle sekilde
goriildiigii gibi numune 2 destek arasina konulur, destekler aras1 mesafenin formiilii

asagida verilmistir:
X =L-(Lx0224x2) (2.2)

Burada X destekler arasi mesafeyi, L sinterlenmis numunenin boyunu ifade
eder. Destekler arasina yerlestirilen ¢ubuga kiigiik bir tokmakla vurulur ve sensor
yardimi ile cihazdan frekans degeri okunur. Okunan bu frekans degerinin de yardimi

ile asagidaki formiile bagl olarak elastisite modiilii hesaplanir:
E = 0.9465 (mf?/b)(L3/t3) T, (2.3)
T, =1+ 6.585 (t/L)? (2.4)

Burada E elastisite modiilii, fr frekans, m kiitle, b genislik, L uzunluk, t

kalinlik ve T, diizeltme faktorinii ifade eder.
2.3.6 Uc Nokta Egme Deneyi

Sinterlenmis ¢ubuklarin egme mukavemetleri evrensel elektronik test aleti olan
5569 Model Instron cihaz ile dl¢tilmiistiir. ASTM C1161-90 standartlarina dayanarak
destekler arasi mesafe her numune igin 50 mm olarak ve kuvveti uygulayan piston
kafas1 hizi 1mm/dk olarak ayarlanmistir. Malzemenin uygulandigi orta noktada
egilmeye karsi zorlanma daha fazla oldugundan akmaya baslamasi ilk bu noktada
meydana gelmektedir. Ug nokta egme deneyi ile elde edilen mukavemet degeri

asagidaki formiile bagl olarak hesaplanir:
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Burada oa mukavemeti, F uygulanan kuvveti, b genislik ve h kalinlig1 ifade

eder.

2.3.7 X-isinlan Analizi

Elde edilen numuneler X- 1sinlar1 analizi yapmak amaci ile toz haline getirildi
ve Rigaku Dmax 2200 marka cihaz ile analiz yapildi. Rigaku D/Max-2200/PC XRD
Cihaz1 200 Vac 3q 20 A/50 Hz gii¢ kapasitesine sahip bir yiiksek teknoloji iirtinii
olup standart ve yiiksek sicaklik firin iiniteleri ile hizmet vermektedir. Cu kaynakh
(A4 1L-Cu /60 kV, 2.0 kw) X 1s1n1 tiipii ve tiipiin ani sicaklik degisimlerini kontrol
eden su sogutucusuna (Thermo NESLAB, M 100) sahip olan cihazda monokromatize
X-Ismi elde edilmesini saglayan Grafit Monokromator kullanilmaktadir. X-Ismi Toz
Difraktometre dedektoriiniin g-29 ve 2¢-q taramalar1 sonucu kirinim deseni elde
edilmektedir. Maddenin X-Ismn1 Kirinim Deseni verilerinin Jade 6.5 yazilim
programinda bulunan, PDF kart numaralarina sahip yaklasik 120.000 civarinda

madde ile karsilastirilmasi sonucu Kalitatif Mineral Analizi yapilmaktadir.

2.3.8 Taramali Elektron Mikroskobu Analizi

Kompozit numunelerdeki kristal fazimin gelisimini ve sinterleme sonrasinda olusan
mikroyapinin gelisimini incelemek amaciyla taramali elektron mikroskobu ile analiz
yapilmistir. Numuneler epoksi kalip i¢inde sabitlendikten sonra zimparalama
islemine tabi tutulmustur ve en son yiizeyin piiriizliliigiini iyice azaltmak icin
numuneler elmas pasta ile parlatilmigtir. Camsi fazin bulundugu kompozitte olusan
kristalleri ortaya g¢ikarmak icin parlatma islemini takiben HF (hidroflorik) asidi
kullanilarak daglama yapilmistir. Daglanan ve daglanmayan numuneler temizleme
isleminden sonra numunelerin iletkenliginin saglanmasi i¢in 3 dakika vakum altinda
altin ile kaplanmustir. Daha sonra Philips XL/SFE markali SEM cihazi kullanilarak
25kV uygulanan voltaj ile 250 ve 64000 biiyiitme araliginda dl¢timler yapilmustir.
Ayrica alinan goriintiilerdeki fazlarin kimyasal bilesimi i¢cin numunelere enerji

dagilimli X-1ginlar1 analizi yapilmis, fazlarmn bilesimleri hakkinda bilgi edinilmistir.
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3. DENEYSEL BULGULAR

Farkli oranlarda grafit-karbon igeren kordiyerit / miillit seramikleri farkli
oranlarda Si ve Al katkilariyla 9 farkli kompozisyon olarak hammaddelerden tek
pisirimle hazirlandi. Hazirlanan bu kompozisyonlarin sinterleme Oncesi ve sonrasi
yapilan analizler sonucunda mikroyap1 Ozellikleri ve mekanik 6zellikleri

incelenmistir.

3.1 XRF ANALIZi VE KOMPOZiSYONLAR

Grafit-C igeren kompozisyonlara temel olusturan cordiyerit miillit kompozit
seramigini  olusturmak {izere ham maddeleri igeren biinye 24 saat
karistirilip/6giitiilmistiir. Elde edilen camur kurutulup tokmakla toz haline
getirildikten sonra XRF analizli yapilmistir. Yapilan analizler sonucu Cordlit 1 (C-1)

olarak kodlanan kompozisyonun kimyasal analizi Tablo 3.1'de gésterilmistir.

Tablo 3.1 Kordiyerit/miillit kompozit seramik biinye i¢in tipik XRF analizleri

Oksit C-1A8.%
SiO, 39.20
Al,Os 48.26
CaO 1.51
TiO, 0.14
Fe.O3 0.63
MgO 4.27
Na,O 0.25
KO 0.18
Ateste Kayip 5.56

Elementel analizi yapilan CI kompozisyonu farkli oranda grafit-karbon

kullanilarak hazirlanmistir. Hazirlanan onciil  kompozisyonlardan elde edilen
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deneysel sonuglar g6z Oniinde bulundurularak, literatiirde de olumlu etkisi oldugu
belirtilen Si ve Al metalleri farkli oranlarda ilave edilmistir. Sonugta yapilan bu
calismada 9 farkli Karbon iceren kordiyerit / miillit kompozit seramikleri elde
edilmistir. Calismada hazirlanan kompozisyonlar ve kodlamalar1 Tablo 3.2'de

verilmistir.

Tablo 3.2 Kompozisyonlar ve kodlamalar:

KOMPOZISYONLAR (% agirhk)
REF 2 % 10 C
REF 3 %15 C
REF 4 %5C
REF 5 % 10 C % 5 Al
REF 6 Cl + % 10 C % 5 Si
REF 7 %5C % 5 Si
REF 8 %5C % 5 Al
REF 9 %5C % 2,5 Al + %25 Si
REF 10 %75C

3.2 TANE BOYUT DAGILIMI OLCUMLERI

Karistirma/6giitme isleminden sonra ¢amurlardan alinan numunelere pargacik
boyutu analizleri yapilmistir ve yapilan Slgiimler sonucunda elde edilen pargacik
boyutu - % hacim grafikleri Sekil 3.1, Sekil 3.2 ve Sekil 3.3'de verilmistir. Elde
edilen sekillerde de goriildiigii gibi yapilan analizler tiim kompozisyonlarm uni
model dagilima sahip oldugunu gosterir. Dagilimlarda tek maksimum nokta vardir.
Analizler sonucu elde edilen d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri ise Tablo 3.3, Tablo
3.4 ve Tablo 3.5'de gosterilmistir. Seramik biinyelerde par¢acik boyutu dagiliminin
verimli paketlenmeye olaganiistii bir etkisi oldugu bilinmektedir. Dolayisiyla
parcacik boyutu dagilimi ayn1 zamanda gozeneklerin sekli ve boyutu, cekme

davranis1 ve mikroyapi gelisimi tizerinde biiyiik bir etkiye sahiptir [Reed, 1995] .
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Sekil 3-1 REF 2, REF 5 ve REF 6 i¢in parcacik boyutu analizi

Sekil 3.1 incelendiginde %10 C igeren refrakterler karsilastirildiginda katki
icermeyen REF 2'nin tane boyutunun %5 Al i¢eren REF 5'den yiiksek %5 Si igeren
REF 6'dan ise diisiik oldugu goriilmiistiir. Ayrica REF 6’nin REF 2 ve REF 5'e gore
daha genis bir tane boyut dagilimma sahip oldugu anlasilmistir. Genel olarak
Tablo3.3'de d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerlerine bakildiginda ise %10 C iceren
refrakterlerin tane boyutlar1 arasinda ¢ok biiylik farkliliklara rastlanmadigi

anlagilmaktadir.

Tablo 3.3 REF 2, REF 5 ve REF 6 i¢in d (0.1), d (0.5) ve d (0.9) degerleri

REFRAKTER | d (0.1) nm d (0.5) nm d (0.9) nm
REF 2 722.125 1141.25 1625

REF 5 842.87 1125.67 1373

REF 6 612.48 838.38 1247.52

Sekil 3.2'de ise farkli karbon oranlarma sahip kordiyerit / miillit
kompozitlerinin parcgacik boyut dagilimi grafikleri verilmistir. Sirastyla % 5 ve % 10
C oranmna sahip REF 4 ve REF 2 kompozitlerin maksimum noktalar1 benzerdir ve
sirasiyla % 7.5 ve % 15 C oranmna ve benzer maksimum parcacik boyutuna sahip

REF 10 ve REF 3 kompozitlerinden gorece yiliksek bulunmustur.
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37

Tablo 3.4'de ise REF 2, REF 3, REF 4 ve REF 10 kompozitleri i¢in d(0.1),
d(0.5) ve d(0.9) degerleri verilmistir.

d (0.9)

Tablo 3.4 REF 4, REF 10, REF 2 ve REF 3 i¢gin d (0.1), d (0.5) ve
degerleri
REFRAKTER | d (0.1) nm d (0.5) nm d (0.9) nm
REF 4 657.73 840.17 1126.33
REF 10 1575.33 1753 2254
REF 2 842.87 1125.67 1373
REF 3 834.925 832.825 1088.575
35 1 REF 8
30 -
< 25 - REF 7 REF 9
2
Q 15 -
é 10 .
5 -
0 ™ ]
100 1000 10000
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Sekil 3-3 REF 7, REF 8 ve REF 9 i¢in pargacik boyutu analizi
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Sekil 3.3'de %5 C'lu farkli oranlarda Si ve Al katkilarina sahip kordiyerit /
miillit kompozitlerin pargacik boyutu - % Hacim grafikleri verilmistir. Sekilden de
anlagilacagr gibi REF 7, REF 8 ve REF 9 kompozitleri benzer tane boyut
dagilimlarina sahiptirler ve Tablo 3.5'de verilen d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri de

benzer dagilimlara sahip olduklarini dogrulamaktadir.

Tablo 3.5 REF 7, REF 9 ve REF 8 icin d (0.1), d (0.5) ve d (0.9) degerleri

REFRAKTER d (0.1) nm d (0.5) nm d (0.9) nm
REF 7 1030.27 1303.33 1799.75
REF 9 1771.33 2285.67 2764.67
REF 8 1204.33 1517 1888.67

3.3 YOGUNLUK OLCUMLERI

Yogunlagsma davraniglarini anlamak amaci ile farkli karbon oranlarma ve Si, Al
katkilarina sahip kordiyerit / miillit kompozitleri 1500°C ile 1600°C sicakliklar1
arasinda 50°C'lik pisirme araliklar1 ile 1'er saat sinterlenmistir. Sinterlenen
numunelerden elde edilen dikdortgen prizma numunelerin hacimsel yogunluklari
hesaplanmistir. Elde edilen veriler dogrultusunda Sekil 3.4, Sekil 3.5 ve Sekil 3.6'da
sinterleme sicakligina bagl olarak kordiyerit / miillit kompozitlerin yogunluklarinda

ki degisim incelenmistir.

Sekil 3.4'de % 10 C iceren kordiyerit / miillit kompozitleri incelenmistir. %10
C igeren REF 2 kompozitinin yogunlugunun artan sinterleme sicakhigi ile arttig1 ve
1550 - 1600°C arasinda bu artisin azalarak gerceklestigi goriilmiistiir. REF 2
kompozitinin hacimsel yogunlugu 1600°C'de 2.28 g/cm® maksimum degerine
ulagmistir. %10 C iceren % 5 Al katkil1 REF 5 kompoziti ise 1500°C'den 1600 °C'ye
kadar artan bir yogunlasma egilimi gdstermistir ve 1600°C'de 2.44 g/cm® maksimum
yogunluguna ulasmistir. %10 C igeren, % 5 Si katkilh REF 6 kompozisyonu ise
1500°C'den 1600'ye gorece diisiik bir yogunlasma gostermistir ve degerini 1.69
glcm®den 1.87 g/cm®e yiikseltmistir.
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REF 5

Sekil 3-4 REF 2, REF 5, REF 6 kompozitlerinin sinterleme sicakliklarina gore
yogunluklarindaki degisim

Sekil 3.5'de ise sirasiyla % 5, % 7.5, % 10 ve % 15 karbon igeren REF 4, REF
10, REF 2 ve REF 3 kompozitlerinin sinterleme sicakligma bagli yogunluk
degisimleri  grafigi verilmistir. Elde edilen grafiklerde tiim kompozit

kompozisyonlar1 i¢in artan sinterleme sicakligr ile hacimsel yogunlugun arttigi

gozlemlenmistir.
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Sekil 3-5 REF 4, REF 10, REF 2, REF 3 kompozitlerinin sinterleme
sicakliklarina gore yogunluklarindaki degisim
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Ayrica Sekil 3.5'c gore karbon oranlarina bakildiginda ise kompozisyon
icerisinde ki karbon oranmi azaldik¢a yogunluklarda artis meydana gelmistir. % 15
karbon igeren REF 3 kompozitinde 1500°C'de yogunluk 1.85 g/cm?® iken 1600°C'de
2,19 g/lcm*diir. Fakat % 5 karbon iceren REF 4 kompozitine bakildiginda ise bu
degerler sirasiyla 2.35 g/cm® ve 2.63 g/cm® olarak bulunmustur. % 7.5 karbon ieren
ve %10 karbon iceren REF 10 ve REF 2 kompozitleri ise birbirine paralel bir
yogunlasma davranisi gostermistir.1600°C'de ise sirastyla 2.28 g/cm® ve 2.39 glem®

maksimum degerlerine ulasmiglardir.
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Sekil 3-6 REF 7, REF 8, REF 9 kompozitlerinin sinterleme sicakliklarma gore
yogunluklaridaki degisim

Sekil 3.6'da ise % 5 karbon igeren kordiyerit / miillit kompozitlerine sirasiyla
% 5 Si katkisi, % 2.5 Si+ % 2.5 Al katkist ve %5 Al katkist yapilan REF 7, REF 9
ve REF 8 kompozitlerinde sinterleme sicakliginin yogunluga etkisi goriilmektedir. %
5 Si katkih REF 7 kompoziti 1500°C'de 2.09 g/cm® yogunluga sahipken artan
sinterleme sicakligiyla 1550°C'de degerini 2.38 g/cm®e ¢ikarir. 1550°C'den 1600
°C'ye ise yogunlasma hizinmn diistiigii ve 2.44 g/cm® maksimum degerine ulastig
anlasilmaktadir. % 2.5 Si + % 2.5 Al katkih REF 9 ile % 5 Al katkih REF 8

kompozitleri ise birbirine yakin sinterleme davranigi gosterirler. 1500°C'de REF 9 ve
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REF 8 icin yogunluk degerleri 1.95 g/cm?® ve 1.92 g/cm? iken 1600°C'ye ¢ikildiginda

ise sirastyla 2.27 g/em® ve 2.33 g/cm® degerlerine ulasirlar.

3.4 GOZENEKLILIGIN MIKROYAPISAL OLARAK
INCELENMESI

Cam faz olusumunun yogunlagmaya etkisi ayrica SEM mikroyapi1 fotograflari
ile goriintiilenmistir. Sekil 3.7'de sirastyla REF 2, REF 5 ve REF 6, Sekil 3.8'de
sirastyla REF 4, REF 2, REF 3 ve Sekil 3.9'da ise REF 7 i¢in artan sinterleme
sicakligi ile gozenek dagilimindaki ve miktarindaki farkliliklar gosterilmistir. Diisiik
sicakliklarda sinterlenmis numunelere bakildiginda tamamlanmamis yogunlagmanin
sonucu olarak tiim kompozisyonlarm numunelerinin ¢ok sayida bir birine baglanmig
kiiciik gozenekleri igerdigi agikga goriiliir. Sinterleme sicakligi arttikga yogunluk
degerlerinin maksimum oldugu 1600°C sinterleme sicakliklarina ¢ikildiginda
kompozisyonlar da yogunluk artiglarina bagh olarak kiigiik gézeneklerin kayboldugu
ve gozeneklerin birleserek daha biiyiik gdzenekleri olusturduklar1 ve yogunlagmanin

fazla oldugu kompozisyonlarda gozeneklerin izole hale geldigi goriilmiistiir.

Sekil 3.7'deki SEM goriintiileri incelendiginde % 10 grafit-C igeren kordiyerit /
miillit kompozitlerinde % 5 grafit-C i¢ceren REF 5'in yogunlugunun sadece grafit-C
iceren REF 2'ye oranla daha yiiksek artis gdsterdigi ve % 5 Si iceren REF 6'da ise

yogunlasmanin diisiik oldugu goriilmektedir.

Sekil 3.8'deki SEM goriintiileri incelendiginde artan karbon yiizdesi ile
yogunluk artisinin azaldigi sirasiyla % 5 grafit-C iceren REF 4, % 10 grafit-C igeren
REF 2 ve % 15 grafit-C iceren REF 3 kordiyerit / miillit kompozitlerinin gdzenek

dagilimlarina ve miktarlarina bakildiginda anlasilmistir.

Sekil 3.9'deki SEM goriintiileri ise %5 karbon igeren, % 5 Si katkili REF 7
kordiyerit /miillit kompozitlerin de 1500°C'den 1550°C'ye gegerken hizli bir
yogunluk artig1 gergeklestigi ve 1550°C'den 1600°C'ye gecerken ise yoZunlagsmada

onemli oranlarda artis gergeklesmedigini gdstermistir.



42

2 AEEN S5 X A .5
AccV Spot Magn Det WD F——————— 200 um ~#*AccV Spot Magn
25.0kV 3.0 250x BSE 5.1 GYTE - G 25.0 KV 3.0 250x

AccV SpotMagn Det WD ———mM
160KV 30 250x  BSE 5.1 GYTE

AccV  Spot Magn Det WD F——————— 200 um |42 “AccV SpotMagn Det WD F————— 200 um
250kV 3.0 250x  BSE 48 GYTE ) 15.0kV 80 260x  BSE 53 GYTE

Sekil 3-7 1500°C ve 1600°C sinterleme sicakliklarinda 250 biiylitmede
gbzeneklilik goriintiileri (a: REF 2, b: REF 5, c: REF 6)
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Sekil 3-8 1500°C ve 1600°C sinterleme sicakliklarinda 250 biiylitmede
gozeneklilik gorintiileri (d: REF 4, a: REF 2, e: REF 3)
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Sekil 3-9 1500°C, 1550°C ve 1600°C sinterleme sicakliklarinda 250
biiytitmede gozeneklilik goriintiileri (f: REF 7)
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3.5 X —ISINLARI KIRINIMI ANALIZI

Sinterleme sonrasinda elde edilen grafit-C iceren kordiyerit / miillit kompozit
numuneleri X-igmnlar1 kirinim analizi yapmak amaci ile toz haline getirilmistir.
Yapilan X-1ginlar1 analizi ile kompozit numunelerinde sinterleme sicakligina bagli
olarak mikroyapida mevcut olan ve gelisen fazlarin tayini ve gelisen fazlarda
herhangi bir degisim olup olmadigini anlamak hedeflenmistir. REF 2, REF 3, REF 4,
REF 5, REF 6, REF 7, REF 8, REF 9 ve REF 10 kompozitleri i¢in yapilan X-1ginlar1
kirmim analizleri Sekil 3.10 — Sekil 3.18 arasindaki sekillerde gosterilmistir.

T A *’\ M+A
A M+A
1 600(>C : -“\MM - l s A M 1+ }

A n
, sﬂ
M ns Ml Mm MM MM \‘M [ “"’w‘ “

| '»,«\AW_HW,WW-\ OUTOPRY WIWN FOW L W0 F I 1, - STV S 7 WU L\

1450°C A
B W .

1400°C

1A 1 "‘n )\ ™

O N PR 1 | SO, 7 NV G NP | SR WAV AP VAT I Y

M

10 20 30 40 50 60 70
2Teta (20)

Sekil 3-10 REF 2 kompozitinin sinterleme sicakliginin fonksiyonu olarak X-
Isinlar1 analizleri

Sekil 3.10'da % 10 grafit-C iceren REF 2 kompozitinin X-Isin1 difraksiyon
desenleri sinterleme sicakliginin fonksiyonu olarak gosterilmistir. 1400°C'den
1600°C'ye kadar analizi yapilan numunelerde bulunan kordiyerit, miillit, silisyum
karbiir, korundum ve spinel pikleri sirasiyla C, M, S, A ve Sp simgeleri ile
gosterilmistir. Artan sinterleme sicaklii ile kordiyerit kristalin fazlarinin siddeti

azalmigtir ve bazi arastrmacilar tarafindan ve daha Once yapmis oldugumuz
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caligmada da belirtildigi gibi kordiyeritin tamamen yok oldugu sicakligin yani,
1450°C'nin tizerindeki sicakliklarda sinterlenen numunelerde kordiyerit piklerine
rastlanmamistir ve kordiyerit eriyerek camsi fazi olusturmustur[Mussler, 1984;
Capoglu, 2009a; Capoglu, 2009b; Bas, 2009]. 1450°C'de ayrica ana faz olarak miillit
gozlemlenmistir ve miillit fazlarinin yani1 sira daha az bulunan, disiik kristallige
sahip korundum fazi bulunmustur. Artan sinterleme sicakligiyla 1500°C'ye
ulagildiginda miillit piklerinde 6nemli bir degisiklik meydana gelmemistir fakat
korundum miktar1 nispeten artmis ve spinel ve SiC piklerinin olustugu
gozlemlenmistir. Sinterleme sicakligi 1500°C'den 1600°C'ye ¢iktiginda ise miillit
fazlarmin nispeten azaldigi goriilmiis ve spinel fazina rastlanamamistir. Ayrica

1600°C'de korundum ve SiC piklerinde artis meydana geldigi goriilmiistiir.
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Sekil 3-11 REF 3 kompozitinin sinterleme sicakliginin fonksiyonu olarak X-
Isinlar1 analizleri

Sekil 3.11'de % 15 grafit-C i¢eren REF 3 kompozitinin X-Ism1 difraksiyon desenleri
sinterleme sicakligmin fonksiyonu olarak gosterilmistir. 1400°C'den 1600°C'ye
kadar analizi yapilan numunelerde bulunan kordiyerit, miillit, silisyum karbiir,

korundum ve kuvars pikleri sirasiyla C, M, S, A ve Q simgeleri ile gosterilmistir. Bu
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kompozitte de artan sinterleme sicakligi ile kordiyerit kristalin fazlarinin siddeti
azalmigtir ve 1450°C'nin {izerindeki sicakliklarda sinterlenen numunelerde,
kordiyerit piklerine rastlanmamigtir. Kordiyerit eriyerek camsi fazi olusturmustur.
1450°C'de ayrica miillit fazlar1 ana faz olarak gozlemlenmistir ve miillit fazlarmin
yant sira daha az bulunan, diisiik kristallige sahip korundum fazi ¢ok diisiik seviyeler
de bulunmustur. Miillit ve korundum piklerinin siddetinde 1500°C'ye kadar 6nemli
bir degisiklik meydana gelmemistir, 1550°C'ye gelindiginde ise nispeten arttigi
goriilmiistiir. 1500°C'de ayrica kuvars fazlarmin olugsmaya basladigi goriilmiistiir.
1600°C'de ana faz olan miillit piklerinin olduk¢a azaldigi ve miillitin yapida min6r
faz olarak bulundugu gorilmiistir. Korundum fazinda ise onemli &lglide artis
meydana gelmistir ve ana fazin korundum oldugu gorilmiistiir. Yapida ayrica
1600°C'de SiC fazinm olustugu da X-1s1n1 difraksiyon desenlerinden anlasilmaktadir.
Yap1 icerisinde az miktarda bulunan kuvars fazi 1600°C'de ortamda varligmi

surdirmektedir.
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Sekil 3-12 REF 4 kompozitinin sinterleme sicakligmin fonksiyonu olarak X-
Isinlar1 analizleri

Sekil 3.12'de % 5 grafit-C igeren REF 4 kompozitinin X-Ismi difraksiyon

desenleri sinterleme sicakliginin fonksiyonu olarak gdsterilmistir. 1500°C'den
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1600°C'ye kadar analizi yapilan numunelerde bulunan miillit, silisyum karbiir ve
korundum pikleri sirasiyla M, S ve A simgeleri ile gosterilmistir. 1500°C'de elde
edilen X-1g11 difraksiyon desenlerine gore ana kristalin faz miillittir, korundum ve
SiC kristalleri ise yapida mindr faz olarak bulunmuslardir. Sinterleme sicakligi
1500°C'den 1550°C'ye ¢ikarildiginda ise ana kristalin faz olan miillit piki siddetini
arttirmistir. Ayrica, korundum ve SiC kristallerinin pikleri de siddetlerini nispeten
arttrmislardir. 1600°C'ye gelindiginde ise miillit kristallerinin pik siddetleri az
miktarda diismesine ragmen yapida ana faz olarak bulunmaya devam etmistir.
Yapida az bir miktarda bulunan korundum ve SiC kristallerinin pik siddetlerinde ise

bir miktar artis meydana gelmistir.
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Sekil 3-13 REF 5 kompozitinin sinterleme sicakligiin fonksiyonu olarak X-
Isinlar1 analizleri

Sekil 3.13'de REF 5 kompozitinin X-Isin1 difraksiyon desenleri sinterleme
sicakligmin fonksiyonu olarak gosterilmistir. 1500°C'den 1650°C'ye kadar analizi
yapilan numunelerde bulunan miillit, silisyum karbiir, korundum, spinel ve kuvars
pikleri sirasiyla M, S, A, Sp ve Q simgeleri ile gosterilmistir. 1500°C'de ana faz olan
miillit kristalinin pik siddetlerinde 1550°C'de Onemli bir degisiklik meydana
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gelmemis, 1600°C'de bir miktar diislis gergeklesmis ve 1650°C'de siddetini tekrar
arttirarak yapida varligini ana kristalin faz olarak siirdiirmeye devam etmistir.
1500°C'de mindr faz olarak bulunan korundum kristalleri ise artan sinterleme
sicakligr ile pik siddetlerini arttirmis ve 1650°C'ye bakildiginda ana kristalin faza
doniistiigli gozlemlenmistir. Yapida minor faz olarak bulunan SiC kristallerinin pik
siddetleri incelendiginde de 1500°C'den 1650°C'ye kadar SiC Kkristallerinin
miktarinda artis gerceklestigi goriilmiistiir. Yapida ¢cok diisiik miktarlarda bulunan
kuvars ve spinel fazlar1 ise 1500°C'den 1650'ye kadar onemli bir degisiklige

ugramamisgtir.
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Sekil 3-14 REF 6 kompozitinin sinterleme sicakliginin fonksiyonu olarak X-
Isinlar1 analizleri

Sekil 3.14'de % 10 grafit-C ve % 5 Si i¢eren REF 6 kompozitinin X-Isimni1
difraksiyon desenleri sinterleme sicakliginin fonksiyonu olarak gosterilmistir.
1500°C'den 1650°C'ye kadar analizi yapilan numunelerde bulunan miillit, silisyum
karbiir, korundum, spinel ve kuvars pikleri sirastyla M, S, A, Sp ve Q simgeleri ile
gosterilmistir. Yapilan X-151n1 kirmim analizi sonucu 1500°C'de ana kristalin fazin
miillit oldugu anlagilmigtir. Miillit fazinin yan1 sira az miktarda korundum, kuvars ve

SiC fazlarmna rastlanmistir. SiC kristallerinin pik siddetleri; sicakligm 1500°C'den
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1650'ye arttirilmastyla siirekli bir artig gostermistir. 1500°C'den 1550°C'ye kadar
miillit ve kuvars kristallerinin pik siddetleri artmis, fakat 1550°C'den 1650°C'ye
piklerin siddetleri nemli miktarda azalmistir ve 1650°C'de yapida kuvars piklerine
rastlanmamistir. Korundum pikinde ise 1550°C'de Onemli bir artis meydana
gelmemesine ragmen 1650°C'de siddetini Onemli derecede arttirmigtir. Ayrica

1650°C'de spinel olusumu gozlemlenmistir.
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Sekil 3-15 REF 7 kompozitinin sinterleme sicakliginin fonksiyonu olarak X-
Isinlar1 analizleri

Sekil 3.15'de %5 C ve %5 Si iceren REF 7 kompozitinin X-Ism difraksiyon
desenleri sinterleme sicakliginin fonksiyonu olarak gosterilmistir. 1500°C'den
1600°C'ye kadar analizi yapilan numunelerde bulunan miillit, silisyum karbiir ve
grafit pikleri sirastyla M, S ve G simgeleri ile gosterilmistir. 1500°C ana kristalin faz
olan miillitin yani1 sira mindr faz olarak grafit piklerine rastlanmistir. SiC
kristallerinin pikleri ilk olarak 1550°C'de gézlemlenmistir ve artan sinterleme
sicakligi ile miillit ve SiC piklerinin siddetleri de artmustir. 1600°C'ye gelindiginde

ise yapida sadece miillit ve SiC piklerinin var oldugu gézlemlenmistir.
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Sekil 3-16 REF 8 kompozitinin sinterleme sicakligmin fonksiyonu olarak X-
Isinlar1 analizleri

Sekil 3.16'da % 5 grafit-C ve % 5 Al igeren REF 8 kompozitinin X-Isin1
difraksiyon desenleri sinterleme sicakliginin fonksiyonu olarak gosterilmistir.
1500°C'den 1600°C'ye kadar analizi yapilan numunelerde bulunan miillit, silisyum
karbiir, korundum, spinel ve grafit pikleri sirasiyla M, S, A, Sp ve G simgeleri ile
gosterilmistir. 1500°C'de ana kristalin faz olan miillitin yani swa bir miktar
korundum, SiC ve spinel kristallerine rastlanmustir. Miillit faz1 1550°C'de bir miktar
artmis, 1600°C'de bir miktar azalmistir ve genel olarak yapidaki miktarinda 6nemli
bir degisiklik olmamustir. Artan sinterleme sicakligi ile korundum ve SiC piklerinin
siddetlerinde azda olsa bir artis meydana gelmistir. 1550°C'de pik siddeti bir miktar
artan korundumun sinterleme sicakligi 1600°C'ye ulastiginda pik siddetinde 6nemli
bir artis meydana gelmistir. Yapida az miktarda bulunan spinel fazi ise sinterleme
sicakligr arttikca azalmig ve 1600°C'de ise her hangi bir spinel pikine
rastlanmamistir. 1550°C'de varlig1 gozlenen grafit pikinin siddeti 1600°C'de 6nemli

miktarda azalmustir.
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Sekil 3-17 REF 9 kompozitinin sinterleme sicakligimin fonksiyonu olarak X-
Isinlar1 analizleri

Sekil 3.17'de % 5 grafit-C, % 2.5 Al ve % 2.5 Si i¢ceren REF 9 kompozitinin X-
Isin1 difraksiyon desenleri sinterleme sicakliginin fonksiyonu olarak gosterilmistir.
1500°C'den 1600°C'ye kadar analizi yapilan numunelerde bulunan miillit, silisyum
karbiir, korundum ve spinel pikleri sirasiyla M, S, A ve Sp simgeleri ile
gosterilmistir. 1500°C'de ana kristalin faz olarak bulunan miillit fazinin yanm sira
diisiik oranda korundum, SiC ve spinel fazlarina rastlanmistir. Artan sinterleme
sicakhigi ile miillit kristallerinin pik siddetlerinin azaldig1 géziikmektedir. Korundum,
SiC ve spinel fazlarinda ise 6nemli degisim meydana gelmemistir. 1500°C'den
1600°C'ye cikildiginda spinel fazinmn pikleri yaklasik olarak ayni siddetlerde
saptanmig, korundum fazinin piklerinin siddeti bir miktar artarken SiC fazmin pik
siddetleri ise 1550°C'ye kadar bir miktar artmis ve 1600°C'ye ¢ikildiginda ise bir

miktar azalmistir.
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Sekil 3-18 REF 10 kompozitinin sinterleme sicakligiin fonksiyonu olarak X-
Isinlar1 analizleri

Sekil 3.18'de % 7.5 grafit-C igeren REF 10 kompozitinin X-Isin1 difraksiyon
desenleri sinterleme sicakliginin fonksiyonu olarak gdosterilmistir. 1500°C'den
1600°C'ye kadar analizi yapilan numunelerde bulunan miillit, silisyum karbiir,
korundum, spinel ve grafit pikleri swrastyla M, S, A, Sp ve G simgeleri ile
gosterilmistir. 1500°C'de ana kristalin faz olan miillitin yani swra korudum, SiC,
spinel ve grafit fazlar1 tespit edilmistir. 1500°C'den 1550’ye ¢ikildiginda miillit ve
spinel fazlarinin pik siddetlerinde 6nemli bir degisiklik meydana gelmemistir. Fakat
1600°C'ye ¢ikildiginda miillit ve spinel fazlarinin pik siddetlerinin bir miktar azaldig:
gbézlemlenmistir. Korundum ve SiC kristal fazlarinin pik siddetleri sicaklik
1500°C'den 1600°C'ye ¢ikarken giderek artmistir. Grafit faz1 pik siddetleri ise
1500°C'den 1600°C'ya ¢ikildik¢a azalmistir.

3.6 ENERJI DAGILIMLI X-ISINLARI ANALIZI

Grafit — C igeren kordiyerit / miillit seramik numunelerin de sinterlemenin

mikroyap1 olusumlarinaetkisini gérmek ve olusan kristalleri tespit etmek amac ile
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1500°C, 1550°C ve 1600°C'de REF 2 ve REF 7 kompozitlerine; 1500°C ve
1600°C'de ise REF 3, REF 4, REF 5 ve REF 6 kompozitlerine EDX analizi
yapilmistir. Yapilan analizler sonucu elde edilen goriintiiler ve EDX desenleri Sekil

3.19 — Sekil 3.40 arasinda verilmistir.

Sekil 3.19 ve Sekil 3.20'de % 10 grafit-C iceren REF 2 kompozitinin 1500°C
sinterleme sicakliginda elde edilen numuneleri i¢in EDX analizi goriintiileri ve EDX

desenleri verilmistir.
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Sekil 3-19 REF 2 kompozitinin 1500°C'de ki EDX analizi alman bolgeler ve
EDX desenleri
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Sekil 3.19'da elde edilen goriintiilerde 1 numarali bolgeden alinan, 1. EDX
deseni incelendiginde SiC yapisinin meydana geldigi ve bu yapinin altinda bulunan
miillit kristallerinin varlig1 nedeniyle indis deseninin miillit ve SiC kristallerine ait
oldugu distiniilmistiir. Ayrica, EDX desenindeki C'a ait pikin siddetinin yiliksek
olmas1 SiC olusturmak iizere reaksiyona girmeyerek kalan kalint1 grafit-C varligma
da isaret etmektedir. 2 numarali bélgede de 2. EDX desenine bakilarak benzer bir
durum s6z konusu oldugu ve yapida SiC kristallerinin ve kalinti grafit — C'un
olabilecegi ifade edilebilir. 3, 4, 5 ve 6 numarali bolgeleri temsil eden 3. EDX deseni

g6z Oniinde bulundurularak bu yapilarin miillit kristali oldugu tespit edilmistir.

Sekil 3.20'de 1, 2 ve 3 numarali bolgeleri temsil eden 1. EDX deseni
incelendiginde bu yapilarm miillit kristalleri oldugu tespit edilmistir. 4 numarali
bolgeye yapilan bolgesel EDX analizi sonucu elde edilen 4. EDX deseninde O
pikinin yok denecek kadar az olmasi, C pikinin yiiksek olmasi, ayn1 zamanda Al, Si
piklerinin varligi dolayisiyla bu yapida AlsCs olusumundan siiphelenilmistir. 4
numarali bolgeden elde edilen goriinti bir kademe daha biyiiltiilerek
detaylandirilmis ve tam bolgeden saptanan EDX desenine bakilarak bu yapida ayri
ayr1 SiC ve AlCsz olusumundan siiphelenilmistir. SiC olusumu X-Isinlar1 kirmim
deseni analizi ile desteklenirken Al,Cs olusumu X-Isinlar1 kirmim deseni analizi ile
desteklenmemistir. Bunun sebebinin XRD analizinin 0lglim limitlerinden
kaynaklandig1 ve Al4C; fazlarmin miktarmin %3'lin altinda oldugundan dolayr XRD
analizi sonucu saptanamamis olabilecegi dislniilmiistiir. Ayrica yapilan
termodinamik ¢alismalarda Al;C; olusumunun indirgeyici ortamda, yiiksek
sinterleme sicakliklarinda ve C varliginda s6z konusu oldugu belirtilmistir[Aneziris,

2007; Lee, 2001a; Vandchali, 2008; Lee, 2001b].
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Sekil 3-20 REF 2 kompozitinin 1500°C'de ki EDX analizi alman bolgeler ve
EDX desenleri
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Sekil 3-21 REF 2 kompozitinin 1550°C'de ki EDX analizi alinan bolgeler ve
EDX desenleri

Sekil 3.21'de % 10 grafit-C iceren REF 2 kompozitinin 1550°C sinterleme
sicakliginda elde edilen numuneleri icin EDX analizi goriintiileri ve EDX desenleri
verilmistir. 1, 2 ve 3 numarali bolgeleri temsil eden 1. EDX deseninden bu yapilarin
miillit kristaline ait oldugu tespit edilmistir. 4 numarali bdlgenin EDX deseninin sekil
3.19 ile benzer sekilde SiC ve XRD analizinde tespit edilememesine ragmen AlsCs
yapilara ait oldugu diistiniilmektedir. Goriintiisii alinan bu yapmin incelendiginde
morfolojik olarak da biinye i¢indeki diger yapilardan farkli oldugu géziikmektedir. 5
ve 6 numarali bolgelere bakildiginda ise yapilarin sirasiyla SiC, kalmnt1 grafit — C ve

kalint1 grafit — C oldugu bu bdlgelerin etrafinda ve altina mevcut olan miillit
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kristallerinin de varligi ile 5. ve 6. indis deseninin sirasiyla SiC, kalint1 grafit — C,

miillit ve kalint1 grafit — C, miillite ait oldugu diistiniilmiistiir.
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Sekil 3-22 REF 2 kompozitinin 1600°C'de ki EDX analizi alman bolgeler ve
EDX desenleri

Sekil 3.22 ve Sekil 3.23'de REF 2 kompozitinin 1600°C sinterleme
sicakliginda elde edilen numuneleri i¢in EDX analizi goriintiileri ve EDX desenleri

verilmistir.
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Sekil 3.22'de 1 ve 2 numarali bolge 1. EDX deseni ile gosterilmistir. Bu
bolgelerdeki yapilarin miillit oldugu ve etrafinda SiC ya da kalint1 Si olabilecegi
diistiniilmektedir. 3 numarali bélgede miillit izerinde kalint1 grafit — C olustugu 3.
EDX desenine bakarak tahmin edilmistir. 4 numaral bdlgeyi temsil eden 4. EDX
desenlerinin miillit tizerine depozit olmus kalint1 grafit — C kristallerine ait oldugu
diistiniilmiistiir. 5 numaral bolgeden elde edilen 5. EDX desenine gore bu bdlgedeki
yapimin formunu koruyamayan miillit kristali oldugu tespit edilmistir. 6. EDX
desenine bakarak 6 numarali bdlgenin de SiC ve XRD ile desteklenmemesine
ragmen AlsC; Yyapilarma ait oldugu 1500°C ve 1600°C’de elde edilen EDX

desenlerindeki goriintiilerle benzer sebeplerden diisiiniilmiistiir.
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Sekil 3-23 REF 2 kompozitinin 1600°C'de ki EDX analizi alinan bolgeler ve
EDX desenleri
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Sekil 3.23'de 1. EDX deseni incelendiginde 1 numarali bdlgedeki yapinin
formu bozulmus veya camsi fazdan gelisen miillit oldugu tahmin edilmistir. 2
numarali bolgede ise kalint1 metalik Al ve Si olabilecegi ifade edilebilir. 3 numarali
bolgeyi temsil eden 3. EDX desenine ait olan piklerin ise SiC ve diisiik miktarda,
XRD analizinde tespit edilememesine ragmen AlsCs oldugu kanisina varimistir. 4

numaralit bolgeyi temsil eden yapmin miillit oldugu 4. EDX desenlerinden tespit

edilmistir.
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Sekil 3-24 REF 3 kompozitinin 1500°C'de ki EDX analizi alinan bolgeler ve
EDX desenleri
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Sekil 3.24'de % 15 grafit — C igeren REF 3 kompozitinin 1500°C sinterleme
sicakliginda elde edilen numuneleri i¢in EDX analizi goriintiileri ve EDX desenleri
verilmistir. 1, 2, 3, 4 ve 5 numarali bolgeleri temsil eden 1. ve 3. EDX desenleri goz
oniinde bulundurularak yapilarin miillit kristaline ait oldugu tespit edilmistir. 6 ve 7
numarali bolgeleri temsil eden 6. ve 7. EDX deseninden yiiksek C varliginda
kararliligin1  koruyan miillit ile etkilesimde AlsCs kristallerine ait oldugu
diistiniilmistiir. Bu bolgede de daha once bahsedildigi gibi AlsCs kristallerinin
miktarmin % 3’iin altinda olmasmdan dolay1 XRD’de saptanamadig1 diistiniilmiistiir.
8 numarali bolgede ise ¢evredeki Al,Ojz ile etkilesimde serbest grafit — C oldugu

tahmin edilmistir.
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Sekil 3-25 REF 3 kompozitinin 1600°C'de ki EDX analizi alinan bolgeler ve
EDX desenleri



62

v

“JAccV Spot Magn Det WD F—— 2um
250kv 3.0 16000x BSE 6.1 GYTE

\

TAM BOLGE

Sekil 3-26 REF 3 kompozitinin 1600°C'de ki EDX analizi alman bolgeler ve
EDX desenleri

Sekil 3.25 ve Sekil 3.26'de % 15 grafit — C i¢eren REF 3 kompozitinin 1600°C

sinterleme sicakliginda elde edilen numuneleri icin EDX analizi goriintiileri ve EDX

desenleri verilmistir.
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Sekil 3.25'de 1. EDX deseninden 1,2 ve 3 numarali bolgelerdeki yapilarin
miillit oldugu tespit edilmistir. 4 numarali bolgeyi temsil eden 4. EDX deseninden bu
bolgede ayr1 ayr1 SiC ve AlsCs kristallerine ait oldugu ifade edilebilir. SiC olusumu
X-Isinlar1 kirinim deseni analizi ile desteklenirken Al;Cs; olusumu X-Isinlar1 kirinim
deseni analizi ile desteklenmemistir. Bunun sebebinin de benzer sekilde XRD
analizinin 6l¢lim limitlerinden kaynaklandig1 ve AlsCs fazlarmin miktarinin %3'iin
altinda oldugundan dolayr XRD analizi sonucu saptanamamis olabilecegi
distiniilmiistiir. 5 numarali bolgede ise 5. EDX deseni gdz oniinde bulundurularak

miillit izerinde gelismis SiC yapilarinin var oldugu diistiniilmiistir.

Sekil 3.26'da 1 ve 2 numarali bolgeleri temsil eden 1. ve 2. EDX desenleri
incelendiginde; O pikinin yok denecek kadar az olmasi, C pikinin yiiksek olmasi,
ayn1 zamanda Al, Si piklerinin varlig1 dolayisiyla bu yapida Al;C; olusumundan
stiphelenilmistir. SiC olusumu X-Isinlar1 kirinim deseni analizi ile desteklenirken
Al,C3 olusumu X-Isinlar1 kirmim deseni analizi ile desteklenmemistir. Bunun
sebebinin XRD analizinin 6lglim limitlerinden kaynaklandigi ve Al;C; fazlarmnin
miktarmin %3'n altinda oldugundan dolayr XRD analizi sonucu saptanamamis
olabilecegi diisiinlilmiistiir. Ayrica yapilan termodinamik c¢alismalarda Al4Cs
olusumunun indirgeyici ortamda, yiiksek sinterleme sicakliklarinda ve C varliginda
s6z konusu oldugu belirtilmistir[ Aneziris, 2007; Lee, 2001a; Vandchali, 2008; Lee,
2001b]. 3 ve 4 numarali bolgelerdeki yapilarin 3. ve 4. EDX desenleri incelendiginde
ise miillit kristallerine ait olduklar1 tespit edilmistir. 1 numarali bdlge civarina
yapilan biiylitme ile elde edilen yeni bolgeye tam bdlge taramasi yapildiginda EDX

deseninden bu bolgede SiC kristallerinin varligi tespit edilmistir.
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Sekil 3-27 REF 4 kompozitinin 1500°C'de ki EDX analizi alinan bolgeler ve
EDX desenleri

Sekil 3.27'de % 5 grafit — C iceren REF 4 kompozitinin 1500°C sinterleme
sicakliginda elde edilen numuneleri i¢cin EDX analizi goriintiileri ve indis desenleri
verilmigtir. 1, 2 ve 3 numarali bolgelerini gosteren 1. EDX desenlerinden bu
bolgelerin miillit kristali oldugu anlasilmistr. 4. EDX deseni gbz Oniinde
bulundurularak 4 ve 5 numarali bolgelerin kalint1 Al,O3 {izerine deposit olmus grafit-
C yada SiC olabilecegi ifade edilebilir. 6 numarali bolgeye ait EDX deseninden bu
bdlgenin SiC kristallerine ait oldugu ve yapmin ¢evresinde miillit kristalleri oldugu
tahmin edilmistir. 7. EDX deseni incelendiginde ise bu bdlgede yiiksek sicaklikta Al
varligi ve rediikleyici ortamdan dolayr Al:Cs; olusmus olabileceginden

stiphelenilmistir. Bu bolgedeki Al4C3 olusumu da XRD analizi ile desteklenmemistir.
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Sekil 3-28 REF 4 kompozitinin 1600°C'de ki EDX analizi alman bolgeler ve
EDX desenleri

Sekil 3.28'de % 5 grafit — C igceren REF 4 kompozitinin 1600°C sinterleme
sicakliginda elde edilen numuneleri icin EDX analizi goriintiileri ve EDX desenleri
verilmistir. 1, 2, 3 ve 4 numarali bolgelerin millit kristaline ait oldugu 1. EDX
deseninden tespit edilmistir. 5 numarali bolgeye ait olan 5. EDX deseni miillitten
etkilenmis ve tlizerinde birikmis SiC kristallerine rastlanmistir. 6 ve 7 numaral
bolgelerde ise SiC kristalleri ve c¢evresindeki miillit kristallerinden 6. ve 7. EDX

deseninin elde edildigi diisliniilmiistiir. 8 numarali bdlgenin ise kirilmis miillit
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kristaline ait oldugu ve bu bolgenin ¢evresinde de C kalintilar1 bulundugu 8. indis

deseninden anlagilmstir.
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Sekil 3-29 REF 5 kompozitinin 1500°C'de ki EDX analizi alman bolgeler ve
EDX desenleri

Sekil 3.29'da % 10 grafit — C ve % 5 Al igeren REF 5 kompozitinin 1500°C
sinterleme sicakhiginda elde edilen numuneleri i¢in EDX analizi goriintiileri ve EDX
desenleri verilmistir. 1. ve 3. EDX desenleri géz oniinde bulundurularak 1 ve 3
numarali bolgelerde ayr1 ayr1 SiC ve AliCs; olusumundan siiphelenilmistir. SiC

fazmin varhigi XRD ile desteklenirken AliCsz fazinin varligir desteklenmemistir. 2



67

numarali bolgenin 2. EDX deseninden kalint1 Al,O3; oldugu ve etraftaki C ile
etkilesimde oldugu diislintilmiistiir. 4 numarali bolgede bozunmaya ugramis miillit ve
iizerinde SiC kristallerinin olusmus olabilecegi ifade edilmistir. 5 numarali bolgenin

ise 5. EDX deseninden miillit kristaline ait oldugu tespit edilmistir.

Sekil 3.30 ve Sekil 3.31'de % 10 grafit — C ve % 5 Al igeren REF 5
kompozitinin 1600°C sinterleme sicakliginda elde edilen numuneleri i¢in EDX

analizi goriintiileri ve EDX desenleri verilmistir.
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Sekil 3-30 REF 5 kompozitinin 1600°C'de ki EDX analizi alinan bolgeler ve
EDX desenleri
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Sekil 3.30'da 1, 2 ve 7 numarali bolgelerin 1. EDX desenine bakilarak miillit
kristali olduklar1 tespit edilmistir. 3 ve 4 numarali bolgelerde ise 3. ve 4. EDX
desenine bakilarak ortam geregi bozunuma ugraya miillit ve c¢evresinde spinel
olusmus olabilecegi tahmin edilmistir. 5 ve 6 numarali bolgelerde ise 5. EDX

desenine bakilarak miillit ve spinel varligindan bahsedilebilinir.
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Sekil 3-31 REF 5 kompozitinin 1600°C'de ki EDX analizi alman bolgeler ve
EDX desenleri



69

Sekil 3.31'de 1, 2 ve 3 numarali bolgelere ait olan 1., 2. ve 3. EDX desenleri

incelenerek bu bolgelerde spinel ve SiC olusumu tespit edilmistir. 4 numarali

bolgeden elde edilen 4. EDX deseni bolgede miillit oldugunu ve etraftaki C’larla

etkilesimde oldugunu ifade eder. 5 numarali bolgelerde miillit ve SiC kristallerine

rastlanmigtir. 6 numarali bélgelerin EDX desenlerine bakildiginda ise bu bolgelerde

korundum meydana geldigi sdylenebilir.
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Sekil 3-32 REF 6 kompozitinin 1500°C'de

EDX desenleri

120 160 200 240 280 320 360 400

ki EDX analizi alinan bolgeler ve
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Sekil 3.32 ve Sekil 3.33'de % 10 grafit — C ve % 5 Si iceren REF 6
kompozitinin 1500°C sinterleme sicakliginda elde edilen numuneleri i¢in EDX

analizi goriintiileri ve EDX desenleri verilmistir.

Sekil 3.32'de 1, 2 ve 3 numarali bolgelerin EDX desenlerinden miillit kristalleri
oldugu soylenebilir. 4 numarali bolgede Al ve Si esdeger piklere sahiptir ve C pik
siddetinin yiiksek olmasindan dolay1 bu bolgede ayr1 ayr1 SiC ve Al4C3 olusumundan
stiphelenilmektedir. Al;C3 fazinin varhigt XRD ile desteklenmemistir. 5 numarali
bolgede miillit iizerine depozit olmus kalint1 C ve 6 numarali bolgede miillit kristali

bulundugu sirasiyla 5. ve 6. EDX desenlerinden tespit edilmistir.
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Sekil 3-33 REF 6 kompozitinin 1500°C'de ki EDX analizi alinan bolgeler ve
EDX desenleri
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Sekil 3.33'de 1 numaral bolgede 1. EDX deseni gbz oniinde bulundurularak
SiC ve Al4C; kristallerinin varligindan siiphelenilmektedir. SiC fazinin varligi XRD
ile desteklenirken Al;C; fazinin varhigi desteklenmemistir. 2 ve 3 numarali
bolgelerde de 1 numarali bolge ile benzer sekilde SiC ve Al4Cs Kristallerinin
varligindan siliphelenilmis ya da bu bdlgelerin bozunmaya ugramis miillit iizerine

depozit olmus C olabilecegi diistiniilmiistiir.
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Sekil 3-34 REF 6 kompozitinin 1600°C'de ki EDX analizi alman bolgeler ve
EDX desenleri
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Sekil 3.34'de % 10 grafit — C ve % 5 Si iceren REF 6 kompozitinin 1600°C
sinterleme sicakliginda elde edilen numuneleri icin EDX analizi goriintiileri ve EDX
desenleri verilmistir. 1, 3, 7 ve 8 numarali bolgelerin EDX desenleri incelendiginde
miillit kristallerine ait oldugu tespit edilmistir. 2 numarali bolgeye ait 2. EDX
desenine gore bu bdlgede miillit tizerine depozit olmus C veya SiC varligindan s6z
edilebilir. 4, 5 ve 6 numarali bolgeleri gosteren 4. EDX deseni kalinti kuvars

piklerini ifade eder.
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Sekil 3-35 REF 7 kompozitinin 1500°C'de ki EDX analizi alinan bolgeler ve
EDX desenleri

Sekil 3.35'de % 5 grafit — C ve % 5 Si iceren REF 7 kompozitinin 1500°C

sinterleme sicakliginda elde edilen numuneleri i¢cin EDX analizi goriintiileri ve EDX
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desenleri verilmistir. 1, 2 ve 3 numarali bolgelerden alman 1. EDX deseni bu
bolgelerin miillit fazina ait oldugunu gosterir. 4 ve 5 numarali bolgelerden alinan
EDX deseni goz oniinde bulundurularak bu bolgelerde miillitten etkilenmis SiC ve
Al,C; fazlarmin bulundugundan siiphelenilmistir. AlyCs fazlarinin varligt XRD
analizi ile desteklenmemistir. Ayrica 6 numarali bolgede de SiC ve Al4C; fazlarinin

varligindan siiphelenilmistir.
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Sekil 3-36 REF 7 kompozitinin 1550°C ‘de ki EDX analizi alinan bolgeler ve
EDX desenleri
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Sekil 3.36 ve Sekil 3.37'de % 5 grafit — C ve % 5 Si igeren REF 6
kompozitinin 1550°C sinterleme sicakliginda elde edilen numuneleri i¢in EDX

analizi goriintiileri ve EDX desenleri verilmistir.

Sekil 3.36'da 1, 2 ve 3 numarali bolgelerde miillit kristallerinin varhigi 1., 2. ve
3. EDX desenleri ile tespit edilmistir. 4 numarali bolgede ise 4. EDX desenine
bakarak miillit kristalleri tizerine depozit olmus kalint1 C'lardan bahsedilebilir. 5 ve 6
numarali bolgelerde miillit lizerine depozit olmus kalint1 C veya SiC bulundugu 5. ve

6. EDX desenlerine bakilarak diistiniilmiistiir.
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Sekil 3-37 REF 7 kompozitinin 1550°C'de ki EDX analizi alinan bolgeler ve
EDX desenleri
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Sekil 3.37'de 1 ve 2 numarali bdlgelerde miillit lizerine depozit olmus SiC
olusumu 1. ve 2. EDX desenlerinden goriilmiistiir. 3 ve 4 numarali bdlgelerin ise

miillit oldugu EDX desenlerinden tespit edilmistir.

Sekil 3.38, Sekil 3.39 ve Sekil 3.40'da % 5 grafit — C ve % 5 Si igeren REF 6
kompozitinin 1600°C sinterleme sicakliginda elde edilen numuneleri igin EDX

analizi goriintiileri ve EDX desenleri verilmistir.
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Sekil 3-38 REF 7 kompozitinin 1600°C'de ki EDX analizi alinan bolgeler ve
EDX desenleri

Sekil 3.38'de 1, 2 ve 5 numarali bdlgeleri temsil eden 1. EDX deseni

incelendiginde bu bdlgelerde miillit kristalleri tespit edilmistir. 3 ve 4 numarali
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bolgelerde ise miillit iizerine depozit olmus SiC varligindan 3. ve 4. EDX desenlerine

bakilarak soz edilebilir.
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Sekil 3-39 REF 7 kompozitinin 1600°C'de ki EDX analizi alinan bolgeler ve
EDX desenleri

Sekil 3.39'da 1 ve 2 numarali bdlgelerde miillitteki Si’lar kullanarak miillit
iizerinde SiC olustugu 1. EDX deseni gbz oniinde bulundurularak tahmin edilmistir.
3 numarali bolgede de benzer sekilde miillit ve SiC bulundugu diisiintilmiistiir. 4 ve 5
numarali bolgelerde ise 4. ve 5. EDX deseninin etraftaki miillitlerden etkilendigi
diisiiniilmiis ve Al4C3 olusumundan siiphelenilmistir fakat miktarinin XRD 6l¢iim

limitlerinin altinda oldugu i¢in XRD analizinde saptanamadigi tahmin edilmistir.
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Sekil 3-40 REF 7 kompozitinin 1600°C'de ki EDX analizi alinan bolgeler ve
EDX desenleri

Sekil 3.40'da ise 1, 2, 3 ve 4 numaral1 bolgeleri temsil eden 1. EDX deseninden
bu bolgelerde miillit kristallerinin bulundugu tespit edilmistir. 5 ve 6 numarali
bolgelerin ise 5. ve 6. EDX desenlerine bakilarak karbonca zengin miillitten

etkilenmis SiC olabilecegi tahmin edilmistir.
3.7 ELASTIK MODULUS OLCUMLERI

Tek tarafli hidrostatik presle elde edilen numuneler karbon iceren kordiyerit /
miillit kompozitleri i¢in 1500°C ile 1600°C sicakliklar1 arasinda 50° araliklarla
elastik modiiliislerini 6lgmek i¢in sinterlendi. Sonuglar Sekil 3.41, Sekil 3.42 ve
Sekil 3.43'de gosterilmistir.
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Sekil 3-41 REF 5, REF 2, REF 6 kompozitlerinin sinterleme sicakligina bagh
olarak elastik modiiliis degisimleri

Sekil 3.41'de %10 karbon igeren kordiyerit / miillit kompozitlerinin sinterleme
sicakligma bagli olarak elastik modiiliis degerlerindeki degisim verilmistir. % 10
grafit — C ve % 5 Al igeren REF 5 kompoziti 1500°C'de 51.57 GPa elastik modiiliis
degerine sahipken 1550°C'de degerini nispeten diisilk oranda arttirmistir ve 58.26
GPa degerine ulagsmistir. 1550°C'den 1600°C'ye yiikselirken ise elastik modiiliisiinde
hizli bir artis meydana gelmistir ve 1600°C’de 93.81 GPa maksimum elastik
modiiliis degerine ulasmistir. Sadece % 10 grafit — C igeren REF 2 kompoziti ise
1500°C'de REF 5 kompoziti ile nispeten benzer elastik modiiliis degerine sahipken
1600°C'de 85.27 GPa degerine ulasmistir. %10 grafit — C iceren REF 6 kompoziti ise
gorece diigiik elastik modiiliise sahiptir ve 1500°C ve 1550°C'de benzer degerlere
sahiptir ve bu degerler sirasiyla 37.97 GPa ve 39.37 GPa'dwr. Sinterleme sicakligi
1600°C'ye ¢iktiginda ise bir miktar artis gdstererek maksimum 50.83 GPa elastik

modiiliis degerine ulagsmistir.
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Sekil 3-42 REF 4, REF 10, REF 2, REF 3 kompozitlerinin sinterleme
sicakligina bagli olarak elastik modiiliis degisimleri

Sekil 42'de farkli oranlarda karbon igeren kordiyerit / miillit kompozitlerinin
sinterleme sicakligma bagli olarak elastik modiiliis degerlerindeki degisim
verilmistir. Grafikten de anlasildig1 gibi kordiyerit / miillit kompozitlerinde karbon
icerigi arttik¢a elastik modiiliis degerleri azalmistir. 1500°C'de 82.91 GPa elastik
modiiliise sahip olan % 5 grafit — C iceren REF 4 kompoziti 1550°C'de degerini
97.60°C'ye yiikseltmistir ve 1500°C'den 1600'ye elastik modiiliis degeri hizli bir artis
gostermis ve 146.99 GPa degerine ulagmustir. % 7.5 grafit — C igeren REF 10 ve %
10 grafit — C igeren REF 2 kompozitlerinin birbirine yakin elastik modiiliis
degerlerine sahip olduklar1 grafikten anlasilmistir. 1500°C'de sirasiyla 56.43 GPa ve
50.73 GPa elastik modiiliis degerlerine sahipken 1600°C'de bu degerler sirasiyla
94.53 GPa ve 85.27 GPa bulunmustur. % 15 grafit — C iceren REF 3 kompozitinin
sinterleme sicaklig1 ile birlikte elastik modiiliis degerleri incelendiginde ise 1500°C
ve 1550°C'de Onemli bir degisime rastlanmamistir sirasiyla 40.89 GPa, 38.49

degerleri bulunmug ve 1600°C'de maksimum 70.25 GPa degerine ulagsmustir.
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Sekil 3-43 REF 7, REF 8, REF 9 kompozitlerinin sinterleme sicakligina bagh
olarak elastik modiiliis degisimleri

Sekil 43'de ise % 5 grafit — C iceren kordiyerit / miillit kompozitlerinin
sinterleme sicakligma bagh olarak elastik modiiliis degerlerindeki degisim
verilmistir. % 5 grafit — C ve % 5 Si iceren REF 7 kompozitinin 1500°C'deki elastik
modiiliis degeri 76.59 GPa iken 1550°C'de 114.52 GPa'a yiikselmistir. 1600°C'de ise
onemli bir artis gdzlemlenememistir ve 118.35 GPa degerine ulagsmustir. % 5 grafit —
C ve % 5 Siiceren REF 8 ve % 5 grafit — C , % 2.5 Si ve % 2.5 Al iceren REF 9
kompozitlerinde artan sicaklikla birlikte benzer elastik modiiliis degerlerine
ulagilmistir. 1500°C'de elastik modiiliisleri swrasiyla 51.48 GPa, 57.25 GPa iken
1600°C'de 85.78 GPa ve 83.66 GPa degerlerine ulagiimistir.

Yogunlugun elastik modiiliise etkisini anlamak amaci ile sinterleme sicakligina
bagli olarak elde edilen tipik yogunluk ve elastik modiiliis degerleri bir arada Sekil
3.44 — Sekil 3.47 arasinda verilmistir.

Sekil 3.44'de % 10 grafit — C i¢eren REF 2 kompoziti igin 1400°C - 1600°C
sinterleme sicakligi araliginda artan sinterleme sicakligi ile elastik modiiliis ve
yogunluk degerlerinin arttig1 ve bu degerlerdeki artisin birbirlerine paralel oldugu

gozlemlenmigtir.
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Sekil 3-44 REF 2 kompozitlerin sinterleme sicakliginin fonksiyonu olarak
elastik modiiliis ve yogunluk degisimleri
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Sekil 3-45 REF 4 kompozitlerin sinterleme sicakligmin fonksiyonu olarak
elastik modiiliis ve yogunluk degisimleri

Sekil 3.45 ise % 5 grafit — C igeren REF 4 kompozitinin 1500°C - 1600°C
sinterleme sicakligi araliginda artan sinterleme sicakligi ile elastik modiiliis ve
yogunluk degerlerinin arttig1 ve bu degerlerdeki artig oranlarmin birbirlerini takip

ettigi gdzlemlenmistir.
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Sekil 3-46 REF 5 kompozitlerin sinterleme sicakliginin fonksiyonu olarak
elastik modiiliis ve yogunluk degisimleri

Sekil 3.46'da ise % 10 graft — C ve % 5 Al igeren REF 5
kompozitinin1 500°C'den 1600°C'ye kadar artan sinterleme sicakligi ile elastik
modiiliis ve yogunluk degerlerinin arttigi ve bu degerlerdeki artis oranlarinin
birbirlerini takip ettigi goézlemlenmistir. Fakat 1650°C sinterleme sicakligina
¢ikildiginda yogunlukta diisme meydana geldigi ve bunu takiben elastik modiiliiste
de diisme meydana geldigi goriilmiistiir. Elastik modiiliis degerindeki diisiis orani

yogunluk degerlerindeki diisiis oranindan gdrece fazladir.
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Sekil 3-47 REF 7 kompozitlerin sinterleme sicakliginin fonksiyonu olarak
elastik modiiliis ve yogunluk degisimleri
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Sekil 3.47°de ise % 5 grafit — C ve % 5 Si iceren REF 7 kompozitinin 1500°C -
1600°C sinterleme sicaklig1 aralifinda artan sinterleme sicakligi ile elastik modiiliis
ve yogunluk degerlerinin arttig1 ve bu degerlerdeki artis oranlarinin birbirlerini takip

ettigi gozlemlenmistir.
3.8 UC NOKTA EGME DENEYI

Tek tarafli hidrostatik presle elde edilen numuneler karbon igeren kordiyerit /
miillit kompozitleri i¢cin 1500°C ile 1600°C sicakliklar1 arasinda 50°C araliklarla ii¢
nokta egme mukavemetlerini 6lgmek i¢in sinterlenmistir. Sonuglar Sekil 3.48, Sekil

3.49 ve Sekil 3.50'da gosterilmektedir.
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Sekil 3-48 REF 5, REF 2, REF 6 kompozitlerinin sinterleme sicakligina bagl
olarak ii¢ nokta egme mukavemeti degisimleri

Sekil 3.48'de %10 karbon i¢eren kordiyerit / miillit kompozitlerinin sinterleme
sicakligina bagl olarak ii¢ nokta egme mukavemet degerlerindeki degisim
verilmistir. % 10 grafit — C igeren REF 2 kompozitinin egme mukavemetinde artan
sinterleme sicakligi ile birlikte nispeten lineer azalma gorilmiistiir. 1500°C'de 34.43
MPa olan egme mukavemeti degeri 1600°C'ye ulasildiginda 31.44 MPa olarak
bulunmustur. % 10 grafit — C ve % 5 Al iceren REF 5 kompozitinde 1500°C'den
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1550°C'ye giderken degeri 25.88 MPa'dan 29.37'ye yiikselmis fakat 1600°C'ye
gelindiginde degeri 24.36 MPa'a diismiistiir. % 10 grafit — C ve % 5 Si iceren REF 6
kompoziti ise 1500°C ve 1600°C'de yaklasik olarak ayni degerlere ulasmis fakat
1550°C'den 1600°C'ye giderken ani bir diistisle 34.72 MPa'dan 10.23 MPa degerine

inmistir.
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Sekil 3-49 REF 4, REF 10, REF 2, REF 3 kompozitlerinin sinterleme
sicakligina bagli olarak ii¢ nokta egme mukavemeti degisimleri

Sekil 3.49'da ise farkli oranlarda grafit — C igeren kordiyerit / miillit
kompozitlerinin sinterleme sicakligina bagli olarak ii¢ nokta egme mukavemeti
degerlerindeki degisim verilmistir. % 5 grafit — C i¢ceren REF 4 kompozitinin egme
mukavemeti azalip artan bir yol izlemistir ve sonucta birbirine yakin degerler elde
edilmigtir. 1500°C, 1550°C ve 1600°C'de egme mukavemet degerleri sirastyla 44.06
MPa, 39.11 MPa ve 43.52 MPa olarak bulunmustur. % 7.5 grafit — C igeren REF 10
kompoziti REF 4 kompoziti ile benzer bir egme mukavemeti davranisi gostermis
fakat REF 4'e gore daha diisiik degerler bulunmustur. REF 10 kompoziti i¢in
1500°C, 1550°C ve 1600°C'de egme mukavemet degerleri sirasiyla 29.97 MPa,
27.31 MPa ve 34.29 MPa olarak bulunmustur. % 10 grafit — C igceren REF 2
kompozitinin egme mukavemet degeri ise artan sinterleme sicakligi ile birlikte 34.43

MPa'dan 31.44 MPa’a inmistir. % 15 grafit — C iceren REF 3 kompozitinde ise
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digerlerine gore daha keskin bir diisiis meydana gelmistir ve 1500°C'de 32.91 MPa
olan egme mukavemeti 1600°C’de 15.91 MPa'a inmistir.

90 -
—~80 -
& REF 7
£
[
=
= 60 -
>
ST
|
= 0
W 40 - REF 8
w 30 -
REF 9
20 T T T T T T 1
1480 1500 1520 1540 1560 1580 1600 1620
SINTERLEME SICAKLIGI °C

Sekil 3-50 REF 7, REF 8, REF 9 kompozitlerinin sinterleme sicakligia bagh
olarak ii¢ nokta egme mukavemeti degisimleri

Sekil 3.50'de ise % 5 grafit - C iceren kordiyerit / miillit kompozitlerinin
sinterleme sicakligina baglh olarak ii¢ nokta egme mukavemet degerlerindeki degisim
verilmigtir. % 5 grafit - C ve % 5 Si igeren REF 7 kompozitinin 1500°C'de ki egme
mukavemeti degeri 45.42 MPa iken 1550°C" de 77.94 MPa yiikselmis ve 1600°C'de
ise degeri azalarak artmis ve 84.35 MPa degerine ulagmistir. % 5 grafit - C ve % 5 Al
iceren REF 8 ve % 5 grafit — C, % 2.5 Si ve % 2.5 Al iceren REF 9 kompozitleri ise
1500°C'de swrasiyla 30.01 MPa ve 36.47 MPa degerlerine sahipken 1600°C’de
degerleri sirastyla 35.19 MPa ve 33.0 MPa bulunmustur.

3.9 TERMAL GENLESME KATSAYISI

Karbon igeren kordiyerit / miillit kompozit seramiklerinin sinterleme sicakligi
ile birlikte REF 2, REF 3, REF 4, REF 5 ve REF 6 kompozisyonlar1 igin termal

genlesme katsayis1 degerlerindeki degisim Tablo 3.6'da verilmistir. Kompoziyonlar
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icerisinde meydana gelen yapilarm oranlarinda 6nemli 6lgiide degisiklikler olmamasi
sebebiyle grafit formda karbon igeren kordiyerit / miillit seramiklerinin termal
genlesme katasayis1 degerlerinde de Onemli Olgiilerde degisiklik meydana
gelmemistir. Elde edilen tipik termal genlesme katsayilar1 sinterleme sicakligina

bagli olarak Tablo 3.6'da verilmistir.

Tablo 3.6 Sicakliga bagli termal genlesme katsayis1 degerleri

TERMAL GENLESME KATSAYISI
KOMPOZISYON | SICAKLIK | 50-500°*10° | 500-1100° * 10°®
REF 6 1600 5.0629 6.6783
1500 5.0773 6.3849
REF 5 1600 5.8933 7.3217
1500 5.4532 6.8641
REF 4 1600 4.9344 6.7448
1500 4.9880 6.4975
REF 3 1600 5.6215 7.0537
1500 5.7401 7.2941
REF 2 1600 4.6555 7.4957
1550 5.9109 7.2972
1500 5.6208 6.9645
1450 5.1857 6.5646
1400 4.0593 5.3254

3.10 KRIiSTAL FAZLARIN MIKROYAPIDAKI
DAGILIMI

Karbon igeren kordiyerit / miillit kompozit seramiklerinin sinterleme sicakligi
ile birlikte mikroyapida gelisen farkli fazlar1 ve kompozitler arasindaki farkliliklar
gérmek amaciyla % 10 C iceren REF 2, 9% 15 C iceren REF 3, % 5 C igeren REF 4,
% 10 C ve % 5 Al iceren REF 5, % 10 C ve % 5 Siigeren REF 6, % 5 C ve % 5 Si
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iceren REF 7 kompozitleri igin 1600°C’de elde edilen taramali elektron mikroskobu

goriintiileri kargilagtirmali olarak Tablo 3.7'de verilmistir.

Tablo 3.7 1600°C’de REF 2, REF 3, REF 4, REF 5, REF 6 ve REF 7
kompozitleri i¢in mikroyap1 goriintiileri

% 5 Grafit—C % 10 Grafit—-C % 15 Grafit—C
: %-
% 2 RS .
%05 ¢ - f/«‘ N c"tz\.ﬁ
& £ W oty 7 e N ]
Si |
-
:
%5
Al

Ayrica Sekil 3.51 — Sekil 3.56 arasinda % 10 C igeren REF 2, % 15 C igeren
REF 3, % 5 C igeren REF 4, % 10 C ve % 5 Al igeren REF 5, % 10 C ve % 5 Si
iceren REF 6, % 5 C ve % 5 Si igeren REF 7 kompozitleri i¢in farkli sinterleme

sicakliklarinda mikroyap1 olusumlar: verilmistir.
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| W

AccV  Spot Mag wD /1 10 pm
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Sekil 3-51 % 10 C igeren REF 2 kompozitinin sinterleme
mikroyap1 goriintiileri

88
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AccV Spot M‘égn- Det WD — 5.um
25.0kv 30 8000x BSE 50 GYTE

== g Fo 4%"
B AccV Spot Magn  Det WD
25.0kv 3.0 8000x BSE 50 GYTE

Sekil 3-52 % 15 C igeren REF 3 kompozitinin sinterleme sicakligina bagh
olarak mikroyap1 goriintiileri
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Sekil 3-53 % 5 C igeren REF 4 kompozitinin sinterleme sicakligina baglh
olarak mikroyap1 goriintiileri
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Sekil 3-54 %10 C ve % 5 Al iceren REF 5 kompozitinin sinterleme sicakligina
bagli olarak mikroyapi1 goriintiileri
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Sekil 3-55 %10 C ve % 5 Si i¢eren REF 6 kompozitinin sinterleme sicakligmna
bagli olarak mikroyapi1 goriintiileri
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Sekil 3-56 %5 C ve % 5 Si iceren REF 7 kompozitinin sinterleme sicakligina
bagli olarak mikroyapi1 goriintiileri
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4. YORUMLAR VE TARTISMA

Bu ¢alismada kordiyerit / miililt esasli seramige grafit — C ilavesi yapilarak,
metalik Si ve Al katkilar1 ile kompozit seramikler 9 farkli kompozisyon olarak
iiretildi. Uretilen kompozitler olusan fazlari, dayamm sicakligmi ve mikroyapi
ozelliklerini belirlemek amact ile karakterize edildi. Sonucta yiiksek sinterleme
sicakliklarina dayanabilen yapisinda miillit ve SiC kristalleri iceren grafit — C iceren

kordiyerit / miillit seramikleri tiretildi.

Elde edilen numunelerin sinterleme sicakligi — yogunluk grafikleri
incelendiginde kompozitlerde grafit — C katki orani arttikca yogunlugun diistiigii
gorilmektedir. Kalsine miillite grafit katkis1 yapan Naghizadeh ve arkadaslar
yaptiklar1 ¢aligmalar sonucunda indirgeyici atmosferde, yiiksek sicakliklarda miillitin
bozulmasmin miimkiin oldugunu ifade etmislerdir [Naghizadeh, 2011]. Bu ¢alismada
da elde edilen veriler ve XRD sonuglar1 géz oniinde bulunduruldugunda yapida grafit
— C oram arttikg¢a, yiiksek sicakliklarda grafit — C, Al,O3; — SiO, yapisindaki miillitin
yapisini bozarak ortamda ayr1 ayri Al,Os, SiO, ve camsi fazdan gelen Mg’un da
etkisi ile spinel olusumuna sebep olmaktadir. Bu olusumlar C orani arttikga artar ve
yogunlugun giderek diismesine sebep olur. Kompozisyonlardaki grafit — C orani
arttikca yogunlugun diistiigiinii SEM analizinden elde edilen gézeneklilik dagilimi
goriintiileri de dogrular. Goriintiilerde C orani azaldikga 1600°C’de elde edilen
goriintiilerde kiigiik ve birbirine bagli gozeneklerin bir kismmin yok oldugu, bir
kismimin ise birleserek birbirinden bagimsiz gorece biiyiik gozenekler haline geldigi

ve sonucta daha yogun yapilar elde edildigi tespit edilmistir.

% 10 grafit — C katkili kompozitler g6z 6niinde bulunduruldugunda 1600°C’de
% 5 Al katkili1 REF 5 kompozitinin Al ve Si katkis1 yapilmayan REF 2 kompozitine
gore yogunlugu gorece daha fazla iken % 5 Si katkili REF 6 kompozitinin yogunluk
degerleri gorece daha diisiik bulunmustur. Bunun sonucu Al katkismin yogunlugu
olumlu yonde etkilerken Si katkisindan olumsuz yonde etkilendigi belirlenmistir. %
5 grafit — C katkili kompozitler incelendiginde de benzer bir durum ortaya ¢ikar. % 5
Al katkili REF 8 kompoziti %2.5 Al + %2.5 Si katkih REF 9 kompozitine gore
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nispeten daha yliksek yogunluga sahiptir. % 5 Si katkili REF 7 kompoziti i¢in ise
durum farklidir. Bunun sebebi % 10 grafit — C, % 5 Si katkilit REF 6 ve % 5 grafit —
C, %2.5 Al + %2.5 Si katkili REF 9 kompozitlerinde katki yapilan grafit — C orani
katki yapilan Si oranindan fazla oldugu i¢inde ortamda bulunan fazla karbon miillitin
yapisint bozarak yogunlugun diismesine sebep olurken % 5 grafit — C, % 5 Si katkilt
REF 7 kompozitinde miillitin yapisini korumasidir. REF 7 kompoziti i¢in elde edilen
XRD sonuglar1 incelendiginde de yapida sadece miillit ve SiC kristallerinin
bulunmasi bu durumu dogrular. Sonugta REF 7 kompozitinde Si katkili REF6 ve
REF 9 kompozitlerine gore yliksek yogunlukta bir yap1 elde edilmistir.

Yapilan X-Isinlar1 analizlerinde miillit kristallerinin yani sira genel olarak
grafit — C’un miillit kristalleri ile reaksiyonu sonucu Al ve Si katkilarmin ve camsi
fazdan ortama gelen Mg’un da etkisi ile SiC, korundum, kuvars, spinel fazlarina
rastlanmistir. Ayrica grafit — C katkis1 ve ortamdan gelen grafit sebebiyle X-1smlar1
analizinde grafit pikleri de saptanmustir. X-isinlar1 analizinde tespit edilen bu
kristallerin varligt EDX gorintiileri ve desenleri incelendiginde de dogrulanmaktadir.
EDX gorintiileri ve desenleri incelendiginde bu kristallerin yani1 sira X-ismlari
analizlerinde rastlanmayan Al4Cs kristallerinin  varhgindan siiphelenilmistir.
Morfolojik olarak farkli bir goriintii sergileyen bu kristallerin EDX desenleri
incelendiginde O pikinin yok denecek kadar az olmasi, C pikinin yiiksek olmasi, ayn1
zamanda Al piklerinin varhigi dolayisiyla X-ismlar1 analizlerinde saptanmamasina
ragmen Al,Cs kristallerinin gelisiminin yapida mevcut oldugu tahmin edilmistir.
Al,Cs kristallerinin - X-1ginlar1 analizinde saptanamamasimin sebebi kompozit
yapilardaki miktarmm X-igmlarinm 6l¢lim limitlerinin, yani % 3’iin altinda olmasi
olarak gosterilebilir. Bunlarin yani sira termodinamik olarak yiiksek sicakliklarda Al
ve C un varliginda, indirgeyici ortamda Al4Cs kristallerinin olusumunun miimkiin
oldugu arastirmacilar tarafindan da ifade edilmistir [Aneziris, 2007; Lee, 2001a;
Vandchali, 2008; Lee, 2001b]. Yiiksek sinterleme sicakliklarinda yapilan grafit — C
katkismin ve ortamda mevcut olan grafit — C’un etkisi ile miillitin yapisinin
bozulmasi, ayrica yapilan Al katkisi, yapida fazladan bulunan ve ortamdan gelen

karbon Al,Cj; kristallerinin olusumuna olanak sagladigi tahmin edilmistir.
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Elastik modiilis o6l¢limii  yapilan kompozit seramiklerde degerler
incelendiginde tiim kompozisyonlar i¢in yogunlukla benzer bir artis yolu izlendigi
gorilmistir. Bu artisi dogrulamak igin yogunluk ve elastik modiiliis degerleri
sinterleme sicakligina bagli olarak karsilastirildi. Yapilan karsilastirmalar sonucunda
elastik modiiliisiin artan yogunlukla arttigi ve sinterleme sicakligina bagli olarak
elastik modiiliis degerlerinin artis hizi ile yogunluk degerlerinin artis hizinin
paralellik gosterdigi gorlmiistiir. Yogunlugun azalmasiyla birlikte ise elastik modiiliis
degerininde azaldig1 gorilmiistiir. 1600°C’den 1650°C’ye ¢ikildiginda elastik
modiiliisteki diisiis hizinin yogunlugun diisiis hizinda fazla oldugu gézlemlenmistir.
Bunun nedeni 1600°C’nin iizerine ¢ikildiginda yapida catlaklarin meydana
gelmesidir. Olusan bu gatlaklar SEM goriintiilerinde de gozlemlenmistir. Literatiirde
de elastik modiiliisiin malzemenin rijitligini ifade ettigi bilinmektedir. Elde edilen
kompozisyonlarin gozeneklilik miktarlarida SEM goriintiilerinden incelendiginde
gozenek miktar1 diisiik olan, daha siki yapidaki kompozitlerin elastik modiiliis

degerlerininde daha yiiksek oldugu gozlemlenmistir.

Uc nokta egme deneyi sonucu elde edilen mukavemet degerleri ise
beklenenin altinda ¢ikmistir ve genel bir davranis sekli sergilememistir. Bunun
sebebinin iiretim kosullarindan kaynakladigi diisiiniilmektedir. ASTM standartlarina
gore elde edilen seramik numuneler vakumlu firinda pisirilmek {iizere, firinin
boyutlar1 ile uygun potalara dik bir bi¢imde yerlestirilmistir. Bu durumun
numunelerin kendi agirligi altinda bir miktar pyro plastik deformasyona ugramasina
yol actig1 disliniilmiistiir. Bunun yani1 sira potaya yerlestirilen numuneler indirgeyici
ortam saglamak amaci ile grafit — C i¢ine gomiildii fakat numune boyutlar1 firin
boyutlar1 ile uygun olmadigi i¢in numunelerin tamammi grafit — C i¢ine gommek
miimkiin olmamistir. Bunun sonucunda numunelerin grafit — C i¢ine gomiilen
kisimlari ile gomiilemeyen kisimlar1 arasinda yogunluk farkliliklar1 meydana geldigi
ve bununda malzeme i¢inde gerilmelere neden oldugu diisiiniilmiistiir. Bu sebepler
dogrultusunda numunelerde artan yogunlukla birlikte elastik modiiliis degerlerinde
iyilesme gozlemlense de mukavemet degerleri i¢in belirli bir davranistan s6z etmek

miimkiin degildir.
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Yapilan bu caligmada genel olarak kompozisyon ve mikroyap1 gelisimleri
iizerinde durulmus ve mekanik Ozelliklerin bundan sonraki ¢alismalarda ayrintili

olarak, iiretim sartlar1 iyilestirilerek arastirilmasi uygun gortilmiistiir.
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